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ABSTRAK

Arummidah, S. 2023. Pengaruh Penambahan Tripolifosfat dan
Epiklorohidrin pada Butiran Kitosan serta pH Larutan terhadap
Adsorpsi Procion Red MX 8B. Skripsi. Program Studi Kimia, Fakultas
Sains dan Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim
Malang. Pembimbing I: Armeida D.R. Madjid, M.Si. Pembimbing I1: Nur
Aini, M.Si

Kata kunci: Adsorpsi, Procion Red MX 8B, kitosan, epiklorohidrin

Procion Red MX 8B dapat diadsorpsi menggunakan adsorben berupa
kitosan. Modifikasi kitosan dilakukan untuk meningkatkan kinerja adsorpsinya
yaitu dengan pengikatsilangan menggunakan tripolifosfat (TPP) dan
epiclorohidrin (ECH). Dalam penelitian ini, dilakukan variasi konsentrasi pada
agen pengikat silang ECH (1; 2,5;dan 5) v/v% kemudian dilakukan optimasi pH
(3,4,5,6,7,8,9) pada adsorpsi Procion Red MX 8B. Pengukuran kapasitas adsorpsi
dilakukan menggunakan spektrofotometer Visible. Berdasarkan penelitian yang
telah dilakukan diperoleh hasil kapasitas adsorpsi (Qe) tertinggi terdapat pada
butiran kitosan terikat silang ECH 5% sebesar 57,634 mg/g, tetapi berdasarkan
analisis One-way ANOVA peningkatan konsentrasi ECH tidak berpengaruh
signifikan terhadap peningkatan nilai Qe sehingga penambahan ECH yang lebih
efisien dan ekonomis ialah pada konsentrasi ECH 1% yang kemudian digunakan
untuk adsorpsi lanjutan menggunakan variasi pH sehingga diperoleh hasil Qe
tertinggi yaitu sebesar 61,913 mg/g pada pH 6. Hal ini disebabkan karena
konsentrasi ECH yang semakin besar akan menyebabkan adsorben semakin rapat
dan semakin kaku yang dapat mempersulit proses difusi zat warna ke dalam
adsorben serta kondisi larutan adsorbat pada pH 6 tidak terdapat ion negatif yang
berlebihan sehingga adsorbat dapat teradsorp lebih maksimal.
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ABSTRACT

Arummidah, S. 2023. Effect of Tripolyphosphate and Epichlorohydrin
Addition on Chitosan Beads and pH of Solution on Adsorption of Procion
Red MX 8B. Thesis. Chemistry Study Program, Faculty of Science and
Technology, State Islamic University of Maulana Malik Ibrahim Malang.
Supervisor I: Armeida D.R. Madjid, M.Si. Supervisor Il: Nur Aini, M.Si

Keywords: Adsorption, Procion Red MX 8B, chitosan, epichlorohydrin

Procion Red MX 8B can be adsorbed using adsorbents in the form of
chitosan. Chitosan modification was carried out to improve their adsorption
performance by cross-linking them wusing tripolyphosphate (TPP) and
epichlorohydrin (ECH). In this study, concentration variations were carried out on
ECH crosslinking agents (1; 2.5; and 5) v/v and then the adsorption pH condition
(3,4,5,6,7,8,9) was optimized on Procion Red MX 8B adsorption. Adsorption
capacity was measured using a Visible spectrophotometer. Based on the research
that has been done, the highest adsorption capacity (Qe) is found in 5% ECH cross-
linked chitosan beads of 57.634 mg/g, but based on One-way ANOVA analysis
the ECH variation does not have a significant effect on the Qe value, so the
addition of ECH was more efficient and economical, namely at a 1% ECH
concentration of 55.341 mg/g, which was then used for further adsorption using a
variation of pH. The highest Qe result was obtained at pH 6, which was 61.913
mg/g. This was due to the greater concentration of ECH will be tighter and more
rigid adsorbent which can complicate the process of dye diffusion into the
adsorbent and The condition of the adsorbate solution at pH 6 does not contain
excessive negative ions so that the adsorbate can be adsorbed more optimally.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Limbah cair dari proses pewarnaan tekstil merupakan salah satu sumber
pencemaran air dari industri tekstil yang cukup tinggi jika tidak dilakukan
pengolahan limbah (Manurung, 2004). Penggunaan zat warna sintetik semakin
meningkat hingga saat ini karena harganya yang relatif murah, warna tahan lama
dan pilihan warna yang beragam dibandingkan pewarna alami. Pewarna azo
merupakan kelompok zat warna yang paling umum digunakan dalam industri
tekstil sebesar 60-70% dari keseluruhan zat warna dalam produksi tekstil
(Brischweiler & Merlot, 2017). Pewarna azo termasuk zat warna reaktif yang
mempunyai tingkat fiksasi sebesar 50-90% sehingga hilangnya zat warna reaktif
pada proses produksi mencapai 50% (O,Neil, dkk., 1999).

Procion Red MX 8B adalah salah satu pewarna azo yang dipakai dalam
industri tekstil. Kandungan zat warna Procion Red dalam limbah cair indsutri
songket di Palembang yang akan dibuang ke lingkungan sebesar 1928,31 mg/L
(Purwaningrum dkk., 2013). Procion Red MX 8B merupakan zat warna reaktif
dingin golongan diklorotriazina yang dapat mencelup serat selulosa, wol, sutera
dan poliamida buatan. Zat warna tekstil tersebut mengandung senyawa azo yang
limbahnya bersifat non biodegradable dan jika dilakukan penguraian akan
dibutuhkan waktu yang lama (Pormazar & Dalvand, 2022). Hal ini disebabkan
karena adanya ikatan rangkap (-N=N-) pada senyawa azo. Zat warna sintetik yang
reaktif akan sulit terdegradasi karena memiliki struktur aromatik yang

menyebabkan adanya ikatan kovalen yang kuat antara atom C dari zat warna



dengan atom O, N atau S dari gugus hidroksi, amina atau thiol dari polimer.
Kraftkolour (2017) menyatakan bahwa golongan zat warna reaktif dingin memiliki
toksisitas pada ikan LCso > 60 mg/L yang tergolong toksik. Meskipun toksisitas
zat warna azo relatif rendah, namun keberadaannya dalam perairan dapat
menghambat penentrasi sinar matahari ke dalam air yang menganggu aktivitas
fotosintesis mikroalga sehingga pasokan oksigen dalam air menjadi berkurang dan
memicu mikroorganisme yang menghasilkan produk dengan bau tak sedap. Selain
itu, perombakan zat warna azo secara anaerobik akan melepas senyawa amina
aromatik yang bersifat toksik bagi makhluk hidup dibandingkan zat warna azo itu
sendiri. Paparan amina aromatik memiliki risiko bagi kesehatan manusia karena
bersifat karsinogenik, mutagenik serta dapat menghasilkan hidrosilamin yang
diketahui merusak DNA dan protein (Brischweiler & Merlot, 2017).

