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ABSTRAK

Majidah, Nur Rofiatul. 2022. Pengaruh Konsentrasi dan Lama Perendaman
Tripolifosfat dalam Pembuatan Butiran Kitosan untuk Optimasi Adsorpsi
Remazol Yellow FG. Skripsi. Program Studi Kimia, Fakultas Sains dan
Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing
I: Armeida D. R. Madjid, M.Si, Pembimbing II: Ahmad Hanapi, M.Sc.

Kata Kunci: Remazol yellow FG, Kitosan, Tripolifosfat, Adsorpsi

Remazol yellow FG merupakan salah satu pewarna yang umum digunakan dalam
industri tekstil karena memiliki warna cerah, harga terjangkau, dan tahan luntur. Namun,
pewarna ini sulit untuk diuraikan atau didegradasi dikarenakan terdapat kandungan
senyawa aromatik golongan azo dan dapat menyebabkan sumber penyakit dikarenakan
sifatnya yang karsinogen. Metode adsorpsi menggunakan kitosan dapat digunakan untuk
menurunkan kadar remazol yellow FG di lingkungan karena metode ini sederhana,
mudah dilakukan, murah, dan memiliki efisiensi yang tinggi. Modifikasi kitosan
dilakukan dengan penambahan tripolifosfat (TPP) untuk meningkatkan stabilitas
adsorben. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui kondisi optimum pada adsorpsi
remazol yellow FG oleh kitosan melalui variasi konsentrasi TPP (0, 1, 3, 5, 10% b/v) dan
lama perendaman (3, 6, 12, 24 jam). Analisis adsorpsi dilakukan menggunakan
spektrofotometer UV-Vis dan diperoleh hasil adsorpsi optimum yaitu pada konsentrasi
TPP 1% dan lama perendaman 3 jam dengan kapasitas adsorpsi sebesar 9,611 mg/g.
Karakterisasi adsorben kitosan dilakukan menggunakan spektrometer FTIR dan diperoleh
hasil spektra kitosan serbuk dan butiran kitosan (sebelum dan setelah adsorpsi) yang
menunjukkan adanya serapan O—H rentang, N—H rentang, N—H bengkok, C—H rentang,
C—H bengkok, C—O rentang, dan C—N rentang yang mengindikasikan struktur kitosan,
serapan P-O—R rentang mengindikasikan berhasilnya ikatsilang antara kitosan dengan
TPP, dan serapan sulfonat (SO;) rentang pada daerah 1235,588 cm™ yang
mengindikasikan terjadinya adsorpsi remazol yellow FG oleh butiran kitosan sesudah
adsorpsi.
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ABSTRACT

Majidah, Nur Rofiatul. 2022. Effect of Tripolyphosphate Concentration and
Immertion Time of Chitosan Beads Preparation for Optimize Remazol Yellow
FG Adsorption. Thesis. Study Program of Chemistry. Faculty of Science and
Technology. Maulana Malik Ibrahim State Islamic University Malang. Supervisor
I: Armeida D. R. Madjid, M.Si, Supervisor II: Ahmad Hanapi, M.Sc.

Keywords: Remazol yellow FG, Chitosan, Tripolyphosphate, Adsorption

Remazol yellow FG is a widely used dye in the textile industry due to its vivid
color, low cost, and water resistance. However, this dye is difficult to degrade since it
contain azo aromatic compounds and it has carcinogenic properties. The adsorption
method utilizing chitosan can be used to decrease remazol yellow FG levels in the
environment because it is simple, easy, inexpensive, and has a high efficiency. Adsorbent
chitosan was modified with tripolyphosphate (TPP) to increase its stability. The purpose
of this research was to determine the optimal conditions for remazol yellow FG
adsorption by chitosan utilizing various TPP concentrations (0, 1, 3, 5, 10% w/v) and TPP
immersion times (3, 6, 12, 24 hours). A UV-Vis spectrophotometer was used for the
adsorption capacity analysis, and the optimum adsorption results were achieved at 1%
TPP concentration and 3 hours of immersion time, with an adsorption capacity of 9.611
mg/g. The FTIR spectrometer was used to characterize chitosan powder and beads
(before and after adsorption), which showed functional group at O—H stretching, N-H
stretching, N—H bending, C-H stretching, C-H bending, C-O stretching, and C-N
stretching that indicated chitosan structure, functional group P-O-R stretching indicated
of successful crosslink between chitosan and TPP, and functional group sulfonate (SOs’)
stretching at 1235.588 cm™ band indicated that remazol yellow FG adsorption was
occurred by chitosan beads after adsorption.
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BAB I

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Remazol yellow FG merupakan salah satu zat pewarna yang umum
digunakan dalam industri tekstil. Zat pewarna ini juga dikenal dengan nama lain
yaitu reactive yellow 42 (RY42), yang merupakan zat pewarna sintetis dengan
pigmen warna kuning dan banyak digunakan sebagai zat warna pada kain karena
memiliki beberapa kelebihan, diantaranya yaitu pigmen warnanya yang cerah,
harga relatif murah, larut dalam air, dan memiliki daya ketahanan tinggi
(Maghfiroh dkk, 2016). Daya tahan zat pewarna remazol yellow FG ini tinggi
karena gugus aktifnya mampu membentuk suatu ikatan kovalen melalui reaksi
adisi dengan serat selulosa yang ada pada kain (Kirk dan Othmer, 1992). Namun,
kekurangan dari zat pewarna ini adalah adanya kandungan senyawa aromatik
golongan azo yang menyebabkan zat pewarna ini sulit untuk didegradasi (non-
biodegradable), dan pewarna ini memiliki efek karsinogen (Priyo dkk, 1999).

Limbah cair zat pewarna yang dihasilkan dari proses pewarnaan
merupakan salah satu permasalahan industri tekstil hingga saat ini. Hal ini
dikarenakan hanya sedikit saja persentase zat pewarna yang berikatan dengan
serat kain, sedangkan sisanya akan menjadi limbah. Limbah cair tersebut hanya
akan menjadi polutan lingkungan yang berbahaya bagi makhluk hidup sekitar
apabila langsung dibuang ke lingkungan tanpa adanya proses pengolahan atau
penanganan terlebih dahulu (Kusumaningsih dkk, 2006). Dalam lingkungan
perairan, remazol yellow FG dapat mengalami fotodegradasi secara alami melalui

sinar ultraviolet yang berasal dari matahari tetapi prosesnya sangat lama sehingga
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mengakibatkan proses pengakumulasian remazol yellow FG di dasar perairan
lebih cepat menumpuk dibandingkan dengan proses fotodegradasinya (Lacheb et
al., 2002).

Allah SWT berfirman dalam Al-Qur’an surah Asy-Syu’ara’ [26]: 183

sebagai berikut.
(VAY) e it 2381 (3 1385 Y5 AATET ) 12555 ¥

Artinya: “Dan janganlah kamu merugikan manusia dengan mengurangi hak-
haknya dan janganlah membuat kerusakan di bumi”.

Dalam ayat tersebut, tertera bahwa perintah Allah SWT agar kita tidak
merugikan orang lain dengan mengurangi hak-hak mereka dan tidak membuat
kerusakan di bumi. Hak-hak tersebut salah satunya adalah hak untuk mendapatkan
air yang bersih dan layak dalam memenuhi kebutuhan hidup. Air yang bersih
dapat diperoleh apabila menjaganya dari pencemaran air yang merupakan akibat
dari perbuatan manusia yang memiliki dampak merugikan bagi manusia sekitar
maupun makhluk hidup lainnya. Salah satu contoh pencemaran air yaitu adanya
limbah cair dari suatu industri atau instansi yang membuang limbahnya tersebut
ke sungai tanpa adanya penanganan dari limbah itu sendiri. Dampak dari limbah
cair tersebut merugikan makhluk hidup yang hidup di sekitarnya secara langsung
dan tidak langsung, seperti kualitas air yang akan semakin menurun karena zat
pewarna akan bereaksi dengan molekul air sehingga air menjadi tercemar, ikan-
ikan yang hidup di sekitarnya menjadi keracunan, dan apabila ikan tersebut
dikonsumsi oleh manusia maka akan berdampak juga pada manusia.

Permasalahan limbah cair dari zat pewarna yang digunakan oleh industri
tekstil, khususnya zat pewarna remazol yellow FG ini dapat ditangani dengan cara

mengurangi kadar warnanya sebelum dibuang ke lingkungan. Pengurangan kadar
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warna tersebut dapat dilakukan dengan berbagai metode, seperti flotoasi, oksidasi,
koagulasi, presipitasi, adsorpsi, pembentukan senyawa kompleks, ekstraksi
pelarut, pertukaran ion, dan pemisahan dengan menggunakan membran (Gupta et
al., 2000; Mahatmanti et al., 2017). Metode adsorpsi merupakan metode yang
umum digunakan dalam menurunkan kadar limbah zat pewarna karena metode ini
sederhana, mudah dilakukan, biaya murah, dan memiliki efisiensi yang tinggi
(Sivakumar dan Palanisamy, 2009).

Kitosan (C6HINO3)n merupakan biopolimer turunan dari senyawa kitin
yang jumlahnya melimpah di alam dan umum digunakan sebagai adsorben karena
kitosan memiliki gugus aktif amina dan hidroksil (-NH2, -OH) yang akan
berinteraksi dengan senyawa lain yang dikehendaki seperti ion logam dan zat
pewarna. Kemampuan kitosan sebagai adsorben telah banyak diteliti seperti pada
penelitian Abdullah dan Ali (2019), yang meneliti adsorpsi zat pewarna anionik
acid blue menggunakan adsorben kitosan dan diperoleh bahwa kitosan mampu
mengurangi 99,7% dan 78% pada masing-masing kekeruhan dan penghilangan
warna untuk konsentrasi pewarna 5 mg/L pada kondisi optimum. Peneliti
Kurniasih dkk (2014), yang meneliti adsorpsi zat pewarna rhodamin B
menggunakan kitosan serbuk dan beads dan diperoleh jumlah rhodamin B yang
teradsorpsi masing-masing sebesar 0,655 mg/g dan 0,603 mg/g. Peneliti
Kurniawati dkk (2018), juga meneliti adsorpsi remazol yellow menggunakan
kitosan teraktivasi asam askorbat dan diperoleh kondisi optimum adsorpsi pada
pH 4, waktu kontak 30 menit, dan konsentrasi 25 ppm dengan kapasitas adsorpsi

masing- masing yaitu 2,583 mg/g, 2,912 mg/g, dan 4,275 mg/g.
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Kitosan memiliki kelemahan yaitu bersifat kurang stabil karena larut
dalam kondisi asam sehingga diperlukan adanya modifikasi untuk meningkatkan
stabilitasnya agar kinerja adsorpsi kitosan dapat lebih optimal (Nurhaeni dkk,
2018). Modifikasi butiran kitosan dapat dilakukan dengan menambahkan agen
pengikat silang. Tripolifosfat (TPP) merupakan agen pengikat silang fisik
(physical crosslinker) yang bersifat aman, tidak beracun, harga terjangkau, dapat
meningkatkan stabilitas kitosan, dan dapat memperluas permukaan adsorben
(Babakhani dan Sartaj, 2020). Oleh karena kelebihan dari agen pengikat silang
TPP ini, TPP banyak digunakan untuk meningkatkan kestabilan kitosan.
Modifikasi penambahan konsentrasi TPP pada kitosan sudah pernah diteliti oleh
Nitsae et al. (2016), yaitu pada adsorpsi logam Cr(VI) menggunakan kitosan
dengan variasi TPP 1, 5, 10, dan 15%, dan diperoleh bahwa adsorpsi pada TPP
5% menunjukkan keadaan optimum dengan kapasitas adsorpsinya sebesar 8,982
mg/g.

Selain konsentrasi TPP, faktor lain yang dapat mempengaruhi adsorpsi
yaitu lama perendaman TPP. Konsentrasi dan lama perendaman TPP dapat
mempengaruhi baik struktur pori maupun morfologi dari butiran kitosan (Mi et
al., 2002 dalam Madjid dkk, 2015). Pada penelitian Madjid dkk (2015), mengenai
adsorpsi zat warna methyl orange menggunakan kitosan-TPP dengan variasi lama
perendaman 1, 3, 6, 12, dan 24 jam dan diperoleh semakin lama waktu
perendaman kitosan dalam TPP, semakin meningkat pula kadar adsorbat yang
teradsorpsi yaitu pada lama perendaman 12 jam menunjukkan hasil adsorpsi

optimum dengan kapasitas adsorpsi sebesar 12,5 + 0,744 mg/g yang menunjukkan
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bahwa pada saat perendaman 12 jam tersebut kitosan mendapat proporsi pori yang
sesuai dengan adsorbat.

Oleh karena itu, pada penelitian ini akan dilakukan adsorpsi zat pewarna
remazol yellow FG menggunakan butiran kitosan terikat silang tripolifosfat
melalui metode batch dengan variasi konsentrasi TPP 0%, 1%, 3%, 5%, 10% dan
lama perendaman TPP 3, 6, 12, 24 jam untuk mengetahui kondisi optimum
adsorpsi melalui analisis kapasitas adsorpsinya menggunakan spektrofotometer
UV-Vis dan mengetahui karakterisasi adsorben kitosan sebelum dan sesudah
proses adsorpsi menggunakan spektrometer FTIR.