Pencemaran air dari limbah zat warna merupakan salah satu contoh
kerusakan alam yang dapat menjadi ancaman bagi kelangsungan hidup manusia.
Pencemaran tersebut akan menyebabkan menurunnya kualitas lingkungan
sehingga tidak dapat berfungsi sesuai kegunaannya. Allah SWT. melarang hamba-
Nya melakukan kerusakan di bumi ini. Allah SWT berfirman dalam QS. Al-A’raf
(7) ayat 56:

Gl o3 25 A e By Duabg B 4550 i) 3 o9 3 50 Vs

Artinya: “Dan janganlah kamu berbuat kerusakan di muka bumi setelah
(diciptakan) dengan baik. Berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut dan penuh

harap. Sesungguhnya rahmat Allah sangat dekat kepada orang yang berbuat
kebaikan”.

Tafsir Al-Misbah volume 5 (2001 : 123) menjelaskan bahwa ayat tersebut
melarang pengrusakan di bumi. Pengrusakan adalah salah satu bentuk
pelampauan batas, karena itu, ayat ini melanjutkan tuntunan ayat Q.S Al-4 raf :



55 dengan menyatakan : “dan janganlah kamu membuat kerusakan di bumi,
sesudah perbaikannya yang dilakukan oleh Allah dan atau siapapun dan
berdoalah serta beribadahlah kepada-Nya dalam keadaan takut ” sehingga kamu
lebih khusyu’, “dan” lebih terdorong untuk mentaati-Nya dan dalam keadaan
penuh harapan terhadap anugerah-Nya, termasuk pengabulan do’a kamu.
“Sesungguhnya rahmat Allah amat dekat kepada al-muhsinin, yakni orang-orang
yang berbuat baik ” (Shihab, 2001a).

Ayat tersebut menunjukkan bahwa Allah memerintahkan hamba-Nya
untuk menjaga kelestarian lingkungan. Berbagai cara dapat dilakukan untuk
menjaga dan memperbaiki pencemaran lingkungan terutama pencemaran air yang
telah terjadi. Salah satu metode alternatif yang digunakan untuk menghilangkan zat
warna yang ada dalam pengolahan limbah cair industri tekstil adalah metode
adsorpsi. Metode ini prosesnya relatif sederhana, efektifitas dan efisiensinya relatif
tinggi, dapat bekerja pada konsentrasi rendah, biaya relatif murah dan dapat didaur
ulang (Sari & Susatyo, 2017). Adsorpsi merupakan penyerapan suatu zat antara
adsorbat (zat yang diserap) oleh adsoben (zat penyerap) (Priadi dkk., 2014).
Material alami yang dapat digunakan sebagai adsorben vyaitu kitosan
(Kusumaningsih et al., 2012).

Kitosan merupakan senyawa turunan dari hasil proses deasetilasi Kitin
yang banyak terkandung di dalam hewan laut seperti udang dan kepiting
(Handayani dkk., 2017). Kitosan dipilih sebagai material adsorben karena
selektifitas dan kapasitas adsorpsi tinggi, biaya produksinya rendah dan tidak
menghasilkan limbah baru (Chen & Huang, 2010). Penelitian aplikasi kitosan
sebagai adsorben telah dilakukan oleh beberapa peneliti untuk adsorpsi Procion
Red MX 8B, antara lain Kusumaningsih, dkk (2012) menghasilkan kapasitas

adsorpsi sebesar 19,03 mg/g dan pada penelitian Astuti (2007) menghasilkan



kapasitas adsorpsi sebesar 12,52 mg/g. Kapasitas adsorpsi yang dihasilkan pada
penelitian tersebut masih rendah. Selain itu, kitosan juga mempunyai kelemahan
diantaranya dapat larut dalam suasana asam yang dapat menyebabkan menurunnya
kemampuan adsorpsinya (Nurmasari dkk., 2018).

Upaya meningkatkan kinerja kitosan sebagai adsorben dapat dilakukan
dengan modifikasi kitosan menggunakan metode ikat-silang. Kitosan dapat
berikatan-silang dengan beberapa agen pengikat silang seperti tripolifosfat (TPP)
dan epiklorohidrin (ECH) (Nurmasari dkk., 2018). Modifikasi kitosan secara fisik
dengan TPP berguna dalam pembentukan fisik kitosan menjadi butiran kitosan
yang lebih kecil dan kaku untuk memperbesar kapasitas adsorpsi dan mempercepat
kinetikanya dibandingkan Kkitosan tanpa modifikasi (Madjid dkk., 2015; Shu &
Zhu, 2002). Modifikasi kitosan secara kimia juga dilakukan pengikatan silang
dengan epiklorohidrin (ECH) untuk meningkatkan stabilitas kimia kitosan agar
tidak larut dalam suasana asam (Laus dkk., 2010).

Penelitian Laus, dkk (2010) menggunakan kitosan terikat silang TPP dan
ECH untuk mengadsorpsi Cu(ll), Cd(ll), dan Pb(Il) menghasilkan kapasitas
adsorpsi tinggi yaitu untuk logam Cu(ll) sebesar 130,72 mg/g, logam Cd(ll)
sebesar 83,75 mg/g dan logam Pb(ll) sebesar 166,94 mg/g. Nurmasari, dkk (2018)
melakukan adsorpsi zat warna safranin O menggunakan kitosan-TPP menhasilkan
kapasitas adsorpsi sebesar 32,25 mg/g dan Zaenab (2018) menggunakan kitosan-
ECH untuk mengadsorpsi safranin O menhasilkan kapasitas adsorpsi sebesar 42,25
mg/g. Hal ini menunjukkan modifikasi kitosan dapat meningkatkan kapasitas
adsorpsi zat warna dibandingkan kitosan tanpa modifikasi. Selain itu, penelitian

Mardila, dkk. (2014) tentang kitosan terikat silang ECH untuk adsorpsi methyl



orange menghasilkan kapasitas adsorpsi 8,528 mg/g. Madjid, dkk. (2015)
melakukan penelitian tentang adsorpsi zat warna methyl orange menggunakan
kitosan TPP-ECH dan diperoleh kapasitas adsorpsi sebesar 12,5 mg/g. Beberapa
penelitian tersebut menunjukkan kapasitas adsorpsi kitosan-TPP-ECH yang
diperoleh tinggi dan lebih besar dibandingkan kitosan-ECH saja.