1.2 Rumusan Masalah

Adapun rumusan masalah dari penelitian ini antara lain:

1. Bagaimana pengaruh konsentrasi dan lama perendaman pengikat silang
tripolifosfat terhadap proses adsorpsi Remazol Yellow FG oleh butiran
kitosan?

2. Bagaimana karakterisasi dari adsorben kitosan pada proses adsorpsi Remazol

Yellow FG menggunakan spektrometer FTIR?

1.3 Tujuan Penelitian
Adapun tujuan dari penelitian ini antara lain:

1. Untuk mengetahui pengaruh konsentrasi dan lama perendaman pengikat
silang tripolifosfat terhadap proses adsorpsi Remazol Yellow FG oleh butiran
kitosan.

2. Untuk mengetahui karakterisasi dari adsorben kitosan pada proses adsorpsi

Remazol Yellow FG menggunakan spektrometer FTIR.



1.4 Batasan Penelitian
Batasan masalah yang terdapat dalam penelitian ini, antara lain:
1. Sampel zat pewarna yang digunakan adalah remazol yellow FG komersil
2. Konsentrasi kitosan yang digunakan adalah 1% dalam asam asetat 5%
3. Metode adsorpsi yang digunakan adalah metode batch
4. pH larutan remazol yellow yang digunakan adalah pH 6
5. Variasi konsentrasi TPP yang digunakan adalah 0%, 1%, 3%, 5%, dan 10%
6. Variasi lama perendaman yang digunakan adalah 3, 6, 12, 24 jam
7. Analisis kapasitas adsorpsi menggunakan spektrofotometer UV-Vis

8. Karakterisasi adsorben kitosan menggunakan spektrometer FTIR

1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini adalah untuk mengetahui keefektifan dan
kemampuan modifikasi kitosan terikat silang tripolifosfat dalam mengadsorpsi
zat pewarna remazol yellow FG dengan mengetahui pengaruh konsentrasi dan
lama perendaman tripolifosfat sehingga pada kondisi optimum yang diperoleh
nanti dapat menjadi solusi alternatif dalam mengurangi pencemaran air dari

limbah cair industri tekstil yang menggunakan zat pewarna remazol yellow FG.



BAB 11

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Remazol Yellow FG

Zat warna merupakan suatu senyawa organik yang mengandung kromofor
yang digunakan untuk memberikan atau mengubah warna pada suatu objek
tertentu seperti kain. Zat warna dapat diperoleh dari alam (alami) ataupun secara
buatan (sintetis). Zat pewarna sintetis lebih banyak digunakan dibandingkan
dengan zat pewarna alami karena lebih mudah diperoleh, ketersediaan warna yang
terjamin dan beragam, serta mudah dalam pengaplikasiannya. Berdasarkan
strukturnya, zat warna dibagi menjadi beberapa macam yaitu azo, nitroso, nitro,
stilben, difenil metana, trifenil metana, akridin, kinolin, indigoida, aminokinon,
anin, dan indofenol (Al-Kdasi dkk, 2004). Zat warna dengan kromofor azo banyak
digunakan dalam industri teksil, terutama pada sektor batik yang menggunakan
pewarna remazol black, red, blue, dan yellow. Selain gugus azo (-N=N-), gugus
kromofor lain yang ada dalam zat warna pada umumnya yaitu —C=C-, -C=0, -
NO: (Atmaji dkk, 1999).

Remazol yellow FG merupakan zat pewarna sintetis yang sering dijumpai
dalam industri tekstil yaitu lebih dari 27,2% (Damajanti dkk, 2021). Selain harga
yang terjangkau, zat pewarna ini mudah larut dalam air dan memiliki tipe warna
yang cerah (Fadil dkk, 2020). Zat warna remazol yellow FG termasuk zat warna
yang reaktif, karena zat warna tersebut mengandung gugus elektrofilik yang dapat
bereaksi dengan nukleofilik yang ada pada serat kain membentuk ikatan kovalen
yang kuat melalui reaksi adisi sehingga zat warna tersebut akan lebih tahan dari

kelunturan warna (Kirk dan Othmer, 1992). Seperti zat warna reaktif lain, remazol
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memiliki 3 komponen dasar yaitu zat warna, gugus perantara, dan gugus reaktif
(Kirk dan Othmer, 1992). Gugus reaktif yang terkandung dalam pewarna remazol
yaitu gugus sulfonat (SO3") yang mana gugus tersebut mudah lepas dan akan
bereaksi dengan selulosa pada kain. Adapun struktur remazol yellow FG dapat

dilihat pada Gambar 2.1 dan tabel karakteristik remazol yellow FG pada Tabel

H, H,
N=—N 80,—C —C —O0S0;Na

Gambar 2.1 Struktur remazol yellow FG

2.1.

Tabel 2.1 Karakterisasi remazol yellow FG (Industries, 2012; Ariguna et al., 2014;
Damajanti ef al., 2021)

Parameter Nilai
Indeks warna Kuning 42
Struktur molekul CisH13N2S4012Nas
Berat molekul 659 g.mol’!
Bentuk Serbuk
Warna Kuning
Bau Tidak memiliki bau
Kromofor Azo
Kelarutan dalam air pada 293K (g.L") >100
pH 4,5-6,5
Densitas (kg/m?) 600-800

Dalam industri tekstil, remazol yellow FG dimanfaatkan sebagai salah satu
pewarna kain pada proses pewarnaan (coloring process). Zat pewarna remazol
yellow FG hanya terpakai sedikit pada saat proses pewarnaan dan menyisakan
sekitar 15-20% zat pewarna yang akan dibuang sebagai limbah (World Bank

Group, 1998 dalam Chatterjee et al., 2008). Limbah yang berasal dari remazol
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yellow FG sulit untuk diuraikan karena adanya senyawa aromatik azo (-N=N-)
yang kompleks dan stabil sebagai penyusunnya sehingga dalam jangka panjang
akan berdampak buruk pada lingkungan, seperti apabila limbah cair tersebut
langsung dibuang ke perairan maka akan meningkatkan chemical oxygen demand
(COD), biological oxygen demand (BOD) yang menyebabkan penurunan kualitas
air. Gugus kromofor pada zat warna juga menyebabkan limbah cair tekstil yang
telah jernih akan menjadi berwarna kembali setelah mengalami oksidasi melalui
reaksi dengan udara (Abdullah, 2010). Salah satu cara yang dapat dilakukan untuk
meminimalisir dampak-dampak merugikan tersebut yaitu dengan melakukan
penanganan limbah cair terlebih dahulu sebelum dilepaskan ke lingkungan.
Pengolahan limbah cair zat warna dapat dilakukan dengan menurunkan kadar
warnanya menggunakan metode adsorpsi yang memiliki efektifitas yang baik

dalam penanganan limbahnya.

2.2 Adsorpsi

Adsorpsi merupakan proses akumulasi adsorbat (partikel adsorpsi) pada
permukaan adsorben (media adsorpsi) yang disebabkan oleh adanya gaya tarik
menarik antara molekul adsorbat dengan permukaan adsorben (Oscik, 1982).
Metode adsorpsi dapat menurunkan kadar warna dari zat pewarna dalam
pengelolahan limbah cair. Metode adsorpsi banyak digunakan dalam penanganan
limbah dibandingkan dengan metode yang lain karena pengerjaan metode adsorpsi
yang sederhana, mudah, biaya operasional rendah, dan memiliki efisiensi yang
cukup tinggi (Kusumawardani dkk, 2018). Metode ini dipengaruhi oleh beberapa
aspek yaitu konsentrasi adsorbat, pH, suhu, waktu kontak, dan luas permukaan

adsorben (Cechinel et al., 2014).
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Metode adsorpsi terbagi menjadi dua, yaitu adsorpsi fisika (fisisorpsi) dan

kimia (kemisorpsi). Adsorpsi fisika yaitu adanya gaya tarik menarik antara zat
padat dengan zat yang diserap (Van Der Waals) dan mudah lepas kembali
(reversible), sedangkan adsorpsi kimia yaitu adanya ikatan yang membentuk suatu
reaksi kimia yang mana akan menghasilkan suatu senyawa baru. Ikatan pada
adsorpsi kimia lebih kuat sehingga sukar untuk lepas kembali atau irreversible
(Masruhin dkk, 2018). Adapun kapasitas adsorpsi dari suatu adsorben dapat
dihitung dengan menggunakan persamaan 2.1 untuk mengetahui kemampuan

adsorben dalam mengadsorpsi suatu zat (Estiaty, 2012).

Dengan Qe adalah jumlah zat yang teradsorpsi (mg/g), Co adalah konsentrasi
mula (mg/L atau ppm), Ce adalah konsentrasi sampel setelah adsorpsi (mg/L atau
ppm), V adalah volume sampel (L), dan m adalah massa adsorben (g).

Penanganan limbah remazol yellow FG menggunakan metode adsorpsi
telah dilakukan oleh beberapa peneliti. Berdasarkan penelitian Abdullah (2010),
yang memaparkan bahwa adsorpsi remazol yellow FG menggunakan adsorben
semen portland diperoleh kapasitas adsorpsi sebesar 0,21774 mg/g. Penelitian
Kusumaningsih dkk (2006), pada adsorpsi remazol yellow FG menggunakan

adsorben alang-alang diperoleh kapasitas adsorpsi sebesar 7,851 mg/g.

2.3 Kitosan

Kitosan merupakan polisakarida turunan dari senyawa kitin dengan nama
kimia poli-p-(1,4)-2-amino-2-deoxy-D-glucose vyang bersifat biodegradable,
biocompatible, dan tidak beracun (Basir dkk, 2017). Dalam kelompok

polisakarida, senyawa kitin sendiri jumlahnya sangat melimpah di alam dengan
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urutan kedua setelah selulosa. Senyawa kitin ini dapat ditemukan pada hewan

seperti kerang, kepiting, dan udang yang diambil melalui limbah cangkangnya.

m

H,C ~0

OH
H,C

O 0 /m/o
HO NH, HaC HC—

Gambar 2.2 Struktur kitosan

Kitosan memiliki bentuk padatan amorf, berwarna putih kekuningan, tidak

memiliki bau, bersifat polielektrolit, tidak larut dalam air, basa kuat, H>SO4,

alkohol, dan aseton, tetapi dapat larut dalam asam organik pada pH 4-6,5, dan

sedikit larut dalam HNOs3, HCI, serta larut dalam asam lemah (Setha dkk, 2019;

Savitri dkk, 2010). Kitosan memiliki kemampuan sebagai adsorben karena sisi

aktif kitosan (hidroksi dan amina) bersifat basa lewis (donor PEB). Untuk

memperoleh senyawa kitosan perlu dilakukan beberapa tahapan, yaitu diawali

dengan isolasi kitin dari cangkang hewan melalui proses demineralisasi,

deproteinasi, dan depigmentasi, kemudian kitin diubah menjadi kitosan melalui

proses deasetilasi. Adapun reaksi yang terjadi pada saat proses deasetilasi seperti

pada Gambar 2.3.

NaOH

Gambar 2.3 Reaksi deasetilasi kitin menjadi kitosan (Stamford et al., 2015)

+H,0
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Kitosan dikatakan berhasil disintesis dari kitin apabila nilai derajat
deasetilasi (DD) yang diperoleh sekitar 70% (Muzzarelli, 1985). Dalam proses
adsorpsi, kitosan akan berperan sebagai adsorben atau media adsorpsi. Pemilihan
kitosan sebagai adsorben dalam proses adsorpsi dikarenakan kitosan memiliki
kapasitas adsorpsi tinggi, biaya bahan yang murah karena dapat diperoleh dari
alam melalui limbah cangkang yang mengandung kitin, memiliki selektifitas
tinggi, afinitas tinggi, dan mudah dimodifikasi. Hal inilah yang menjadikan
kitosan memiliki keunggulan jika dibandingkan dengan adsorben lain seperti
karbon aktif, biomassa jamur atau bakteri, silika, gambut, zeolit, limbah padat
pertanian, dan tanah liat (Crini dan Badot, 2008). Kitosan hasil deasetilasi dari
kitin memiliki gugus aktif berupa gugus amina dan hidroksil (NH2 dan OH) yang
akan Dberinteraksi dengan zat warna maupun ion logam sehingga dapat
dimanfaatkan dalam penurunan kadar limbah baik limbah yang berasal dari zat
warna maupun limbah logam berat melalui proses adsorpsi (Pramesti dkk, 2012;
Sedyadi dan Khaerul, 2016).

Penelitian mengenai pemanfaatan kitosan sebagai adsorben telah banyak
dilakukan baik sebagai adsorben limbah logam berat maupun limbah zat pewarna.
Penelitian Rahayu dkk (2020), yang meneliti adsorpsi ion Cr(III) oleh kitosan
hasil isolasi dari kepiting rajungan dan kitosan komersil diperoleh optimum pada
5 ppm dengan masing-masing presentase teradsorpsi 98,64% dan 99,312%.
Peneliti Iriana dkk (2018), memaparkan bahwa adsorpsi Pb menggunakan kitosan
dari cangkang udang mencapai 94,97%. Peneliti Safitri dan Maya (2020),
memaparkan adsorpsi remazol red limbah dari industri batik menggunakan

kitosan menurunkan konsentrasi warna 100% dan menurunkan COD sebesar
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71,69%. Peneliti Tanasale dkk (2012), juga memaparkan kapasitas adsorpsi zat

warna biru metilena oleh kitosan dari kulit kepiting rajungan sebesar 4,20 mg/g.

2.4 Modifikasi Kitosan dengan Konsentrasi Tripolifosfat

Modifikasi kitosan dilakukan dengan tujuan untuk mengoptimalkan
kitosan sebagai adsorben agar mendapatkan hasil yang optimum saat proses
adsorpsi suatu zat. Modifikasi kitosan dapat dilakukan dengan modifikasi fisika
dan kimia. Bentuk kitosan secara umum adalah serbuk, serat, film, butiran,
serpihan, kapsul, dan membran. Liu ef al. (2022), memaparkan bahwa kitosan
serbuk setelah digunakan adsorpsi susah untuk dipisahkan dan digunakan kembali
karena ukurannya yang sangat kecil. Bentuk kitosan serbuk dan serpihan juga
kurang disukai karena stabilitas dan densitas yang rendah sehingga biasanya
dilakukan modifikasi kitosan dalam bentuk membran, butiran, dan bentuk non-
konvensional yang lain (Srimoon dan Potipat, 2021).

Modifikasi kitosan secara fisika salah satunya adalah mengubah bentuk
kitosan menjadi butiran menggunakan agen pengikat silang tripolifosfat.
Modifikasi dengan penambahan TPP sebagai agen ikat silang akan berpengaruh
pada meningkatnya stabilitas kitosan. Hal ini dikarenakan tripolifosfat (TPP)
berinteraksi dengan kitosan melalui intermolekular dan intramolekular. Interaksi
intramolekular TPP akan memperbanyak pori yang terbentuk, dan interaksi
intermolekular TPP akan membentuk partikulat yang mengakibatkan butirannya
akan semakin kaku (rigid) (Madjid dkk, 2015). Adanya modifikasi kitosan
menggunakan pengikat silang tripolifosfat juga akan menambah gugus aktif
adsorben dengan menyumbang 5 gugus hidroksil sebagai donor elektron sehingga

kemampuan adsorpsinya akan meningkat (Khabibi dkk, 2021).
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Tripolifosfat (TPP) merupakan agen pengikat silang ionik yang aman,

tidak beracun, murah, dapat menstabilkan, dan memperkecil ukuran kitosan
(Rahayu dan Khabibi, 2016). Pemilihan TPP sebagai agen ikat silang karena
sifatnya yang tidak beracun, berbeda dengan ikat silang lain seperti glutaraldehid
(GLA), epiklorohidrin (ECH), glioksal (GO), Etilen glikol diglisidil eter (EGDE)
yang meskipun memiliki efisiensi tinggi tetapi memiliki efek buruk karena
memiliki sifat bahaya dan beracun (Babakhani dan Sartaj, 2020). Menurut
penelitian Pierdg et al (2009), mengenai efek ikat silang ionik pada aktivitas
swelling kitosan hydrogel membran pada kondisi asam dan diperoleh bahwa
kitosan-TPP memiliki derajat swelling paling rendah dengan urutan kitosan-TPP >
kitosan-CIT > kitosan-asam sulfat > kitosan. Penelitian Worthen et al. (2019),
memaparkan bahwa kitosan-TPP memiliki kestabilan dalam larutan asam tertinggi
dibandingkan dengan alkali NaOH, maupun surfaktan (SDS) carpate, dan laurate,
serta kitosan-NaOH memiliki kestabilan paling rendah. Penelitian Filipkowska
(2016), memaparkan bahwa adsorpsi RB 5 menggunakan kitosan-pentasodium
TPP lebih efisien dan optimum dibandingkan dengan kitosan-GLA dan kitosan

tanpa ikat-silang.

[
& T_\o/ T_\o/ T_\o' Na
0 0 0

Gambar 2.4 Struktur tripolifosfat (L1 ef al., 2011)

Ikatan silang kitosan dan tripolifosfat terjadi melalui interaksi ionik antara
ion ammonium (NH3") yang dimiliki kitosan dengan ion fosfat (P3010>") dari TPP

seperti pada Gambar 2.5. Kitosan yang terikat silang TPP akan memiliki bentuk
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yang lebih kaku dibandingkan dengan kitosan tanpa adanya modifikasi ikat silang

karena konsentrasi TPP mempengaruhi pori kitosan (Madjid dkk, 2015).
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Gambar 2.5 Struktur kitosan terikat silang TPP (Husniati dan Eva, 2014)

Penelitian modifikasi kitosan-TPP telah dilakukan sebelumnya, yaitu pada
adsorpsi limbah logam Ni(II) menggunakan kitosan-TPP dan diperoleh adsorpsi
optimum sebanyak 50,536% pada waktu kontak 80 menit dan menurun setelahnya
yang mengindikasikan bahwa kondisi butiran sudah jenuh oleh logam Ni(Il)
(Kurniasih dkk, 2018). Ukuran butiran kitosan akan semakin kecil seiring dengan

bertambahnya penambahan konsentrasi TPP.

(c) (d)
Gambar 2.6 Morfologi butiran kitosan dengan variasi konsentrasi TPP (a) 8%, (b)
5%, (¢) 3%, dan (d) 1%
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Seperti pada Gambar 2.6 di atas yang merupakan hasil penelitian Mi et al.
(2002), peneliti memvisualisasikan butiran kitosan dengan variasi konsentrasi
TPP 8, 5, 3, dan 1% menggunakan Scanning Electron Microscope (SEM) untuk
mengetahui perbedaan morfologinya dan diperoleh hasil bahwa dengan
meningkatnya konsentrasi TPP juga akan meningkatkan kerapatan pori adsorben

butiran kitosan.

2.5 Modifikasi Kitosan dengan Lama Perendaman Tripolifosfat

Lama perendaman tripolifosfat juga memiliki pengaruh pada butiran
kitosan. Modifikasi kitosan dengan variasi lama perendaman akan mempengaruhi
morfologi pori butiran kitosan (Madjid dkk, 2015). Menurut penelitian Nitsae et
al. (2016), peningkatan lama perendaman mengakibatkan butiran kitosan semakin
kaku yaitu pada butiran dengan lama perendaman 1 jam memiliki bentuk yang
masih flake atau serpihan yang mengindikasikan butiran tersebut belum terbentuk
sempurna, pada butiran dengan lama perendaman 3 jam menunjukkan kondisi
optimum kitosan dalam mengadsorpsi logam Cr(VI), sedangkan pada butiran di
atas 3 jam memiliki bentuk butiran yang lebih kaku yang menyebabkan

berkurangnya interaksi dengan logam.
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Gambar 2.7 Grafik variasi lama perendaman TPP
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Visualisasi perbedaan lama perendaman TPP menggunakan Scanning
Electron Microscopy (SEM) telah dilakukan oleh Mi et al. (2002) yang dapat
dilihat pada Gambar 2.8 dengan lama perendaman 10 detik, 20 detik, 1 menit, dan
5 menit. Visual morfologi halus yang tampak pada SEM tersebut
mengindikasikan bahwa semakin halus morfologi butiran kitosan maka struktur

butirannya semakin rapat atau kaku.

(©) @
Gambar 2.8 Morfologi butiran kitosan dengan variasi lama perendaman (a) 10
detik, (b) 20 detik, (c) 1 menit, dan (d) 5 menit

2.6 Analisis Adsorpsi Menggunakan Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometri UV-Vis merupakan teknik analisis yang memanfaatkan
radiasi elektromagnetik UV dan Visible pada panjang gelombang 200—-800 nm
yang mengakibatkan transisi elektronik pada sampel. Analisis kualitatif dengan
teknik ini dapat diperoleh panjang gelombang maksimum dari senyawa sampel
(Mulja dan Suharman, 1995). Pengukuran absorbansi dilakukan pada panjang
gelombang maksimum, serta dibuat grafik hubungan antara konsentrasi (sumbu x)

dan absorbansi (sumbu y).
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Prinsip kerja spektrofotometer UV-Vis yaitu suatu sinar/cahaya yang
dilewatkan suatu larutan sampel pada panjang gelombang tertentu, sehingga sinar
tersebut sebagian ada yang diteruskan dan sebagian lainnya diserap oleh larutan
(Warono dan Syamsudin, 2013). Prinsip tersebut berdasarkan hukum Lambert-

Beer seperti pada Persamaan 2.2 (Dachriyanus, 2004).

Dengan A4 adalah serapan atau absorbansi, ¢ adalah koefisien ekstingsi molar (M
cm™!), b adalah tebal larutan (cm), dan C adalah konsentrasi (gram/100 mL).
Sampel yang akan dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis
adalah sampel dengan bentuk larutan. Molekul dalam sampel akan menyerap
cahaya dan menyebabkan elektron tereksitasi ke tingkat yang lebih tinggi. Hal ini
dikarenakan adanya kromofor. Kromofor merupakan gugus tak jenuh yang ada
pada ikatan kovalen (C=0, C=C, dan NO2) (Dachriyanus, 2004).
Spektrofotometer UV-Vis digunakan dalam analisis kolorimetri atau larutan
berwarna yang akan ditentukan konsentrasinya berdasarkan intensitas warna
larutannya, sedangkan apabila suatu larutan tidak berwarna maka ditambahkan
suatu reagen agar memberikan warna pada larutan tersebut sebelum dianalisis.
Hasil dari spekrofotometer berupa data absorbansi. Data absorbansi tersebut
merupakan data kuantitatif yang dapat digunakan untuk mengetahui kapasitas
adsorpsi remazol yellow FG. Penelitian Kusumaningsih dkk (2006), memaparkan
bahwa adsorpsi remazol yellow FG dilakukan pada spektrofotometer UV-Vis

pada panjang gelombang 420 nm.
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2.7 Karakterisasi Adsorben Kitosan Menggunakan Spektrometer FTIR

Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red (FTIR) merupa=kan
instrumen spektofotometer inframerah yang dilengkapi Fourier Transform yang
digunakan untuk analisis kualitatif dengan mengenali gugus fungsional yang
terkandung dari suatu senyawa yang didasarkan pada hasil absorbansi inframerah
yang dilewatkan pada senyawa sampel. Senyawa-senyawa dapat dibedakan
dengan FTIR karena pola absorbansi tiap gugus fungsi senyawa itu berbeda
(Sankari et al., 2010).

Hampir semua senyawa yang berikatan kovalen akan menyerap frekuensi
radiasi elektromagnetik dalam daerah spektrum inframerah, baik itu organik
ataupun anorganik. Tipe transisi energi dari inframerah adalah vibrasi (stretching
dan bending). Molekul organik dalam suhu biasa memiliki vibrasi tetap dan
menyerap sinar pada frekuensi tertentu. Molekul akan tereksitasi ke tingkat energi
lebih tinggi ketika berinteraksi dengan radiasi inframerah. (Sastrohamidjojo,
2019).

Penanganan sampel yang akan dianalisis pada spektrofotometer ini
menyesuaikan bentuk sampelnya. Untuk sampel yang berupa padatan (amorf,
serbuk, kristal), analisisnya dapat dilakukan dengan tiga cara yaitu menggunakan
pellet Kbr, mull, atau bentuk film/lapisan tipis. Gugus fungsi sampel dianalisis
pada serapan 4000-1400 cm™! yang dikenal sebagai daerah sidik jari (finger print).
Serapan yang muncul pada 1400-900 cm™ merupakan serapan kompleks dan
tidak perlu untuk diinterpretasikan. Gugus fungsi yang dapat diidentifikasi yaitu

alkana, alkena, alkuna, cincin aromatik, alkohol dan fenol, ecter, ester, aldehida,
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keton, asam karboksilat, amida, klorida asam, anhidrida, amina, nitril, nitro,
garam karboksilat dan garam amina (Sastrohamidjojo, 2019).

Karakterisasi kitosan menggunakan spektrometer FTIR telah banyak
dilakukan. Seperti pada Gambar 2.9, spektra FTIR dari penelitian Madjid et al.,
(2016) mengenai pengaruh penambahan tripolifosfat pada kitosan beads untuk
adsorpsi methyl orange dan dihasilkan beberapa serapan yaitu serapan OH" sekitar
3400 cm™!, serapan NH, pada 12501500 cm™ yang menunjukkan gugus amina
kitosan, dan serapan pada 2362 cm’' yang merupakan hasil adsorpsi methyl
orange. Penelitian Lusiana et al. (2017), memaparkan bahwa keberhasilan
pengikat silangan antara kitosan-TPP dapat dilihat dari adanya 2 serapan pada
1000-1300 cm™ yang merupakan gugus —POs tetapi untuk perbedaan spektra
antar konsentrasi TPP tidak dapat terlihat secara signifikan baik dari serapan
maupun intensitasnya. Penelitian Kurniawati dkk (2018), memaparkan bahwa
pada adsorpsi remazol yellow menggunakan kitosan-asam askorbat terdapat
serapan —N=N- (senyawa azo) pada bilangan gelombang 1623,37 cm™ dan
serapan sulfonat rentang (SOs’) pada bilangan gelombang 1154,54 cm™ yang

menunjukkan indikasi adanya zat warna remazol yellow.

t T b 23 - T 23 3 T T T
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Gambar 2.9 Spektra FTIR dari (a) kitosan serbuk, (b) butiran kitosan sebelum

adsorpsi, dan (c) butiran kitosan setelah adsorpsi



BAB III

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian dengan judul “Pengaruh Konsentrasi dan Lama Perendaman
TPP dalam Pembuatan Butiran Kitosan untuk Optimasi Adsorpsi Remazol Yellow
FG” ini telah dilaksanakan pada tanggal 22 Juli — 07 Oktober 2022 di
Laboratorium Kimia Analitik Program Studi Kimia Fakultas Sains dan Teknologi

Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Adapun alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah syringe,
cawan petri, spatula, batang pengaduk, pipet tetes, gelas beker 100 mL, gelas ukur
100 mL, pipet volume 0,5; 1; 2; 5; 10 mL, labu takar 100 mL, labu takar 25 mL,
corong gelas, erlenmeyer 250 mL, gelas arloji, rak dan tabung reaksi, bola hisap,
magnetic strirrer, hotplate stirrer, alat shaker, pH meter, neraca analitik, oven,

spektrofotometer UV-Vis, dan spektrometer FTIR.