Ada beberapa faktor yang mempengaruhi kinerja adsorben dalam
mengadsorpsi senyawa targetnya, salah satunya adalah derajat keasaman (pH).
Kondisi pH yang terlalu tinggi ataupun terlalu rendah akan menyebabkan adsorpsi
kurang sempurna sehingga adsorpsi harus dilakukan pada pH optimal. Pada pH
tinggi, karena pada kondisi basa akan terbentuk senyawa oksida dari unsur
pengotor yang lebih besar yang dapat menutupi permukaan adsorben (Widjajanti
dkk., 2005) Pada penelitian Kusumaningsih, dkk (2012), adsorpsi Procion Red MX
8B menggunakan EGDE-CTS dan PSF-EDGE-CTS dicapai kapasitas adsorpsi
pada kondisi optimum pH 5 yaitu sebesar 40,69 mg/g. Selain itu, penelitian yang
dilakukan oleh Purwaningrum (2013) tentang adsorpsi Procion Red MX 8B oleh
butiran kitosan, menyatakan bahwa adsorpsi maksimum terjadi pada pH 6 yaitu
2,20 mg dengan efektifitas daya serap sebesar 88,02 %.

Penelitian ini dilakukan dengan memodifikasi kitosan menggunakan
tripolifosfat (TPP) dan epiklorohidrin (ECH) sebagai adsorben untuk
mengadsorpsi zat warna Procion Red MX 8B dalam larutan. Proses adsorpsi yang
dilakukan menggunakan variasi konsentrasi ECH vyaitu 1%, 2,5% dan 5% (v/v)
karena ECH memiliki kelarutan dalam air yang rendah (6,6% pada suhu 20°C).
Kemudian proses adsorpsi Procion Red MX 8B kitosan termodifikasi dengan

berbagai konsentrasi, lalu dilakukan analisis menggunakan spektrofotometri UV-



Vis. Kondisi optimum kitosan termodifikasi ditentukan dengan variasi pH

3,4,5,6,7,8,dan 9.

1.2 Rumusan Masalah
Adapun rumusan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut :
1. Bagaimana pengaruh butiran kitosan terikat silang TPP dan ECH terhadap
kapasitas adsorpsi Procion Red MX 8B ?
2. Bagaimana pengaruh pH terhadap kapasitas adsorpsi Procion Red MX 8B

menggunakan butiran kitosan terikat silang TPP dan ECH ?

1.3 Tujuan Penelitian
Adapun tujuan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut :
1. Untuk mengetahui pengaruh butiran kitosan terikat silang TPP dan ECH
terhadap kapasitas adsorpsi Procion Red MX 8B
2. Untuk mengetahui pengaruh pH terhadap kapasitas adsorpsi Procion Red MX

8B menggunakan butiran kitosan terikat silang TPP dan ECH

1.4 Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini antara lain :
1. Pembuatan butiran kitosan menggunakan TPP 1% (b/v) dengan lama
perendaman 3 jam
2. Waktu kontak adsorpsi menggunakan shaker kecepatan 100 rpm selama 3 jam
3. Variasi konsentrasi ECH 1%, 2,5% dan 5%

4. Optimasi pH dilakukan pada 3, 4, 5, 6, 7, 8 dan 9



5. Analisis zat warna Porcion Red MX 8B menggunakan metode UV-Vis

1.5 Manfaat Penelitian
Adapun manfaat yang diharapkan dari penelitian ini yaitu dapat
memberikan informasi mengenai pengolahan limbah zat warna secara efektif dan
murah pada industri tekstil serta memberikan alternatif modifikasi kitosan
menggunakan tripolifosfat dan epiklorohidrin sebagai adsorben limbah zat warna

salah satunya Procion Red MX 8B.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Procion Red MX 8B

Zat warna Procion Red MX 8B adalah salah satu zat warna yang
dimanfaatkan pada industri tekstil. Zat warna reaktif Procion Red MX 8B dapat
mewarnai serat selulosa dalam kondisi asam dan membentuk ikatan hidrogen
dengan selulosa (Isminingsih , 1982). Procion Red MX 8B memiliki nama dalam
colour index yaitu Reactive Red 11 atau dikenal dengan nama Fuchsia. Rumus
molekulnya adalah Ca23H11Cl2NsNasO10S3. Nama [UPAC trisodium;5-[(4,6-
dichloro-1,3,5-triazin-2-yl)amino]-4-hydroxy-3-[(4sulfonatonaphthalenlyl)di-
azenyl]naphthalene-2,7-disulfonate. Zat warna ini berbentuk serbuk dengan berat
molekul 767,4 g/mol. Zat warna ini merupakan kelompok azo, karena memiliki
gugus kromofor azo (-N=N-) yang ditunjukkan pada Gambar 2.1. Zat warna ini
merupakan zat warna reaktif golongan diklorotriazine yang dapat mengalami
reaksi substitusi dengan serat kain dan membentuk ikatan ester yang memiliki
reaktivitas tertinggi dibandingkan dengan zat warna golongan azo lainnya
(Handayani dkk., 2017). Zat warna ini termasuk zat warna reaktif dingin dan larut

dalam air (70g/L) (Setyoningsih, 2010).

CI
S0;Na

Na0;8 | | S0O3Na

Gambar 2. 1 Struktur zat warna Procion Red MX 8B (Setyoningsih, 2010)



Limbah dari zat warna tekstil merupakan salah satu pencemar organik yang
bersifat non-biodegradable dan toksik. Berdasarkan Kraftkolour (2017) golongan
zat warna reaktif dingin memiliki toksisitas oral LDso > 2000 mg/kg BB (rat) dan
pada ikan LCsp > 60mg/L . Keberadaan zat warna azo dalam perairan dapat
menghambat penetrasi sinar matahari ke dalam air yang akan mengganggu
aktivitas fotosintesis mikroalga. Hal tersebut menyebabkan pasokan oksigen
dalam air menjadi berkurang dan memicu aktivitas mikroorganisme yang
menghasilkan produk dengan bau tidak sedap. Limbah tekstil cair memiliki warna
yang pekat dan umumnya berasal dari sisa-sisa zat warna yang merupakan suatu
senyawa kompleks aromatik yang sulit terdegradasi karena strukturnya yang
stabil. Limbah zat warna ini menghasilkan senyawa amina aromatik melalui
perombakan zat warna azo secara anaerobik yang bersifat lebih toksik
dibandingkan zat warna azo itu sendiri bagi makhluk hidup disekitarnya jika lepas
di perairan bebas dalam kadar yang melampaui batas, oleh karena itu pelepasan

limbahnya harus dikontrol (Kusumaningsih dkk., 2012).

2.2 Kitosan dan Modifikasinya sebagai Adsorben

Adsorben adalah zat penjerap dalam proses adsorpsi. Adsorben yang baik
yaitu bersifat tidak beracun, tidak larut dalam zat yang akan diserap, daya serap
besar, dan berpori besar (Laus et al., 2010). Adsorben alami yang dapat digunakan
dalam adsorpsi yaitu kitosan. Kitosan adalah senyawa poliaminosakarida yang
berasal dari deasetilasi kitin dan merupakan biopolimer kedua terbesar yang
terdapat di alam setelah selulosa. Kitosan dibentuk dari D-glukosamina dan N-

asetil-D-glukosamin terikat dengan ikatan B-1,4 glikosidik dengan rumus molekul
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CeH11NO4 (Lin, 2007). Kitin paling banyak didapatkan dari kulit kepiting yang
mengandung protein, karotein dan kalsium karbonat. Udang, kepiting dan lobster
mengandung sumber utama kitin sebesar 15-20% (Lusiana dkk., 2017). Kitin
murni mengandung gugus asetamida (NHCOCHz3), sedangkan kitosan murni
mengandung gugus amino (NH2). Adanya perbedaan gugus tersebut
mempengaruhi sifat kimia Kitin dan kitosan. Perubahan struktur Kkitin menjadi
kitosan dapat dilihat pada Gambar 2.2 dan struktur kitosan dapat dilihat pada

gambar 2.3.

CHITN CHITOSAN

[ oH o={ T o o=
0 NH,.. deasetilasi s H
0 ¢ ;

HO \\L %0 4 —_— Ko ol Ho%]
“N {\. - Y
Ly CH:CO (e

:o=1\ { A 3 OH

"-.\ & C'jar /

-n &

Gambar 2. 2 Perubahan struktur kitin menjadi kitosan (Muxika dkk., 2017)

CH,0 CH,OH
Y K on 0 OH e
H H
H NH, H NH, L

Gamt;ar 2. 3 Struktur Kitosan (Zukhriyah, 2020)

Y

Kitosan merupakan padatan amorf berwarna putih kekuningan yang tidak
larut dalam alkali dan asam mineral kecuali pada keadaan tertentu. Kelarutan
kitosan paling baik dalam larutan asam asetat 1%, asam format 10% dan asam
sitrat 10%. Kitosan tidak larut dalam pelarut air, kloroform dan aseton serta asam

sulfat pada berbagai konsentrasi (Zukhriyah, 2020). Sebagian besar kitosan dapat
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larut dalam larutan asam organik, seperti asam asetat, asam piruvat, asam formiat
dengan pH sekitar 4. Kitosan bersifat tidak beracun, biodegradable, dapat diterima

oleh tubuh, serta pembentuk film yang baik (Widodo dkk., 2019).

Pemanfaatannya sebagai adsorben, kitosan memiliki keunggulan yaitu
jumlahnya melimpah, mudah diperoleh, biaya produksinya rendah, ramah
lingkungan karena tidak menghasilkan limbah baru, efektif pada konsentrasi ionik
rendah (Lin, 2007). Penelitian Purwaningrum (2013) tentang adsorpsi Procion
Red menggunakan kitosan menunjukkan kapasitas adsorpsi 2,452 mg/g,
sedangkan adsorben lain seperti zeolite menunjukkan kapasitas adsorpsi yang
lebih rendah. Penelitian Agustina, et al. (2022) menunjukkan adsorpsi Procion
Red menggunakan zeolite diperoleh kapasitas adsorpsi sebesar 0,124 mg/g.
Kitosan memiliki gugus amina (-NHz) yang berperan efektif dalam penyerapan
ion logam maupun zat warna. Selain itu, gugus hidroksil (-OH) juga dapat

berfungsi sebagai sisi interaksi koordinasi dan elektrostatik (Wu dkk., 2001).

Gambar 2. 4 Hasil SEM kitosan tapa modifikasi (Marei et al., 2016).

Di sisi lain, kitosan memiliki kelemahan yaitu sifat mekaniknya yang lemah,

kurang stabil karena larut dalam kondisi asam, serta morfologi permukaan kitosan
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yang dilihat dari hasil SEM pada Gambar 2.4 yang menunjukkan kitosan tanpa
modifikasi berbentuk nanofiber teratur padat panjang dan lebar tanpa struktur pori
yang dapat menyebabkan kapasitas adsorpsinya kurang optimal (Marei et al.,
2016). Kelemahan tersebut dapat terlii dengan cara modifikasi kitosan, baik secara
struktur maupun permukaan untuk meningkatkan stabilitasnya agar Kinerja

adsorpsi kitosan dapat lebih optimal (Tran dkk., 2013).

Modifikasi kitosan dapat dilakukan secara fisik maupun kimia untuk
memperkecil ukuran partikel, memperluas permukaan kitosan dan meningkatkan
stabilitas kimia kitosan. Modifikasi kitosan secara fisik dilakukan dengan konversi
ke dalam bentuk yang lebih teratur berdasarkan hubungan dan aplikasi yang tepat
untuk digunakan dari turunannya. Hasil modifikasi dapat digunakan dalam
beberapa bentuk, antara lain serbuk, serpihan, dan gel (Miretzky & Cirelli, 2009).
Kitosan serbuk setelah digunakan adsorpsi susah untuk dipisahkan dan digunakan
kembali karena ukurannya yang sangat kecil (Liu et al. (2022).

Modifikasi fisik dapat dilakukan melalui pembentukan ikatan silang
menggunakan senyawa Tripolifosfat (TPP) yang berperan dalam memperkuat
matriks nanopartikel kitosan (Zukhriyah, 2020). Modifikasi kitosan dengan
tripolifosfat akan menyebabkan kapasitas adsorpsi dengan membran kitosan
tripolifosfat lebih besar dibandingkan dengan membran kitosan tanpa modifikasi.
Semakin banyak ikatan silang yang terbentuk antara kitosan dan tripolifosfat akan
meningkatkan kekuatan mekanik matriks kitosan sehingga partikel kitosan akan
semakin sulit terpecah menjadi bagian-bagian yang lebih kecil maka partikel

kitosan menjadi semakin keras dan kuat (Sugita dkk., 2009). Adanya ikatan secara
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intramolekuler, TPP akan meningkatkan jumlah pori yang terbentuk (Madjid dkk,
2015) dan secara intermolekuler mengakibatkan struktur kitosan menjadi lebih
rigid (kaku) dan membentuk butiran kitosan yang ditunjukkkan pada Gambar 2.4
(Madjid dkk., 2018). Butiran kitosan yang rigid (kaku) bertujuan untuk
meminimalisir lepasnya kembali adsorbat dari adsorben (desorpsi). Penelitian
Filipkwoska, dkk (2016) tentang adsorpsi zat warna Reactive Black 5
menunjukkan kapasitas adsorpsi menggunakan kitosan tanpa modifikasi sebesar
1125,7 mg dan kitosan terikat silang TPP sebesar 1152,7 mg/g. Reaksi yang

terjadi antara kitosan dengan tripolifosfat dapat dilihat pada Gambar 2.5.