3.2.2 Bahan

Adapun bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah kitosan
komersil, tripolifosfat, CH3COOH p.a (asam asetat glasial) 100%, NaOH p.a 2M,
HCI p.a 0,1M, HCI p.a 0,01M, akuades, remazol yellow FG, aluminium foil, dan

kertas saring.

21
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3.3 Tahapan Penelitian
Tahapan-tahapan yang dilakukan pada penelitian ini antara lain:

1. Penentuan panjang gelombang maksimum remazol yellow FG
2. Pembuatan kurva standar remazol yellow FG
3. Pengaruh konsentrasi TPP terhadap adsorpsi remazol yellow FG

3.1. Preparasi butiran kitosan dengan variasi konsentrasi TPP

3.2. Adsorpsi remazol yellow FG dengan variasi konsentrasi TPP
4. Pengaruh lama perendaman terhadap adsorpsi remazol yellow FG

4.1. Preparasi butiran kitosan dengan variasi lama perendaman

4.2. Adsorpsi remazol yellow FG dengan variasi lama perendaman
5. Karakterisasi adsorben kitosan menggunakan spektrometer FTIR

6. Analisis Data

3.4 Cara Kerja

3.4.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Remazol Yellow FG
Dibuat larutan induk remazol yellow FG 1000 ppm dengan dilarutkan 0,1

gram remazol yellow FG dalam 100 mL akuades. Kemudian larutan induk

diencerkan menjadi 100 ppm sebagai larutan kerja. Selanjutnya larutan kerja

diencerkan kembali menjadi 20 ppm, lalu dimasukkan ke kuvet dan diukur

absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada variasi panjang

gelombang antara 200-800 nm.

3.4.2 Pembuatan Kurva Standar Remazol Yellow FG
Dibuat larutan remazol yellow FG dengan variasi konsentrasi 5, 10, 15,

20, dan 25 ppm dari larutan induk masing-masing dalam volume 10 mlL.
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Kemudian diukur absorbansi dari masing-masing larutan menggunakan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang optimum yang dihasilkan dari
tahap sebelumnya. Dibuat kurva absorbansi dengan memplotkan konsentrasi dan

hasil absorbansi ke dalam persamaan y = ax + b (Kusumaningsih et al., 2006).

3.4.3 Pengaruh Konsentrasi TPP terhadap Remazol Yellow FG
3.4.3.1 Preparasi Butiran Kitosan dengan Variasi Konsentrasi TPP

Sebanyak 1 gram serbuk kitosan dilarutkan ke dalam 100 mL larutan asam
asetat 5% (v/v), diaduk, dan didiamkan selama 24 jam. Kemudian diteteskan 5 mL
larutan kitosan ke dalam 10 mL masing-masing variasi konsentrasi TPP (0%, 1%,
3%, 5%, 10%) menggunakan syringe secara bertahap, lalu didiamkan campuran
dengan lama perendaman 3 jam. Variasi konsentrasi TPP 0% dibuat menggunakan
NaOH 2M dengan perlakuan sama seperti variasi TPP 1-10%. Setelah itu,
disaring butiran kitosan basah menggunakan kertas saring, lalu dibilas
menggunakan akuades secara berulang. Selanjutnya butiran kitosan dikeringkan
menggunakan oven pada suhu 105°C (babakhani dan Sartaj, 2020; Madjid et al.,

2015).

3.4.3.2 Adsorpsi Remazol Yellow FG dengan Variasi Konsentrasi TPP

Proses adsorpsi zat dilakukan dengan metode batch. Sebanyak 0,05 gram
kitosan-TPP dengan variasi konsentrasi TPP 0%, 1%, 3%, 5%, dan 10%
diinteraksikan dengan 25 mL larutan remazol yellow FG 20 ppm yang telah
dikondisikan pada pH 6. Setelah itu, campuran di-shaker selama 2 jam pada
kecepatan 100 rpm (Sedyadi dan Khaerul, 2016; Madjid et al., 2015). Selanjutnya,

dipisahkan filtrat dan residunya menggunakan kertas saring, lalu diukur
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absorbansi masing-masing filtrat menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum. Perlakuan ini diulang sebanyak 3 kali perulangan
(triplo).

Data absorbansi dari masing-masing sampel diplotkan ke dalam kurva
dengan persamaan y=ax+b. Selanjutnya, data tersebut digunakan untuk
menentukan kapasitas adsorpsi kitosan terhadap zat pewarna remazol yellow FG

menggunakan Persamaan 3.1.

3.4.4 Pengaruh Lama Perendaman terhadap Adsorpsi Remazol Yellow FG
3.4.4.1 Preparasi Butiran Kitosan dengan Variasi Lama Perendaman
Sebanyak 1 gram serbuk kitosan dilarutkan ke dalam 100 mL larutan asam
asetat 5% (v/v), diaduk dan didiamkan selama 24 jam. Kemudian diteteskan 5 mL
larutan kitosan ke dalam 10 mL konsentrasi %TPP optimum yang telah diperoleh
sebelumnya menggunakan syringe secara bertahap, lalu didiamkan campuran
dengan variasi lama perendaman 3, 6, 12, dan 24 jam. Setelah itu, butiran kitosan
basah disaring menggunakan kertas saring, lalu dibilas menggunakan akuades
secara berulang. Kemudian butiran kitosan dikeringkan menggunakan oven pada

suhu 105°C (Madjid et al., 2015).

3.4.4.2 Adsorpsi Remazol Yellow FG dengan Variasi Lama Perendaman
Proses adsorpsi zat dilakukan dengan metode batch. Sebanyak 0,05 gram

kitosan-TPP dengan variasi % TPP optimum dengan variasi lama perendaman 3, 6,

12, dan 24 jam diinteraksikan dengan 25 mL larutan remazol yellow FG 20 ppm

yang telah dikondisikan pada pH 6. Selanjutnya campuran di-shaker selama 2 jam
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pada kecepatan 100 rpm (Sedyadi dan Khaerul, 2016; Madjid et al., 2016).
Setelah itu dipisahkan filtrat dan residunya menggunakan kertas saring, lalu
diukur absorbansi masing-masing filtrat menggunakan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang maksimum. Perlakuan ini diulang sebanyak 3 kali
perulangan (¢riplo).
Data absorbansi dari masing-masing sampel diplotkan ke dalam kurva
dengan persamaan y=ax+b. Selanjutnya, data tersebut digunakan untuk
menentukan kapasitas adsorpsi kitosan terhadap zat pewarna remazol yellow FG

menggunakan Persamaan 3.2.

3.4.5 Karakterisasi Adsorben Kitosan menggunakan Spektrometer FTIR
Dibuat pelet dengan menggerus masing-masing serbuk dan butiran kitosan
bersama dengan serbuk KBr. Kemudian pelet KBr diuji pada bilangan gelombang
4000-400cm™ (Laili dkk, 2014). Pengujian dilakukan pada kitosan serbuk,
butiran kitosan sebelum dan setelah adsorpsi remazol yellow FG. Data hasil FTIR
berupa spektra FTIR yang selanjutnya akan dianalisis gugus fungsi yang

terkandung dalam serbuk dan butiran kitosan.

3.4.6 Analisis Data

Data kapasitas adsorpsi remazol yellow FG yang diperoleh dari masing-
masing variasi dianalisis menggunakan varian One-Way ANOVA dan dilanjutkan
uji BNT dengan taraf signifikasi 5% untuk mengetahui ada atau tidaknya

pengaruh konsentrasi dan lama perendaman terhadap adsorpsi remazol yellow FG.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Analisis Remazol Yellow FG menggunakan Spektrofotometer UV-Vis
4.1.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Remazol Yellow FG

Panjang gelombang maksimum (Amax) merupakan panjang gelombang
dari suatu senyawa yang menghasilkan serapan optimum yang ditandai dengan
nilai absorbansi paling besar. Panjang gelombang maksimum digunakan untuk
pengukuran sampel karena pada Amax, pengukuran akan lebih sensitif, akurat, dan
dapat meminimalisir adanya kesalahan. Pengukuran panjang gelombang
maksimum dilakukan menggunakan spektrofotometer UV-Vis dikarenakan
sampel yang diuji, dalam hal ini adalah zat pewarna remazol yellow FG, memiliki
kromofor gugus azo yang dapat menyerap sinar dengan kuat di daerah UV-Vis.
Berdasarkan hasil penelitian, diperoleh panjang gelombang maksimum dari

remazol yellow FG sebesar 420 nm seperti pada Gambar 4.1.

Absorbansi

400 - 600 800

Panjaii;g gélonibang (nm)
Gambar 4.1 Spektrum panjang gelombang remazol yellow FG
Terdapat dua serapan pada spektra UV-Vis larutan remazol yellow FG
yang dilarutkan dalam akuades yaitu 259 nm dan 420 nm. Panjang gelombang

maksimum dengan serapan terkuat diperoleh pada daerah 420 nm, yang
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mengindikasikan bahwa zat warna remazol yellow FG mengandung kromofor azo
dengan transisi n—z* dan 7#—z* (N=N) dan memiliki warna kuning sebagai warna
komplementer dan menyerap pada daerah tampak atau visible warna ungu karena
warna ungu berada di rentang 400-420 nm (Shabir er al., 2021, Aldabib dan
Mohamed, 2020). Hal ini juga dikuatkan dengan penelitian Kusumaningsih, dkk
(2006) yang memperoleh A.qc remazol yellow FG sebesar 420 nm. Absorbansi
rendah pada daerah ultraviolet (UV) 259 nm yang terdapat pada spektra UV-Vis
tersebut mengindikasikan adanya transisi z—z* yang berasal dari cincin aromatik

yang ada pada struktur remazol yellow FG (Daneshvar et al., 2008).

4.1.2 Pembuatan Kurva Standar Remazol Yellow FG

Pembuatan kurva standar atau kurva kalibrasi adalah salah satu cara untuk
menentukan konsentrasi sampel yang akan dianalisis yang sebelumnya tidak
diketahui jumlah konsentrasinya. Larutan standar dibuat dengan pengenceran
larutan induk menjadi beberapa variasi konsentrasi yaitu 0 (blanko), 5, 10, 15, 20,
25 ppm yang diuji menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang maksimum remazol yellow FG yang telah diperoleh pada tahap
sebelumnya, yaitu 420 nm. Hasil absorbansi dari keseluruhan variasi konsentrasi
diplotkan ke dalam kurva standar pada Gambar 4.2.

Pada kurva standar remazol yellow FG (Gambar 4.2), diperoleh persamaan
regresi linear yaitu y = 0,0253 x + 0,0431 dengan nilai koefisien determinan (R?)
sebesar 0,9998. Persamaan regresi linear ini digunakan dalam menentukan
konsentrasi sebelum dan sesudah proses adsorpsi remazol yellow FG pada tahap
selanjutnya. Nilai pada kurva standar menunjukkan bahwa semakin besar

konsentrasi remazol yellow FG, maka semakin besar juga absorbansi yang
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dihasilkan. Hal ini sesuai dengan hukum Lambert-Beer yaitu konsentrasi
berbanding lurus dengan absorbansi (Hardjono, 2019).
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Gambar 4.2 Kurva standar remazol yellow FG
4.2 Pembuatan Adsorben Butiran Kitosan

Pembuatan butiran kitosan diawali dengan pelarutan kitosan serbuk ke
dalam asam asetat 5% dan didiamkan selama 24 jam. Pemilihan asam asetat
sebagai pelarut kitosan dikarenakan kitosan hanya larut dalam asam lemah, tidak
larut dalam pH netral, basa kuat, maupun asam sulfat (Dwiyitno, dkk, 2004;
Bahri, dkk, 2015). Larutan kitosan didiamkan selama 24 jam bertujuan untuk
memastikan agar kitosan larut sempurna dalam pelarut asam asetat. Hasil dari
proses ini adalah larutan kitosan kental (gel) dengan warna bening putih
kekuningan (yellowish-white).