Gambar 2. 5 (a) Larutan kitosan membentuk butiran dalam larutan TPP (b)
butiran kitosan setelah perendaman dalam TPP selama 3 jam dan
telah disaring (Madjid, dkk., 2018)
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Gambar 2. 6 Reaksi Kitosan dengan TPP (Madjid, dkk., 2018)
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Kitosan terikat silang dengan TPP membentuk butiran kitosan dengan
mofologi bulat halus dan memiliki kerapatan pori yang lebih besar dan jumlah pori
meningkat. Morfologi halus tersebut mengindikasikan butiran kitosan menjadi
lebih kaku (Sabarudin & Madjid, 2021). Penelitian Lee et al. (2001) menunjukkan
pori yang terbentuk dari kitosan terikat silang TPP sebesar 1,5 mm dengan hasil

SEM seperti pada Gambar 2.6 berikut ini.

Gambar 2. 7 SEM butiran kitosan-TPP : (a) x30; (b) x50; (c) x1000 (Lee et al.,
2001)

Modifikasi kitosan juga dapat dilakukan secara kimia tanpa mengubah
struktur dasar kitosan, namun membawa derivatif baru agar sesuai dengan aplikasi
yang akan digunakan. Kitosan dapat dimodifikasi kimia melalui tiga cara yaitu
reaksi taut silang (crosslinking), reaksi cangkok (grafting), dan pemaduan
(blending) (Lusiana dkk., 2016). Suatu agen pengikat silang digunakan pada

butiran atau hidrogel terhadap kitosan untuk menghindari degradasi atau disolusi.
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Agen pengikat silang yang dapat digunakan antara lain epiklorohidrin,
formaldehid, glutaraldehid, asetaldehid dan asetat anhidrat. Epiklorohidrin (ECH)
merupakan moekul organik yang sangat reaktif yang memiliki cincin oksiran
beranggota tiga, dengan heteroatom oksigen dan klorin. ECH memiliki nama
IUPAC 2-(Chloromethyl)oxirane dengan rumus molekul C3HsCIO (Stranges dkk.,
2011). Penggunaan epiklorohidrin sebagai cross-linker memiliki keuntungan,

yaitu tidak menghilangkan gugus amina pada kitosan (Mardila dkk., 2014).

i

Gambar 2. 8 a) Butiran kitosan dalam ECH (b) butiran kitosan terikat silang
ECH setelah dikeringkan (Madjid, dkk., 2018)

Kitosan yang terikat silang dengan tripolifosfat (TPP) akan membentuk
ikatan silang ionik antara gugus amino kitosan yang bermuatan positif dan molekul
tripolifosfat yang bermuatan negatif. Sedangkan ikat silang dengan ECH akan
membentuk ikatan kovalen dengan atom karbon dari gugus hidroksil kitosan
sehingga cincin epoksida pecah dan kehilangan atom klor. ECH berikatan dengan
gugus hidroksil (OH) pada kitosan. Waktu untuk pengikatan silang dilakukan
selama 2 jam tetapi membutuhkan pemanasan pada suhu 50- 60°C. Struktur
kitosan termodifikasi TPP dan ECH ditunjukkan pada Gambar 2.9 dan reaksi

kitosan-TPP-ECH pada Gambar 2.10 berikut.
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Gambar 2. 9 Struktur kitosan termodifikasi TPP dan ECH (Laus dkk., 2010)
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Gambar 2. 10 Reaksi butiran kitosan dengan ECH (A. Madjid dkk., 2018)
Modifikasi butiran kitosan terikat silang TPP dan ECH pada reaksi Gambar

2.10 menunjukkan terjadinya penambahan gugus pada butiran kitosan. Reaksi
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modifikasi yang berhasil dapat dilihat dari spektra IR pada Gambar 2.11 dengan
membandingkan puncak antara butiran kitosan dan butiran kitosan yang telah
dimodifikasi. Pada Gambar 2.11 ditemukan puncak pada bilangan gelombang
3400 cm™ dengan penurunan intensitas pada spektra b yang menunjukkan
interaksi gugus OH- dalam kitosan dengan ECH. Adanya puncak pada 1650 cm™™,
1541 cm, dan 1151 cm " menunjukkan adanya interaksi antara NH dari kitosan

dan TPP (Sabarudin & Madjid, 2021).
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Gambar 2. 11 Spektra FTIR kitosan dan butiran kitosan terikat silang TPP dan
ECH (Sabarudin & Madjid, 2021).
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3-1% 2015/03/30 AL D46 x50k 20 um
ECH

Gambar 2. 12 Gambar SEM ikat silang butiran kitosan dengan TPP 1% dan
ECH (Sabarudin & Madjid, 2021).

Sabarudin, dkk (2021) menerangkan bahwa penambahan epiklorohidrin
(ECH) dapat meningkatkan stabilitas kimia kitosan dalam suasana asam serta
membentuk pori kitosan menjadi lebih besar sehingga dapat meningkatkan daya
adsorpsinya. Hal ini ditunjukkan dengan hasil SEM butiran kitosan terikat silang
TPP dan ECH pada Gambar 2.12. Pada penelitian Zaenab (2018) yang mengkaji
adsorpsi Safranin O menggunakan butiran Kkitosan terikat silang ECH
menunjukkan kapasitas adsorpsi maksimum sebesar 45,25 mg/g. Kitosan
termodifikasi ECH menunjukkan kapasitas adsorpsi yang lebih besar
dibandingkan dengan pengikat silang lain. Hal ini disebabkan banyaknya
kelompok epiklorohidrin (ECH) yang berikatan dengan -OH, akibatnya proses

adsorpsi tidak terganggu (Chiou & Li, 2003).
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2.3 Analisis Kapasitas Adsorpsi Procion Red MX 8B dengan Butiran
Kitosan Termodifikasi Menggunakan Spektrofotometer UV-Vis