Pelarutan kitosan dalam asam asetat menyebabkan adanya reaksi
protonasi, yaitu adanya reaksi antara asam asetat dengan kitosan melalui
penambahan H+ dari gugus karbonil asam asetat terhadap gugus amina kitosan
sehingga mengubah gugus amina bebas NH> kitosan menjadi kation NH3" seperti

pada Persamaan 4.1 dan Gambar 4.3. Gugus aktif amina lebih berperan pada
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reaksi protonasi kitosan dibandingkan gugus hidroksil dikarenakan daya tarik dari
pasangan elektron bebas (PEB) atom O ke inti lebih kuat dibandingkan dengan

atom N sehingga atom N lebih cenderung untuk menyumbangkan PEB (Jin dan

Bai, 2002).
N & SRR R Ny Co O 4.1)
/OH /OH
\ HO\ /

O

Gambar 4.3 Reaksi protonasi kitosan dengan asam asetat (Zhang et al., 2019)

Setelah itu, larutan kitosan diinteraksikan dengan agen pengikat silang
tripolifosfat (TPP) dengan meneteskan larutan kitosan menggunakan syringe
dalam variasi konsentrasi larutan TPP. Setelah direaksikan antara kitosan dengan
TPP, kemudian didiamkan atau direndam dengan variasi lama perendaman untuk
memaksimalkan proses pengikatan silang. Selanjutnya, butiran kitosan basah yang
dihasilkan disaring untuk memisahkan antara cairan (TPP) dan padatan (butiran
kitosan basah). Setelah itu, butiran kitosan dicuci menggunakan akuades secara
berulang kali untuk memastikan agar sisa TPP tidak berinteraksi kembali dengan
gugus aktif kitosan dan sudah benar-benar hilang dari butiran kitosan (Alauhdin
dan Widiarti, 2014). Selanjutnya, butiran kitosan basah dikeringkan menggunakan
oven pada suhu 1050C untuk menghilangkan kadar air yang terdapat dalam
butiran kitosan agar nantinya proses difusi adsorbat remazol yellow FG ke dalam
butiran kitosan lebih maksimal. Butiran kitosan kering seperti pada Gambar 4.4.

Modifikasi kitosan pada penelitian ini yaitu dengan mengubah bentuk

kitosan menjadi butiran. Tujuan dari modifikasi kitosan ini adalah untuk
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meningkatkan stabilitas kitosan dalam proses adsopsi. Kitosan bentuk butiran
memiliki kelebihan dibandingkan kitosan serbuk, yaitu lebih stabil, dapat
diregenerasi (regenerated), dan digunakan kembali (reused) (Kyaw et al., 2011;
Laus et al.,, 2011). Pembuatan butiran kitosan dapat dilakukan menggunakan
NaOH dan agen pengikat silang tripolifosfat (TPP). Pada proses pembentukan
butiran kitosan, kitosan gel hasil protonasi dengan asam asetat akan dinetralkan
dengan alkali (NaOH atau larutan tripolifosfat) sehingga larutan kitosan gel
(kental) akan mengalami koagulasi dengan seragam menjadi butiran gel, dan
kitosan akan mengalami re-polimerisasi dan diharapkan polimer tersebut pada
dapat lebih tertata sehingga struktur kitosan akan lebih baik dan teratur

(Cahyaningrum, 2008).

Gambar 4.4 Butiran kitosan-NaOH (a), butiran kitosan-TPP (b)

Pembentukan butiran kitosan pada penelitian ini dilakukan menggunakan
NaOH dan TPP untuk mengetahui perbedaan kapasitas butiran kitosan dalam
mengadsorpsi adsorbat remazol yellow FG. Ketika TPP dilarutkan dalam akuades
maka akan terbentuk ion-ion tripolifosfat dan hidroksil. Adapun reaksi pelarutan
TPP seperti pada Persamaan 4.2—4.4 (Alauhdin dan Widiarti, 2014).

NaP3010 + 5 H,O — 5Na’ + HsP3010 + 5SOH .....coovoviviiiee (4.2)

HsP3010 + OH" —> H4P3010 + H2O oo, 4.3)

HaP3010"+ OH —> H3P30102+ H2O .o 4.4)
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Ion-ion tripolifosfat dan hidroksil yang diperoleh tersebut akan
berinteraksi dengan gugus amina kitosan pada proses pembuatan butiran kitosan

dan membentuk ikatan silang dengan reaksi ionik seperti pada Gambar 4.5.

OH OH ~ NH;*
+ 3
N H,C ' g HO Nt I o
o o 00 o 0 Omo 0
© Jd ° 0 HO NH;* HCu 0
HO NH; HCspy~  HO NH, HC oy o o OH
O N\ »
\P//O O\P//O /P\/
Ho” \O N HO 0 0
\ 0 HO o o 7
P/ \P// /P\
1o o N HO o, o
\ 0 HO" o o d
p” N /P\
o\ N OH HO" ‘o
o HO o, e NH;*
NH, 2 o HO
0 HO ¥ H,c. O
2C\ HZC\OH NH; 2

Gambar 4.5 Reaksi kitosan dengan TPP

4.2.1 Pengaruh Konsentrasi TPP terhadap Adsorpsi Remazol Yellow FG
Pada penelitian ini, variasi konsentrasi TPP yang digunakan adalah 0%
(NaOH 2M), 1%, 3%, 5%, dan 10% dengan tujuan untuk mengetahui kondisi
optimum butiran kitosan dalam mengadsorpsi remazol yellow FG berdasarkan
konsentrasi TPP. Langkah perlakuan pembuatan butiran seperti yang telah
dijelaskan pada subbab sebelumnya. Hasil butiran kitosan pada penelitian ini
diperoleh yaitu semakin tinggi konsentrasi TPP, butiran kitosan basah diperoleh

semakin kaku yang ditandai dengan bentuk butiran yang lebih rapi dan kecil

seperti pada Gambar 4.6.

Gambar 4.6 Butiran kitosan basah variasi konsentrasi TPP (a) K-TPP 0%, (b) K-
TPP 1%, (c) K-TPP 3%, (d) K-TPP 5%, dan (e) K-TPP 10%
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Masing-masing butiran kitosan variasi konsentrasi TPP 0, 1, 3, 5, 10%

yang telah dikeringkan kemudian digunakan sebagai adsorben dalam
mengadsorpsi zat pewarna remazol yellow FG. Proses adsorpsi dilakukan dengan
menggunakan metode batch, yaitu metode adsorpsi yang prosesnya dilakukan
dengan pencampuran adsorben dengan adsorbat dalam jumlah yang tetap dan
diamati perubahannya pada selang waktu tertentu (Khartikeyan, 2004 dalam Putri
dkk, 2019). Pada penelitian ini, adsorben butiran kitosan diinteraksikan dengan
adsorbat dengan dimasukkan butiran kitosan ke dalam larutan remazol yellow FG
20 ppm yang telah dikondisikan pada pH 6. Adsorpsi remazol yellow FG
dilakukan menggunakan alat shaker yang bertujuan agar butiran kitosan dapat
menyebar rata seluruh area adsorbat dalam wadah sehingga dapat mengadsorpsi

remazol yellow FG lebih banyak dan optimal (Arifin dkk, 2012).

Adapun dugaan interaksi pada proses adsorpsi zat pewarna remazol yellow
FG oleh kitosan-TPP dapat dilihat pada Gambar 4.7. Gugus aktif kitosan (NH3"
dan OH") sebagian berinteraksi dengan ion fosfat dari TPP untuk membentuk
butiran dan sebagian lagi berinteraksi dengan zat pewarna remazol yellow FG.
Adapun reaksi pelarutan remazol yellow FG dalam akuades dan interaksi remazol
yellow FG dengan kitosan seperti pada Persamaan 4.5 dan 4.6 (Lu dan Liu, 2010).

Dye-SO3Na 2> Dye-SO3™ + Na ..o 4.5)

R-NH;" + Dye-SO3” —> R-NH3"03S-Dye .....covuvirreiieeeeee (4.6)
Dalam konsentrasi remazol yellow FG lebih besar maka kemungkinan tidak hanya
gugus NH3" yang berperan, melainkan gugus hidroksil dari kitosan dan TPP juga

ikut berinteraksi dengan remazol yellow FG.
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Gambar 4.7 Dugaan interaksi adsorpsi remazol yellow FG oleh kitosan-TPP
dengan (a) struktur kitosan, (b) struktur TPP, (c) struktur remazol
yellow FG

Tabel 4.1 Kapasitas adsorpsi remazol yellow FG berdasarkan variasi konsentrasi

TPP
Konsentrasi TPP  Kapasitas adsorpsi, Qe (mg/g) Rata-rata Qe
= SD
Ulangan1 Ulangan2 Ulangan 3

0% 1,107 1,304 1,206 1,206 £ 0,1°¢
1% 9,19 9,466 10,178 9,611 £0,51?
3% 9,644 9,526 9,585 9,585 + 0,06
5% 9,466 9,17 9,13 9,256 + 0,18
10% 8,794 8,617 8,004 8,472 +0,41°

Keterangan: Notasi yang berbeda (a, b, ¢c) menunjukkan pengaruh yang berbeda nyata
(signifikan), notasi sama menunjukkan tidak ada pengaruh yang berbeda
nyata. Nilai P value 0,000 (<0,05)

Berdasarkan hasil penelitian yang terdapat pada Tabel 4.1, diperoleh
bahwa adsorpsi menggunakan butiran kitosan dengan variasi TPP (1, 3, 5, 10%)
mendapatkan hasil kapasitas adsorpsi yang lebih baik daripada butiran kitosan
dengan NaOH (Kitosan-TPP 0%). Hal ini dikarenakan pada butiran kitosan-

NaOH, butirannya sangat rapuh dan flake yang diduga bahwa pembentukan



34
butiran kitosan-NaOH dengan lama perendaman 3 jam belum menghasilkan
butiran kitosan yang optimal karena pengikatan NaOH pada kitosan yang belum
sempurna sehingga kemungkinan mengalami desorpsi adsorbat dari permukaan
adsorben. Berbeda dengan kitosan-TPP, hasil butirannya lebih kaku yang
menunjukkan bahwa interaksi kitosan dengan TPP lebih optimal dibandingkan
dengan NaOH. Butiran kitosan yang lebih kaku dapat mencegah adanya proses
desorpsi adsorbat (Madjid dkk, 2015).

Selain itu, butiran kitosan-NaOH yang dihasilkan memiliki ukuran yang
lebih besar dibandingkan dengan kitosan-TPP. Ukuran adsorben yang besar
mengindikasikan luas permukaan adsorben kecil. Menurut Syauqgiah dkk (2011),
luas permukaan adsorben merupakan salah satu faktor yang mempengaruhi
adsorpsi, yaitu adsorben yang memiliki luas permukaan besar akan meningkatkan
penyerapan jumlah adsorbat ke adsorben. Oleh karena itu, butiran kitosan-TPP
memiliki kapasitas adsorpsi yang lebih besar dibandingkan dengan butiran
kitosan-NaOH. Penelitian Chiou dan Li (2003), menyatakan bahwa pembentukan
butiran kitosan menggunakan TPP lebih cepat dibandingkan dengan NaOH dan
hasil butiran kitosan-TPP setelah dikeringkan memiliki bentuk yang lebih kecil
dan kaku dibandingkan kitosan-NaOH.

Peningkatan konsentrasi TPP pada kitosan diharapkan akan memperbesar
luas permukaan kitosan sehingga akan meningkatkan proses adsorpsi zat warna.
Pada penelitian ini telah diperoleh bahwa ukuran butiran kitosan semakin kecil
dengan meningkatnya TPP. Akan tetapi, pada hasil penelitian ini adsorben kitosan
dengan konsentrasi TPP 1% merupakan kondisi optimum kitosan dalam

mengadsorpsi remazol yellow FG dengan nilai kapasitas adsorpsi terbesar yaitu
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9,611 mg/g dan semakin menurun dengan meningkatnya konsentrasi TPP. Hal ini
dikarenakan remazol yellow FG merupakan zat warna anionik yang memiliki situs
interaksi yang sama dengan TPP yaitu anion sulfonat pada remazol yellow FG dan
anion fosfat pada TPP berinteraksi dengan kation gugus amina kitosan. Semakin
tinggi konsentrasi TPP (3, 5, dan 10%) maka akan semakin banyak interaksi
intermolekul antara ion fosfat pada TPP dengan kation gugus amina kitosan untuk
membentuk ikat silang sehingga menghasilkan butiran semakin kecil.
Meningkatnya konsentrasi TPP akan merapatkan antar molekul kitosan sendiri
mengakibatkan ikatan hidrogen antar kitosan akan semakin tinggi sehingga
butiran kitosan semakin kaku dan mengecil.

Modifikasi kitosan dengan TPP meningkatkan struktur dan stabilitas
kitosan, tetapi pada konsentrasi TPP yang semakin tinggi maka semakin banyak
pula kation gugus amina kitosan yang berinteraksi dengan TPP, sehingga gugus
amina kitosan yang tidak berikatan dengan TPP akan semakin sedikit. Hal ini
mengakibatkan jumlah gugus amina kitosan yang akan digunakan untuk
berinteraksi dengan remazol yellow FG semakin sedikit sehingga jumlah zat yang
akan teradsorpsi juga akan semakin sedikit. Penggunaan kation amina kitosan
untuk interaksi ikat silang dengan TPP maupun interaksi dengan remazol yellow
FG ketika proses adsorpsi inilah yang menyebabkan konsentrasi TPP memiliki
pengaruh terhadap adsorpsi remazol yellow FG. Menurut Rahayu dan Khabibi
(2014), menyatakan bahwa meningkatnya konsentrasi TPP menyebabkan semakin
banyak TPP yang terikat pada gugus aktif kitosan daripada adsorbat sehingga
menurunkan kapasitas adsorpsi. Hal ini selaras juga dengan pendapat Ngah et al

(2010) (dalam Ahmad dkk, 2020) yang menyatakan bahwa modifikasi kitosan
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dengan penambahan agen pengikat silang dapat meningkatkan stabilitas kitosan
pada larutan asam, basa, dan zat kimia tetapi sedikit menurunkan kapasitas
adsorpsinya.