Adsorpsi adalah suatu proses dimana molekul dalam fasa gas atau larutan
terikat dalam permukaan. Molekul yang terikat di permukaan disebut adsorbat,
sedangkan zat yang mengikat adsorbat disebut adsorben. Proses pengikatan
molekul tersebut disebut adsorpsi. Metode adsorpsi merupakan salah satu metode
pengolahan limbah yang paling sering digunakan karena kefektifan, operasi
mudah, biaya murah serta regenerasinya mudah (Priadi dkk., 2014)

Kemampuan adsorpsi dapat ditentukan dengan menghitung kapasitas

adsorpsi menggunakan persamaan (Madjid dkk., 2015):

_(Co—Ce)xv
m

Q (2.1)

Dimana, Q merupakan kapasitas adsorpsi (mg/g), Co adalah konsentrasi
awal Procion Red MX 8B (mg/L), Ce adalah konsentrasi Procion Red MX 8B
setelah proses adsorpsi (mg/L), v adalah volume Procion Red MX 8B, dan m
adalah massa adsorben (gram). Konsentrasi awal dan akhir Procion Red MX 8B
ditentukan dengan kurva kalibrasi.

Besarnya kapasitas adsorpsi dipengaruhi beberapa faktor, diantaranya
modifikasi adsorben dan pH larutan. Kapasitas adsorpsi dari kitosan termodifikasi
sebagai adsorben dapat dilihat pada Tabel 2.1. Derajat keasaman (pH)
berpengaruh terhadap kemampuan kitosan dalam mengadsorpsi adsorbat. Hasil
adsorpsi cenderung kurang sempurna pada pH tinggi, karena pada kondisi basa
akan terbentuk senyawa oksida dari unsur pengotor yang lebih besar yang dapat

menutupi permukaan adsorben (Widjajanti dkk., 2005). Nilai pH yang terlalu
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rendah (pH larutan < pKa kitosan 6,5) akan meningkatkan perubahan gugus amina
(R-NH2) menjadi R-NHz3*. Pada pH yang terlalu tinggi (pH larutan > pKa kitosan
6,5 akan meningkatkan perubahan gugus amina (R-NH2) R-NH2-OH (Kurniasih
dkk., 2014). Pada penelitian Purwaningrum (2013) menunjukkan bahwa kitosan
cenderung menyerap procion merah pada pH asam yaitu pada pH 6 memiliki
kapasitas adsorpsi optimum sebesar 2,20 mg dengan efektifitas daya serap
88,02%. Hal ini disebabkan adanya atom N pada gugus amina kitosan tidak
terdelokalisasi sehingga atom tersebut lebih bersifat elektronegatif dibandingkan
atom N pada kitin yang menyerap procion merah pada pH basa. Penelitian
Kusmaningsih (2012) menunjukkan bahwa pada pH di bawah 5 CTS tersebut larut
karena pada dasarnya kitosan larut pada kondisi asam. Sedangkan untuk EGDE-
CTS dan PSF-EGDE-CTS pada kondisi asam tidak larut karena telah mengalami
pengikatansilang sehingga stabilitasnya pada kondisi asam meningkat.
Pengukuran adsorpsi Procion Red MX 8B dilakukan menggunakan
spektrofotometer UV-Vis. Panjang gelombang UV-Vis suatu senyawa bergantung
pada mudahnya pergerakan elektron. Molekul-molekul yang memerlukan energi
lebih banyak untuk perpindahan elektron akan menyerap pada panjang gelombang
yang lebih pendek. Molekul yang memerlukan energi yang lebih sedikit akan
menyerap pada panjang gelombang yang lebih panjang. Senyawa yang menyerap
cahaya pada daerah visible merupakan senyawa berwarna yang mempunyai
elektron yang lebih mudah dipindahkan daripada senyawa yang menyerap pada
panjang gelombang yang lebih pendek. Panjang gelombang maksimum (Amax)
Procion Red MX 8B diukur pada rentang panjang gelombang 200-800 nm.

Procion Red MX 8B memiliki panjang gelombang maksimum pada 540,0 nm
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(Kusumaningsih dkk., 2012). Selanjutnya pengukuran absorbansi larutan zat
warna Procion Red MX 8B pada panjang gelombang maksimum dilakukan untuk
pembuatan kurva standar. Filtrat hasil adsorpsi kitosan-TPP-ECH terhadap
Procion Red MX 8B dianalisa menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum. Nilai absorbansi yang diperoleh digunakan untuk
menghitung konsentrasi Procion Red MX 8B yang tidak terserap di dalam filtrat
menggunakan persamaan linier kurva kalibrasi. Selanjutnya kapasitas adsorpsi

Procion Red MX 8B menggunakan persamaan 2.1

Tabel 2.1 Kapasitas Adsorpsi Procion Red MX 8B dan Sampel Kitosan
Termodifikasi dalam Literatur

No Judul Adsorben Kapasitas Adsorpsi Sumber
1. Penggunaan Serat daun - pH1 - serat daun (Hastuti
Serat daun nanas - waktu kontak  nanas dkk.,
Nanas 120 menit (2  aktif 6,380 2012)
sebagai jam) mg/g
Adsorben - limbah 20 mL - serat daun
Zat Warna nanas
Procion Red alam
MX 8B 4,968
mag/g
2. Adsorpsi Kitin  dan (Purwani
Procion Kitosan - Kitosan : - Kitosan ngrum
Merah Pada e Larutan memiliki dkk.,
Limbah standar daya serap 2013)
Cair procion merah 2,20 mg
Industri 50 ppm
Songket *Massa 0,9 g - efektifitas
Menggunak * Waktu kontak  daya serap
an Kitin 150 menit 88,02 %.