Berdasarkan hasil One-Way ANOVA pengaruh variasi konsentrasi TPP
ditunjukkan pada Tabel 4.1. diperoleh nilai signifikasi <0,05 yang berarti bahwa
konsentrasi TPP berpengaruh pada kapasitas adsorpsi remazol yellow FG.
Konsentrasi TPP 0% memiliki pengaruh yang signifikan dengan konsentrasi TPP
1, 3, 5, dan 10% dan begitu pula sebaliknya. Namun, pada konsentrasi 3% tidak

memiliki pengaruh signifikan dengan konsentrasi 5%.

4.2.2 Pengaruh Lama Perendaman terhadap Adsorpsi Remazol Yellow FG

Pada penelitian ini butiran kitosan dibuat seperti langkah sebelumnya
tetapi menggunakan konsentrasi TPP 1% yang merupakan konsentrasi
tripolifosfat optimum yang telah diperoleh berdasarkan tahapan sebelumnya. Pada
tahap ini menggunakan variasi lama perendaman 3, 6, 12, dan 24 jam yang
bertujuan untuk mengetahui kondisi optimum butiran kitosan dalam mengadorpsi
remazol yellow FG berdasarkan lama perendaman. Berdasarkan hasil penelitian,
butiran basah yang diperoleh pada variasi lama perendaman 3, 6, 12, dan 24 jam
memiliki bentuk butiran yang lebih rigid seiring dengan lamanya waktu

perendaman seperti pada Gambar 4.8.

Gambar 4.8 Butiran kitosan basah variasi lama perendaman (a) 3 jam, (b) 6 jam,
(c) 12 jam, dan (d) 24 jam)
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Tabel 4.2 Kapasitas adsorpsi remazol yellow FG berdasarkan variasi lama

perendaman
Lama Kapasitas adsorpsi, Qe (mg/g) Rata-rata Qe
Perendaman Ulangan1 Ulangan2 Ulangan3 +SD
3 jam 9,19 9,466 10,178 9,611 £0,51%
6 jam 8,557 8,36 8,439 8,452 +0,1°
12 jam 8,538 8,854 8,775 8,722 £ 0,16°
24 jam 8,281 8,36 8,379 8,34 = 0,05°

Keterangan: Notasi yang berbeda (a dan b) menunjukkan pengaruh yang berbeda
nyata (signifikan), notasi sama menunjukkan tidak ada pengaruh yang
berbeda nyata. Nilai P value 0,002 (<0,05)

Masing-masing butiran kitosan-TPP variasi lama perendaman 3, 6, 12, dan

24 jam selanjutnya dikeringkan dan digunakan sebagai adsorben pada proses

adsorpsi zat pewarna remazol yellow FG. Berdasarkan hasil penelitian yang

terdapat pada Tabel 4.2, diperoleh bahwa variasi lama perendaman memiliki
perbedaan hasil kapasitas adsorpsi. Kondisi optimum adsorpsi pada penelitian ini
yaitu pada lama perendaman 3 jam dengan kapasitas adsorpsi terbesar dengan
nilai 9,611 mg/g. Lama perendaman juga merupakan salah satu aspek yang
mempengaruhi adsorpsi. Lama perendaman menunjukkan waktu pengikatan
silang antara kitosan dengan TPP. Menurut Silvestro et al (2020), menyatakan
bahwa semakin lama waktu perendaman, maka semakin menurunkan derajat
swelling butiran kitosan, yang berarti bahwa adsorbat yang teradsorpsi pada
permukaan adsorben kitosan itu tidak mudah terdesorpsi atau kembali ke larutan
ruah karena struktur butiran yang lebih kaku. Hal ini dikarenakan gugus aktif
amina primer dan hidroksil kitosan memiliki sifat hidrofilik karena mudah
berinteraksi dengan mengikat H" air sehingga memiliki derajat swelling yang
besar, dan adanya modifikasi dengan ikatsilang dapat memperkecil derajat

swelling kitosan.
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Pada penelitian ini, diperoleh bahwa kapasitas adsorpsi kitosan terhadap
remazol yellow FG semakin menurun dengan semakin lamanya waktu
perendaman. Hal ini dikarenakan semakin lama waktu perendaman (6, 12, dan 24
jam), kemungkinan interaksi intramolekul TPP dengan kitosan lebih optimal
sehingga struktur kitosan akan semakin rapat dan derajat swelling rendah. Namun,
dengan semakin banyaknya gugus amina kitosan yang berikatan dengan TPP,
maka akan menurunkan kapasitas adsorpsi yang disebabkan oleh sedikitnya sisa
gugus amina kitosan (yang tidak berikatan dengan TPP) yang akan digunakan
untuk adsorpsi remazol yellow FG. Pada penelitian Sabaruddin dan Madjid
(2021), juga diperoleh bahwa morfologi butiran kitosan semakin halus dengan
semakin lamanya waktu perendaman. Morfologi halus tersebut mengindikasikan
butiran kitosan semakin kaku.

Berdasarkan hasil One-Way ANOVA pengaruh variasi lama perendaman
ditunjukkan pada Tabel 4.2. diperoleh nilai signifikasi <0,05 yang berarti bahwa
konsentrasi TPP berpengaruh pada kapasitas adsorpsi remazol yellow FG. Lama
perendaman 3 jam memiliki pengaruh yang signifikan dengan lama perendaman
6, 12, dan 24 jam, sedangkan lama perendaman 6 jam tidak memiliki perbedaan

signifikan dengan lama perendaman 12 dan 24 jam.

4.3 Karakterisasi Adsorben Kitosan Menggunakan Spektrometer FTIR

Butiran kitosan sebelum dan setelah adsorpsi memiliki perbedaan warna
yaitu warna kuning muda pada butiran kitosan sebelum adsorpsi dan warna
kuning tua pada butiran kitosan setelah adsorpsi (Gambar 4.8). Warna kuning
yang semakin pekat menunjukkan bahwa adsorbat remazol yellow FG terjerap

dengan baik dalam butiran kitosan. Butiran kitosan baik sebelum dan setelah
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adsorpsi akan dianalisis menggunakan spektrometer FTIR untuk mengetahui
gugus fungsi yang terkandung dalam butiran kitosan sebelum dan setelah adsorpsi
remazol yellow FG. Adapun hasil spektra FTIR kitosan serbuk dan butiran kitosan
(sebelum dan setelah adsorpsi) ditunjukkan pada Gambar 4.10. Spektra dari
butiran kitosan sebelum dan setelah adsorpsi hampir tidak terbedakan, karena

keduanya banyak memiliki serapan yang sama.

% Transmitan (a.u)

butiran kitosan-TPP setalah adsorpsi
butiran kitosan-TPP sebeluom adsorpsi
10| —— kitosan serbuk

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 S0U

Bilangan gelombang (cm™)

Gambar 4.10 Spektra FTIR dari (a) kitosan serbuk, (b) butiran kitosan-TPP
sebelum adsorpsi, dan (c) butiran kitosan-TPP setelah adsorpsi
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Gugus Bilangan gelombang (cm™) Bilangan gelombang (cm™)
fungsi Kitosan Butiran Butiran menurut literatur
serbuk kitosan- kitosan-
TPP TPP
sebelum setelah
adsorpsi  adsorpsi
O-H, 3465,122  3487,748  3478,092 O-H 3500-3200,
N-H N-H 3500-3100 (Hardjono,
rentang 2019)
C-H 2925,532  2366,396  2365,315 3000-2850 (Hardjono,
rentang dan 2019)
2362,079 29002600 (Demaude et al.,
2022)
N-H 1652,826  1649,611  1647,131 1650-1590 (Nandiyanto et
bengkok dan dan al., 2019)
1543,206  1557,342
C-H 1382,191 1385,130  1385,085 1465—-1375 (Hardjono,
bengkok 2019)
Cc-0 1078,816; 1096,916; 1096,160; 1300-900 (Hardjono, 2019)
rentang 897,981 900,574 900,755
P-O-R - 1096,916  1096,160 1100-950 (Hardjono, 2019)
rentang
C-N 1269,158; 1245,922; 1235,588; 1350-1000 (Hardjono,
rentang 1153,951  1158,320 1156,472 2019)
SO3° - - 1235,588 1235-1176 (Testing, 1983
(Sulfonat) dalam Chaieb et al., 2022)
rentang

Pada spektra butiran kitosan-TPP terdapat serapan O—H rentang yang lebih

lebar dibandingkan pada kitosan serbuk yang mengindikasikan bahwa ikatan

hidrogennya semakin kuat karena adanya modifikasi. Serapan O—H rentang, N-H

rentang, N-H bengkok, C-H rentang, C-H bengkok, C-O rentang, dan C-N

rentang muncul pada kitosan serbuk dan butiran yang mengindikasikan

keberadaan kitosan. Munculnya dua serapan N-H bengkok pada spektra butiran

kitosan menandakan adanya garam amina primer (NH3") hasil dari protonasi

dengan asam asetat dan akan digunakan untuk berinteraksi dengan adsorbat
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remazol yellow FG. Dua serapan tersebut yaitu dekat 1600 cm™ asym dan 1500
cm! sym (Socrates, 2001).

Serapan C-N umumnya muncul pada semua amina rentang dan pada
penelitian ini diperoleh serapan C—N yang muncul pada daerah 1350-1000 cm™.
Serapan C—-O rentang pada penelitian ini diperoleh dua puncak sebagai serapan C—
O-C rentang sym (1150-1060 cm™) dan C-O-C rentang asym (1140-820 cm™)
(Socrates, 2001). Pergeseran serapan dari 1078 cm™ pada spektra kitosan serbuk
menjadi sekitar 1096 cm™ pada spektra butiran kitosan-TPP mengindikasikan
munculnya serapan P-O-R rentang yang mengindikasikan bahwa telah terjadi
proses ikatsilang antara gugus fosfat pada TPP dengan gugus amina pada kitosan.
Daerah serapan C-O rentang dan P-O-R rentang hampir sama sehingga
dimungkinkan adanya tumpang tindih antar kedua serapan tersebut.

Pergeseran serapan dari 1269,158 cm™ dan 1245922 cm' menjadi
1235,588 cm™ pada spektra butiran kitosan setelah adsorpsi mengindikasikan
adanya gugus sulfonat (SO37) rentang yang merupakan gugus reaktif dari remazol
yellow FG tetapi kurang terlihat jelas yang dimungkinkan karena terjadi tumpang
tindih dengan serapan C-N rentang di mana keduanya memiliki daerah atau
rentang bilangan gelombang yang sama. Dugaan adanya serapan sulfonat pada
remazol yellow FG ini dikuatkan dengan penelitian Hidayati (2011) dan
Bagaskara dkk (2022), yang juga mendapatkan serapan gugus sulfonat pada

daerah 1235 cm™.

4.4 Hikmah Penelitian dalam Perspektif Agama Islam
Allah SWT kehadirannya tidak kasat mata, namun dapat kita rasakan

kehadiran-Nya melalui alam semesta yang merupakan ciptaan Allah SWT. Maha
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besar Allah SWT atas semua ciptaannya tidak ada yang sia-sia, melainkan
masing-masing memiliki manfaat. Seperti yang telah dijelaskan dalam Al-Quran
surah Ali ‘Imran [3]: 191.

o3l L/;,,ZL;- & e nssih Loy 155355 Ll A SRy u,,\J\
(Yay) . LW Olde Gas Bl Sbo 1ds &l ki, gbj/é}?\_}

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

dalam keadaan berbaring, dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan

bumi (seraya berkata), "Ya Tuhan kami, tidaklah Engkau menciptakan semua ini
sia-sia; Mahasuci Engkau, lindungilah kami dari azab neraka.”

Dalam tafsir Al-Aisar, menyebutkan bahwa dalam surah ini memuat
tanda-tanda kebesaran Allah SWT melalui alam semesta (ayat kauniyah) sebagai
bukti bahwa Allah SWT yang menciptakan, mengawasi, dan mengatur alam
beserta isinya. Pada surah Ali-Imran: 191 menunjukkan bahwa orang berakal
selalu berpikir akan kebesaran penciptaan langit dan bumi sehingga mereka akan
mendapat jalan petunjuk mengenal Allah SWT lebih dekat dan bersyukur kepada-
Nya. Orang-orang yang mengingat Allah SWT sambil berdiri, duduk, atau dalam
keadaan berbaring dapat terjadi pada waktu sholat maupun di luar waktu sholat.
Mengingat Allah SWT di luar waktu sholat dapat dengan memikirkan keberadaan
langit dan bumi, baik pembentukannya, keindahannya, dan penciptaan alam
beserta makhluk hidup yang ditempatkan Allah SWT di dalamnya yang telah
diciptakan tidak dengan sia-sia, melainkan memiliki hikmah masing-masing yang
dapat dijadikan pelajaran dan tujuan. Perenungan inilah yang dapat mendorong
iman kita kepada Allah SWT menjadi lebih kuat. Orang-orang yang pandai
bersyukur dan selalu mengingat keagungan-Nya akan ditempatkan di dalam surga
oleh Allah SWT sedangkan orang-orang yang ingkar akan ditempatkan di dalam

neraka-Nya (Al-Jazairi, 2010).
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Ketika kita berpikir mengenai ciptaan Allah SWT, melalui sebuah
penelitian kita akan mengetahui informasi-informasi baru dan bermanfaat yang
akan menambah wawasan kita terhadap apa yang kita teliti. Selain menambah
wawasan, penelitian juga akan membuktikan bahwa semua ciptaan Allah SWT
memiliki manfaat, bahkan yang jarang diketahui oleh masyarakat pada umumnya,
serta adanya penelitian juga menghasilkan temuan baru yang dapat diaplikasikan
pada permasalahan tertentu. Pada penelitian ini, penulis meneliti tentang adsorpsi
zat pewarna remazol yellow FG menggunakan kitosan. Kitosan merupakan
senyawa polimer hasil turunan senyawa kitin yang dapat dijumpai di alam melalui

cangkang hewan.

Salah satu makhluk hidup yang ada di bumi yang memiliki manfaat adalah
hewan bercangkang. Selain daging yang dapat dimanfaatkan sebagai makanan,
cangkang hewan tersebut dapat dimanfaatkan menjadi kitosan melalui beberapa
tahapan karena dalam cangkang terdapat kandungan senyawa kitin. Seringkali
orang membuang cangkang hewan karena dianggap hanya sebagai limbah
sehingga banyak limbah cangkang hewan seperti kepiting, udang, kerang, lobster
kurang dapat dimanfaatkan dengan baik padahal sejatinya terkandung berbagai
manfaat di dalam cangkang itu sendiri. Kitosan merupakan bioadsorben yang
salah satu pemanfaatannya adalah mampu menurunkan kadar limbah logam berat
dan zat pewarna yang dapat memberikan dampak buruk terhadap lingkungan jika
limbah tersebut tidak dikelola dengan baik. Jika diolah dengan baik cangkang
hewan ini, maka dapat menjadi solusi dalam meminimalisir limbah logam berat,

limbah zat pewarna, bahkan limbah cangkang itu sendiri.
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Berdasarkan hasil penelitian, kitosan dapat digunakan sebagai adsorben zat
pewarna remazol yellow FG dengan modifikasi kitosan menjadi bentuk butiran
menggunakan agen pengikat silang tripolifosfat, yaitu dengan konsentrasi TPP 1%
dan pada lama perendaman 3 jam dan diperoleh nilai kapasitas optimum sebesar
9,611 mg/g. Berdasarkan hasil ini, butiran kitosan dapat meminimalisir kadar
remazol yellow FG sebelum dibuang ke lingkungan dan menjadi salah satu solusi

yang dapat digunakan pada zat pewarna lain.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa:

1. Terdapat pengaruh konsentrasi dan lama perendaman tripolifosfat (TPP)
terhadap proses adsorpsi Remazol Yellow FG oleh butiran kitosan.
Semakin tinggi konsentrasi TPP dan lama perendaman, butiran kitosan
yang dihasilkan semakin kaku tetapi memiliki kapasitas adsorpsi yang
semakin menurun karena gugus amina pada kitosan lebih banyak
digunakan untuk berinteraksi dengan TPP dibandingkan dengan remazol
yellow FG. Kondisi optimum adsorpsi butiran kitosan diperoleh pada
kitosan-TPP 1% dan lama perendaman 3 jam dengan nilai kapasitas
adsorpsi sebesar 9,611 mg/g.

2. Karakterisasi adsorben kitosan serbuk dan butiran (sebelum dan setelah
adsorpsi) menggunakan spektrometer FTIR diperoleh spektra yang
menunjukkan adanya serapan O—H rentang, N-H rentang, N-H bengkok,
C-H rentang, C-H bengkok, C—O rentang, dan C-N rentang yang
mengindikasikan  struktur  kitosan,  serapan P—O-R  rentang
mengindikasikan berhasilnya ikatsilang antara kitosan dengan TPP, dan
serapan sulfonat (SO3") rentang yang mengindikasikan terjadinya adsorpsi
remazol yellow FG oleh butiran kitosan sesudah adsorpsi karena gugus
sulfonat merupakan gugus reaktif dari remazol yellow FG yaitu pada

daerah 1235,588 cm™'.
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5.2 Saran
Berdasarkan hasil penelitian, dapat disimpulkan bahwa:

1. Perlunya pengaplikasian adsorben kitosan—TPP dengan variasi konsentrasi
dan lama perendaman TPP pada zat warna kationik untuk mengetahui
kapasitas adsorpsi yang berbeda.

2. Perlunya mengembangkan penelitian metode adsorpsi kitosan seperti
modifikasi butiran kitosan mengguanakan agen pengikat silang kimia
seperti  Epichlorohydrin (ECH), Trimethylolpropane triglycidylether
(TTE), dan penambahan senyawa komposit untuk meningkatkan kapasitas
adsorpsi adsorben kitosan dalam pengaplikasian pada limbah industri yang
menggunakan remazol yellow FG maupun limbah pewarna anionik lain.

3. Perlunya tambahan analisa kinetika adsorpsi untuk mengetahui model
kinetika yang sesuai dengan adsorpsi remazol yellow FG.

4. Perlunya tambahan karakterisasi lain menggunakan instrumen SEM
(Scanning Electron Microscope), SAA (Surface Area Analyzer), ataupun
instrumen lain yang dapat menjelaskan mekanisme adsorpsi oleh kitosan

pada variasi konsentrasi dan lama perendaman tripolifosfat.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram alir

L.1.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Remazol Yellow FG

Remazol Yellow FG

- dibuat larutan Remazol Yellow FG 1000 ppm

- diencerkan menjadi 100 ppm

- diencerkan menjadi 20 ppm

- diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada variasi
panjang gelombang antara 200—800 nm

Hasil

L.1.2 Penentuan Kurva Standar Remazol Yellow FG
Remazol Yellow FG

+ dibuat larutan Remazol Yellow FG dengan variasi konsentrasi 5, 10, 15,
20, dan 25 ppm dengan volume 10 mL

- diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang optimum yang dihasilkan dari tahap sebelumnya

- dibuat kurva dengan memplotkan hasil konsentrasi dan absorbansi yang
diperoleh ke dalam persamaan y = ax + b

Hasil

L.1.3 Preparasi Butiran Kitosan dengan Variasi Konsentrasi TPP

Kitosan

- ditimbang sebanyak 1,0 gram bubuk kitosan

+ dilarutkan ke dalam 100 mL asam asetat 5%

- diaduk dan didamkan selama 24 jam

- dimasukkan 5 mL larutan kitosan diteteskan ke dalam 10 mL NaOH 2 M
(TPP 0%) secara bertahap dan terus diaduk

- ditunggu perendaman selama 3 jam

- disaring menggunakan kertas saring

- dibilas dengan akuades

- dikeringkan dengan oven pada suhu 105°C

- diulang perlakuan di atas dengan variasi TPP 1%, 3% 5%, 10%

Hasil
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L.1.4 Adsorpsi Remazol Yellow FG dengan Variasi Konsentrasi TPP

Kitosan-TPP

- ditimbang 0,05 gram kitosan-TPP 0%

+ dimasukkan ke dalam beaker glass

- ditambahkan 25 mL larutan Remazol Yellow FG konsentrasi 20 ppm yang
telah dikondisikan pada pH 6

- di-shaker selama 2 jam pada kecepatan 100 rpm

+ didiamkan selama 30 menit

- dipisahkan filtrat dan endapannya menggunakan kertas saring

- diukur absorbansi masing-masing filtrat menggunakan spektrofotometer
UV-Vis pada panjang gelombang maksimum

- ditentukan kapasitas adsorpsi

- dilakukan perlakuan yang sama pada konsentrasi TPP 1%, 3%, 5%, dan
10%

- diulang tiap perlakuan sebanyak 3 kali perulangan (#riplo).

Hasil

L.1.5 Preparasi Butiran Kitosan dengan Variasi Lama Perendaman

Kitosan

- ditimbang sebanyak 1,0 gram

+ dilarutkan ke dalam 100 mL asam asetat 5%

- diaduk dan didiamkan selama 24 jam

- diteteskan 5 mL larutan kitosan ke dalam 10 mL variasi TPP optimum
- secara bertahap dengan terus diaduk

- ditunggu perendaman selama 3 jam

- disaring menggunakan kertas saring

- dibilas dengan akuades

- dikeringkan dengan oven pada suhu 105°C

" diulang perlakuan di atas dengan variasi lama perendaman 6, 12, dan 24

Hasil
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L.1.6 Adsorpsi Remazol Yellow FG dengan Variasi Lama Perendaman

Kitosan-TPP

- ditimbang 0,05 gram kitosan-TPP optimum dengan lama perendaman 3
jam

- dimasukkan ke dalam beaker glass

- ditambahkan 25 mL larutan Remazol Yellow FG konsentrasi 20 ppm yang
telah dikondisikan pada pH 6

- di-shaker selama 2 jam pada kecepatan 100 rpm

- didiamkan selama 30 menit

- dipisahkan filtrat dan endapannya menggunakan kertas saring

- diukur absorbansi masing-masing filtrat menggunakan spektrofotometer
UV-Vis pada panjang gelombang maksimum

- ditentukan kapasitas adsorpsi

+ dilakukan perlakuan yang sama pada variasi lama perendaman 6, 12, 24
jam

+ diulang tiap perlakuan sebanyak 3 kali perulangan (zriplo).

Hasil

L.1.7 Karakterisasi Adsorben menggunakan Spektrometer FTIR

Serbuk kitosan, Butiran Kitosan-TPP

- Diambil sedikit menggunakan spatula

- digerus dengan serbuk KBr untuk pelet

- diuji pada bilangan gelombang 4000—-400cm™ untuk mengetahui serapan
inframerahnya

Hasil




Lampiran 2. Perhitungan Reagen

L.2.1 Pembuatan Larutan Asam Asetat 5%

Volume larutan yang akan dibuat (V2) =100 mL
Konsentrasi yang akan dibuat (M2) =5%
% V/V — volume asam asetat
volume larutan
5% — volume asam asetat
100 mL
Volume asam asetat = 5% x 100 mL
=5mL
L.2.2 Pembuatan HC11 M
Berat molekul (Mr) HCI =36,5 g/mol
Massa jenis HCI (p) =1,18 g/mL

Konsentrasi HCI =37%
Volume HCl (mL)

% viv - Volume larutan (mlL)
37% — volume HCl (mL)
100 mL
Volume HCI (mL) = % x 100 mL
=37mL
massa HCI (g)
p - volume HCI (mL)
1,18 g/mL _ massa HCL (g)
37 mL
Massa HCI (g) =37mL x 1,18 g/mL
= 43,66 gram
massa HCl 1000
M HCI "~ MrHC (%[3) X volume larutan (mL)
_ 43.66 (g) 1000
36,5 (Z=)  100mL
=11,9616 M
Konsentrasi 37% HCI = 11,9616 M
M; x Vi =Mz x V2
11,9616 Mx Vi =1Mx 100 mL
1Mx100mL
Vi = Tisstem
Vi =8,3601 mL
Vi ~ 8,4 mL

(butuh 8,4 mL HCL 37% untuk membuat 1M HCI 100 mL)

L.2.3 Pengenceran Larutan HCI1 0,1 M

Konsentrasi larutan HCl (M) =1M
Volume yang diinginkan (V2) =100 mL
Konsentrasi yang diinginkan (M2) =0,1 M
MiVi =M1V,

IM.VI=0,1 Mx 100 mL

10 M.mL
Vi =
1M

=10mL
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L.2.4 Pengenceran Larutan HC1 0,01 M

Konsentrasi larutan HC1 (M) =0,1M
Volume yang diinginkan (V>) =100 mL
Konsentrasi yang diinginkan (M2) =0,01 M
M1V =M2V,
0,IM.V;=0,01 Mx 10 mL
0,1 M.anL
Vi =0
=1mL
L.2.5 Pengenceran Larutan NaOH 2M
Konsentrasi NaOH =99,9%
Massa molekul NaOH =40 g/mL
Volume larutan yang dibuat =100 mL
massa NaOH (g) 1000
M NaOH - Mr NaOH (g/mol) X volume NaOH (mL)
™M _ massa NaOH (g) 1000
40 L) 100 mL
40 (g/mol) x 100 mL x 2
Massa NaOH (g) = 1000
= § gram

L.2.6 Pembuatan Larutan Induk Remazol Yellow FG 1000 ppm
Konsentrasi yang diinginkan = 1000 ppm
Volume larutan yang dibutuhkan =100

Massa Remazol Yellow FG yang dibutuhkan =

massa Remazol Yellow FG (mg)

Konsentrasi (ppm) - volume larutan (L)

massa Remazol Yellow FG (mg)
0,1
Massa (mg) =1000 (mg/L) x 0,1L
=100 mg ~ 0,1 gram