Dan Kitosan *pHG6




Tabel 2.1 (lanjutan)
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No Judul Adsorben Kapasitas Adsorpsi Sumber

3. Pengaruh Kitosan  -Kitosan 0,029 12,5 mg/g (Madjid
penambahan TPP- -TPP 10% dkk.,
Tripolyfisfat ECH -Methyl orange 2015)
pada  Kitosan Variasi 20 ppm
Beads untuk konsentra -Lama
adsorpsi methyl si dan perendaman 12
orange lama jam

perendam -Waktu
an TPP pengadukan 2
jam 100 rpm

4. Perbandingan Kitosan- - ECH 5% (Madjid
Butiran Kitosan TPP- -Larutan limbah dkk.,
dengan Pengikat ECH logam 2018)
Silang laboratorium
Epiklorohidrin 25 ppm
(ECH) dan -Waktu kontak
Glutaraldehid 1,5 jam
(GLA): -Shaker 100
Karakterisasi rpm selama 2
dan jam
Kemampuan
Adsorpsi
Timbal (Pb)

5. Pengolahan Kitosan- -Rhodamin B - kapasitas  (Setyanin
Limbah Zat TPP 10% 300 pumol/L g dkk,
warna pH 4,3 -pH 4,3 2021)
Rhodamin B -waktu
dengan pengadukan
Crosslink 500 menit daya serap
Kitosan
Tripolifosfat

6. Pembuatan PSF- -Procion Red 40,69 mg/g (Kusuman
Mikrokapsul EDGE- MX 8B 15 ingsih
Kitosan Gel CTS ppm dkk.,
Tersambung -pH 5 2012)
Silang  Etilen -waktu kontak
Glikol Diglisidil 24 jam

Eter sebagai
Adsorben  Zat
Warna Procion
Red MX 8B




Tabel 2.1 (lanjutan)
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No Judul Adsorben Kapasitas Adsorpsi Sumber
7. Pembuatan Kitosan -pH 7 8,538 mg/g (Mardila dkk.,
Kitosan makropori  -waktu kontak pH7 2014)
Makropori (kitosan 60 menit
Menggunaka :ECH
n 1:40)
Epichlorohyd
rin  Sebagai
Cross-Linker
Dan
Aplikasinya
Terhadap
Adsorpsi
Methyl
Orange
8. Adsorption Kitosan- -Kitosan 0,1 g  -Kapasitas (Chiou & Li,
behavior of TPP-ECH -DyeRR 18950 adsorpsi 2003)
reactive dye cm?® >1800 g/kg
in  aqueous -pH 3 -Daya serap
solution  on -Dikocok 5 hari  69%  dan
chemical 83% lebih
cross-linked tinggi
chitosan dibandingk
beads an dengan
agen
pengikat
silang GLA
dan EGDE

2.4 Perspektif Islam dan Sains

Alam semesta beserta isinya seperti hewan dan tumbuh-tumbuhan

merupakan kebesaran Allah SWT yang harus dijaga dan dimanfaatkan sebaik-

baiknya. Allah berfirman di dalam SWT dalam Qs. Ali-Imran (3) ayat 191:

€ = (P <@ C o< V1 & 1P o <0 @’./,, o Lot '/a Zostg (z\om A 7=;}°'/ /°'&
EbE e Caals G 5 D o5Y1s wosell gls 1 Oy psa (o5 155255 LU dl 03378 23l

S Sl G dlis

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

duduk atau dalam keadaan berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan
langit dan bumi (seraya berkata): “Ya Tuhan kami, tiadalah Engkau ciptakan ini
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dengan sia-sia, Maha Suci Engkau, maka peliharalah kami dari siksa neraka”
(@S.3:191)

Tafsir Al-Misbah volume 2 (2001 : 311) menyatakan makna firman-Nya: (
1335 L &8lA 154 3kls) “Tuhan kami, tiadalah Engkau menciptakan ini dengan
sisa-sia” bahwa ia adalah sebagai natijah dan kesimpulan upaya zikir dan pikir.
Dapat juga dipahami zikir dan pikir itu mereka lakukan sambil membayangkan
dalam benak mereka bahwa alam raya tidak diciptakan Allah sia-sia. Ayat diatas
mendahulukan zikir atas piker dengan zikir mengingat Allah dan menyebut-nyebut
nama keagungan-Nya, hati akan menjadi tenang, dan dengan ketenangan pikiran

akan menjadi cerah, bahkan siap untuk memperoleh limpahan ilham dan
bimbingan Ilahi (Shihab, 2001b).

Maka dari itu manusia menggunakan fikirannya dan menggambarkan
keagungan Allah serta memikirkan kejadian-kejadian di bumi beserta rahasia-
rahasia dan manfaat yang terkandung didalamnya. Allah benar-benar telah
mengatur segala sesuatu dengan sempurna. Ayat di atas memberi hikmah bahwa
segala hal yang Allah SWT ciptakan memiliki manfaat seperti kulit udang yang
biasanya langsung dibuang dan dianggap sebagai limbah, ternyata mengandung
kitin yang dapat diubah menjadi kitosan dan dimanfaatkan sebagai adsorben
pengolahan limbah. Pada penelitian ini menggunakan serbuk kitosan (Sigma
Aldrich) yang berasal dari cangkang udang dengan derajat deasetilasi >75%.
Biosorben berupa kitosan tersebut dapat digunakan dalam adsorpsi limbah yang
menyebabkan kerusakan lingkungan, salah satunya limbah zat warna indstri tekstil
seperti Procion Red MX 8B. Proses adsorpsi tersebut sebagai salah satu upaya
untuk menjaga keseimbangan lingkungan dengan menyerap dan menurunkan
kadar zat warna Procion Red MX 8B dalam air. Hal ini membuktikan bahwa
segala sesuatu yang diciptakan Allah di dunia tidak ada yang sia-sia, jika manusia

mau untuk berfikir.



BAB IlI

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian dilaksankan pada tanggal 10 Maret-10 Juni 2023 di Laboratorium
Analitik Riset dan Laboratorium Layanan Analitik Proram Studi Kimia Fakultas

Sains dan Teknologi 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 spektrofotometer
UV-Vis (Shimadzu UV-1800), neraca analitik, gelas arloji, beaker glass, batang
pengaduk, spatula, pipet volume, pipet tetes, labu ukur, bola hisap, kertas saring,

rak, tabung reaksi dan pH meter.

3.2.2 Bahan

Adapun bahan yang digunakan untuk penelitian, diantaranya zat warna
Procion Red MX 8B, asam asetat, kitosan (Sigma Aldrich), kitosan, sodium
tripolifosfat (TPP) (Sigma Aldrich), epiklorohidrin (ECH) 99% (Sigma Aldrich),

aquabides, HCI dan NaOH.
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3.3 Tahapan Penelitian
Tahapan-tahapan yang akan dilakukan pada penelitian ini adalah sebagai
berikut:
1) Preparasi butiran kitosan menggunakan TPP 1% dengan lama
perendaman 3 jam
2) Modifikasi kiotosan beads dengan agen pengikat silang epiklorohidrin
3) Penentuan panjang gelombang maksimum Procion Red MX 8B
4) Pembuatan kurva standar Procion Red MX 8B
5) Adsorpsi Procion Red MX 8B menggunakan kitosan-TPP-ECH
6) Penentuan pH optimum adsorpsi Procion Red MX 8B
7) Analisis data kapasitas adsorpsi Procion Red MX 8B menggunakan

kitosan-TPP-ECH

3.4 Cara Kerja

3.4.1 Preparasi Pembuatan Adsorben Kitosan Terikat Silang TPP
Pembuatan butiran kitosan dilakukan dengan dibuat larutan kitosan 1%

(b/v) terlebih dahulu dengan cara menimbang kitosan sebanyak 1 gram dan

dimasukkan ke dalam 100 mL asam asetat 5% (v/v). Kemudian dimasukkan 5 mL

larutan kitosan 1% (b/v) yang telah dibuat ke dalam syringe, lalu diteteskan pada

10 mL larutan TPP 1% (b/v) dan direndam selama 6 jam. Setelah itu, disaring

kitosan untuk mendapatkan butiran kitosan (Madjid dkk, 2016).