100 ppm =

L.2.7 Pengenceran Larutan Induk Remazol Yellow FG 100 ppm

Konsentrasi larutan remazol yellow FG (M) = 1000 ppm

Volume yang diinginkan (V2) =100 mL

Konsentrasi yang diinginkan (M3) =100 ppm
M1V =M2V,

1000 ppm . V1 =100 ppm x 100 mL
v, 10000ppmmL
. -

1000 ppm
=10mL

L.2.8 Pengenceran Larutan remazol yellow FG menjadi 5, 10, 15, 20, 25 ppm
a) S ppm
MV =MV,
100 ppm x V1 =5 ppm x 100 mL



_ Sppmx 100 mL

Vi 100 ppm
Vi =5mL
b) 10 ppm
M1V =M>V»
100 ppm x Vi =10 ppm x 100 mL
10 ppm x 100 mL
Vi - 100 ppm
Vi =10 mL
¢) 15 ppm
MiVi =MV,
100 ppm x V1 =15 ppm x 100 mL
_ 15 ppmx 100 mL
Vi N 100 ppm
Vi =15mL
d) 20 ppm
M1V: =M)V,
100 ppm x V1 =20 ppm x 100 mL
20 ppm x 100 mL
Vi - 100 ppm
Vi =20 mL
e) 25 ppm
M1V =MV,
100 ppm x Vi =25 ppm x 100 mL
. 25 ppmx 100 mL
Vi N 100 ppm
Vi =25mL

L.2.9 Pembuatan Larutan Tripolifosfat (TPP)

a) 1%
Konsentrasi Tripolifosfat =1%
Volume akuades =100 mL
__ massa Tripolifosfat (g)
% blv "~ volume larutan (mL) x 100%
1% _ massa Tripolifosfat (g) x 100%
100 mL
_ 1% x 100
Massa (g) = 0%
Massa (g) = 1 gram
b) 3%
Konsentrasi Tripolifosfat =3%
Volume akuades =100 mL
% b/ massa Tripolifosfat (g) 100%
o O/V = X 0

volume larutan (mL)



_ massa Tripolifosfat (g) x 100%

3%
100 mL
Massa (g) = 3%x 100
(8) 100%

Massa (g) = 3 gram

¢) 5%
=5%

Konsentrasi Tripolifosfat
Volume akuades =100 mL
massa Tripolifosfat
%by = P 9 x 100%
volume larutan (mL)
5% _ massa Tripolifosfat (g) x 100%
100 mL
5% x 100

Massa (g) = oo
Massa (g) = 5 gram

d) 10%
Konsentrasi Tripolifosfat =10%
Volume akuades =100 mL
_ massa Tripolifosfat (g)
% blv "~ volume larutan (mL) x 100%
10% _ massa Tripolifosfat (g) x 100%
100 mL

10% x 100

Massa (g) = oo
Massa (g) = 10 gram
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Lampiran 3. Data Analisis

L.3.1 Data Panjang gelombang remazol yellow FG

Tanggal Analisa : 26 Juli 2022

1.0+

Abs

0.5+ 20,0, 0.468

0.0

1 1 1
400 600 800
Wavelength (nm)

Scan Analysis Report

Report Time : Tue 26 Jul 01:40:25 PM 2022

Method:

Batch: D:\Mahasiswa On Going\Majidah\Lamdha Maks Remazol Yellow (26-07-
2022).DSW

Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: Remazol Yellow

Collection Time 7/26/2022 1:40:47 PM
Peak Table

Peak Style Peaks

Peak Threshold 0.0100

Range 800.0nm to 200.0nm

Wavelength (nm) Abs

608.0 -0.004
420.0 0.468
259.0 0.439



L.3.2 Data kurva standar remazol yellow FG

Konsentrasi (ppm) Absorbansi
5 0,173
10 0,291
15 0,422
20 0,548
25 0,676

L.3.3 Data absorbansi UV-Vis
a) Variasi konsentrasi TPP

variasi Ulangan absorbansi Absorbansi
TPP sebelum adsorpsi setelah
adsorpsi
0% 1 0,557 0,501
2 0,578 0,512
3 0,58 0,519
1% 1 0,524 0,059
2 0,545 0,066
3 0,564 0,049
3% 1 0,549 0,061
2 0,549 0,067
3 0,549 0,064
5% 1 0,549 0,07
2 0,549 0,085
3 0,549 0,087
10% 1 0,549 0,104
2 0,549 0,113
3 0,549 0,144
b) Variasi lama perendaman
variasi lama Ulangan absorbansi absorbansi
perendaman sebelum setelah
adsorpsi adsorpsi
3 jam 1 0,524 0,059
2 0,545 0,066
3 0,564 0,049
6 jam 1 0,489 0,056
2 0,488 0,065
3 0,488 0,061
12 jam 1 0,496 0,064
2 0,501 0,053
3 0,5 0,056
24 jam 1 0,471 0,052
2 0,468 0,045
3 0,467 0,043
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L.3.4 Data Hasil FTIR

Data Hasil FTIR

a) Kitosan serbuk
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Spektra kitosan serbuk

B0-

a0=

45=

0=

35-

%Transmittance

25=

20

&
&
&
E

PR TR
4000 3600 3600 3400

PRI
3200

2925532 301.331

T
3000

PP
2800

o
2600

2362.079 29.276

PP
2400

897.981 0.070

665.440 -86.458

1153.951 60.959

1652.826 1349.839

S S S R S TR e
2200 2000 1600 1600 1400 1200 1000 800 600 400

Wavenumber

b)

Butiran kitosan sebelum adsorpsi (garis hitam) dan setelah adsorpsi (garis biru)

Spektra butiran kitosan

% T ransmittance

5= k=
2
s 2
0- -8
=]
8 3
@
B
£ ]
E
T T YT YT
3|00 W0 M0 3m

0
3000

PR
2500

PRI
2600

PR
2400

555924 3254,

562.017 11.357

900.574 38.324

1086.016 59.700

1235.588 26.644
1096.160 75318

1543.206 0.000

1657.342 0.000

P T S T P
2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 500 4

Wavenurmber




Lampiran 4. Perhitungan Data dan Hasil
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L.4.1 Perhitungan kapasitas adsorpsi remazol yellow FG variasi konsentrasi

TPP

variasi Ulangan absorbansi absorbansi Co Ce Co- Qe Qe Stdev

TPP sebelum setelah (ppm) (ppm) Ce (mg/g) rata2

adsorpsi adsorpsi (ppm) (mg/g)

0% 1 0,557 0,501 20,316 18,103 2,213 1,107 1,206 0,1
2 0,578 0,512 21,146 18,538 2,609 1,304
3 0,58 0,519 21,225 18,814 2,411 1,206

1% 1 0,524 0,059 19,012 0,6324 18,38 9,19 9,611 0,51
2 0,545 0,066 19,842 0,9091 18,93 9,466
3 0,564 0,049 20,593 0,2372 20,36 10,18

3% 1 0,549 0,061 20 0,7115 19,29 9,644 9,585 0,06
2 0,549 0,067 20 0,9486 19,05 9,526
3 0,549 0,064 20 0,83 19,17 9,585

5% 1 0,549 0,07 20 1,0672 18,93 9,466 9,256 0,18
2 0,549 0,085 20 1,6601 18,34 9,17
3 0,549 0,087 20 1,7391 18,26 9,13

10% 1 0,549 0,104 20 2,4111 17,59 8,794 8,472 04l
2 0,549 0,113 20 2,7668 17,23 8,617
3 0,549 0,144 20 3,9921 16,01 8,004

Kurva standar (y = 0,0253x + 0,0431) dengan y adalah absorbansi dan x adalah
konsentrasi.

Konsentrasi awal (Ce)

Konsentrasi akhir (Co)

Konsentrasi yang teradsorpsi = Co-Ce
=20,316 — 18,103 ppm

Kapasitas adsorpsi (Qe)

__absorbansi—b

a
_0,557—(0,0431)

0,0253

=20,316 ppm

__absorbansi—b

_0,501—(0,0431)
0,0253

= 18,103 ppm

=2,213 ppm

— (Co—Ce)v

_ (2,213) x 0,025 mL

0,05 g

=1,107 mg/g



L.4.2 Perhitungan kapasitas adsorpsi remazol yellow FG variasi lama
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perendaman

variasi lama  Ulangan absorbansi absorbansi Co Ce Co-Ce Qe Qe Stdev

perendaman sebelum setelah (ppm) (ppm) (ppm) (mg/g) rata2

adsorpsi adsorpsi (mg/g)

3 jam 1 0,524 0,059 19,012 0,632 18,379 9,19 9,611 0,51
2 0,545 0,066 19,842 0,909 18,933 9,466
3 0,564 0,049 20,593 0,237 20,356 10,18

6 jam 1 0,489 0,056 17,628 0,514 17,115 8,557 8,452 0,1
2 0,488 0,065 17,589 0,87 16,719 8,36
3 0,488 0,061 17,589 0,711 16,877 8,439

12 jam 1 0,496 0,064 17,905 0,83 17,075 8,538 8,722 0,16
2 0,501 0,053 18,103 0,395 17,708 8,854
3 0,5 0,056 18,063 0,514 17,549 8,775

24 jam 1 0,471 0,052 16,917 0,356 16,561 8,281 8,34 0,05
2 0,468 0,045 16,798 0,079 16,719 8,36
3 0,467 0,043 16,759 0 16,759 8,379

Kurva standar (y = 0,0253x + 0,0431) dengan y adalah absorbansi dan x adalah
konsentrasi.

. absorbansi—b
» Konsentrasi awal (Ce) ——

_0,524—(0,0431)
0,0253

=19 ppm

__absorbansi—b

= Konsentrasi akhir (Co) "

_ 0,059-(0,0431)
0,0253

= 0,632 ppm
= Konsentrasi yang teradsorpsi = Co-Ce
=19-0,632 ppm
= 18,379 ppm
— (Co—Ce)v
_ (18,379) x 0,025 mL

0,059

=9,19 mg/g

= Kapasitas adsorpsi (Qe)
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L.4.3 One-Way ANOVA: Pengaruh Konsentrasi TPP terhadap Adsorpsi

Remazol Yellow FG oleh Butiran Kitosan

Method
Null hypothesis All means are equal
Alternative hypothesis Not all means are equal
Significance level a=0,05

Equal variances were assumed for the analysis.

Factor Information

Factor Levels Values
konsentrasi 50,00%; 1,00%;
TPP 3,00%; 5,00%;
10,00%
Analysis of Variance

Adj F- P-
Source DF Adj SS MS Value Value
konsentrasi 4 157,117 39,2792 410,15 0,000

TPP
Error 10 0,958 0,0958
Total 14 158,075

Model Summary

S R-sq R-sq(adj) R-sq(pred)
0,309464 99,39% 99,15% 98,64%
Means

konsentrasi
TPP N Mean StDev 95% CI
0,00% 3 1,2055 0,0988  (0,8074; 1,6036)
1,00% 3 9,611 0,510  (9,213; 10,009)
3,00% 3 9,5850 0,0593  (9,1869; 9,9831)
5,00% 3 9,256 0,184 (8,858; 9,654)
10,00% 3 8,472 0,415 (8,074; 8,870)

Pooled StDev = 0,309464

Grouping Information Using the Tukey Method and 95% Confidence

konsentrasi

TPP N Mean Grouping
1,00% 3 9,611A

3,00% 39,5850 A

5,00% 3 9256A B
10,00% 3 8,472 B
0,00% 31,2055 C

Means that do not share a letter are significantly different.



L.6.4 One-Way ANOVA: Pengaruh Variasi Lama Perendaman terhadap
Adsorpsi Remazol Yellow FG oleh Butiran Kitosan

Method
Null hypothesis All means are equal
Alternative hypothesis Not all means are equal
Significance level a=0,05
Rows unused 10

Equal variances were assumed for the analysis.

Factor Information

Factor Levels Values
Lama perendaman 43:6;12;24

Analysis of Variance

Source DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Lama perendaman 3 2,9873 0,99578 13,30 0,002
Error 8 0,5991 0,07489

Total 11 3,5865

Model Summary

S R-sq R-sq(adj) R-sq(pred)
0,273664 83,29% 77,03% 62,41%
Means

Lama
perendaman N Mean StDev 95% CI
3 3 9,611 0,510  (9,247; 9,976)
6 3 8,4519 0,0995 (8,0876; 8,8163)
12 3 8,7220 0,1646 (8,3577; 9,0864)
24 3 8,3399 0,0523 (7,9756; 8,7043)

Pooled StDev = 0,273664

Grouping Information Using the Tukey Method and 95% Confidence

Lama

perendaman N Mean Grouping
3 3 9,611A

12 38,7220 B

6 38,4519 B

24 38,3399 B

Means that do not share a letter are significantly different
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Lampiran 5. Dokumentasi

Perlakuan dan Hasil Gambar

Pembuatan larutan kitosan 1% dalam
5% asam asetat 100 mL yang telah

didiamkan selama 24 jam

Pengikatsilangan TPP dengan

kitosan

Butiran kitosan basah

Penyaringan dan pembilasan kitosan

dengan akuades

Butiran kitosan kering




Diuji larutan absorbansi remazol
yellow FG 20 ppm 25 mL (pH 6)
sebelum dilakukan adsorpsi

Proses adsorpsi remazol yellow FG

oleh kitosan

Adsorpsi kitosan variasi konsentrasi

TPP

Adsorpsi kitosan-TPP 1% variasi

lama perendaman

Diuji absorbansi larutan remazol

yellow FG sesudah proses adsorpsi

Ll JE| {-wm—
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