3.4.2 Modifikasi butiran kitosan dengan epiklorohidrin (ECH)
Modifikasi butiran kitosan terikat silang ECH dilakukan dengan cara

direndam kitosan-TPP ke dalam 25 mL epiklorohidrin 1%, 2,5% dan 5% (v/v).
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kemudian dioven pada suhu 55 °C selama 2 jam. Setelah itu, disaring dan diambil
butiran kitosan terikat silang ECH. Kemudian dioven pada suhu 105°C (Madjid

dkk., 2018).

3.4.3 Adsorpsi Procion Red MX 8B

3.4.3.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Procion Red MX 8B
Panjang gelombang maksimum Procion Red MX 8B ditentukan dengan

dibuat larutan zat warna Procion Red MX 8B 50 ppm lalu diukur absorbansinya

dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 400-600 nm (Hastuti

dkk., 2012).

3.4.3.2 Pembuatan Kurva Standar Procion Red MX 8B

Penentuan kurva standar dilakukan dengan cara larutan Procion Red MX
8B disiapkan dengan variasi konsentrasi 10,20,30,40, 50 dan 60 ppm. Kemudian
diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang

gelombang maksimum (hasil 3.4.3.1) (Kusumaningsih, 2012).

3.4.3.3 Adsorpsi Procion Red MX 8B Menggunakan Kitosan-TPP-ECH
Adsorpsi zat warna Procion Red MX 8B dilakukan dengan metode batch.
Kitosan beads sebanyak 0,02 gram ditambahkan ke dalam 50 mL larutan Procion
Red MX 8B 50 ppm. Kemudian direndam selama 150 menit dan diaduk dengan
shaker pada kecepatan 150 rpm, lalu disaring. Selanjutnya filtrat diambil dan
ditentukan konsentrasi zat warna Procion Red MX 8B dengan mengukur

absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
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maksimum. Diulangi perlakuan yang sama pada kitosan beads dengan konsentrasi

ECH yang berbeda. Dilakukan perlakuan secara triplo.

3.4.3.4 Penentuan pH Optimum Adsorpsi Procion Red MX 8B

Optimasi pH adsorpsi Procion Red MX 8B dilakukan dengan cara
menambahkan butiran kitosan sebanyak 0,02 gram ke dalam labu ukur 50 mL
larutan Procion Red MX 8B 50 ppm. Dibuat variasi pH 3,4,5,6,7,8, dan 9
menggunakan larutan NaOH untuk pH 8 dan 9 serta HCI untuk pH 3,4, 5 dan 6.
Kemudian direndam selama 2 jam dan diaduk dengan shaker pada kecepatan 150
rpm, lalu disaring. Selanjutnya filtrat diambil dan ditentukan konsentrasi zat warna
Procion Red MX 8B dengan mengukur absorbansinya menggunakan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum. Dilakukan
perlakuan secara triplo. pH optimum diperoleh jika konsentrasi zat warna terserap

paling besar.

3.4.4 Analisis Data Jumlah Procion Red MX 8B yang Teradsorpsi

Hasil adsorpsi zat warna Procion Red MX 8B dapat dihitung kadarnya
melalui data absorbansi masing-masing sampel. Konsentrasi zat warna dihitung
melalui persamaan linier dari hasil kurva standar (y = ax+b). Kemudian
dimasukkan data tersebut ke dalam rumus kapasitas adsorpsi untuk mengetahui
kinerja adsorpsi butiran kitosan terikat silang ECH terhadap Procion Red MX 8B.

Dicatat hasilnya dan dibuat grafik untuk mengetahui kapasitas adsorpsi optimum.



BAB IV
PEMBAHASAN

4.1 Pembuatan Butiran Kitosan sebagai Adsorben Zat Warna Procion Red
MX 8B

Tahap pertama pembuatan adsorben berupa butiran kitosan yaitu dilakukan
ikat silang kitosan dengan tripolifosfat (TPP). Tahap ini diawali dengan melarutkan
serbuk kitosan ke dalam asam asetat 5% kemudian diaduk hingga tidak terdapat
gumpalan dan didiamkan selama 24 jam yang bertujuan untuk memastikan kitosan
larut dalam asam asetat secara sempurna. Asam asetat sebagai pelarut kitosan
karena kitosan kelarutannya yang tinggi dalam asam lemah dan tidak larut dalam
pH netral, basa kuat maupun asam sulfat (Zukhriyah, 2020).

Kitosan gel yang dihasilkan terbentuk melalui reaksi protonasi dari gugus
amino bebas (-NH2) menjadi amino kationik (-NH3s") seperti pada Persamaan 4.1
dan Gambar 4.1. Peristiwa ini terjadi akibat adanya penambahan H* dari gugus
karbonil asam asetat terhadap gugus amina kitosan (Kurniasih et al., 2014). Adanya
gugus kationik dapat meningkatkan interaksi ionik antara kitosan dengan zat warna
Procion Red MX 8B yang bersifat anionik. Pelarutan kitosan dalam asam asetat
menghasilkan larutan kitosan yang kental dan berwarna bening kekuningan seperti
pada Gambar 4.2.

R-NH2+H" > R—-NHz" ... 4.1)

,OH 1[3(_"UH0
(II( JOH + Hi(C [C]
HO
HO H HO NH NH
o 4
3
. C
Il
)

g \ \ HoZ Cl
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Gambar 4. 1 Reaksi protonasi serbuk kitosan dengan asam asetat 5%
(Zukhriyah, 2020).
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Gambar 4. 2 Kitosan gel

Selanjutnya, kitosan gel diteteskan ke dalam larutan tripolifosfat (TPP) 1%
menggunakan syringe. Penetesan dilakukan secara hati-hati agar tidak terjadi
kerusakan pada butiran gel. Setelah terbentuk butiran-butiran gel, kemudian
didiamkan dengan lama perendaman selama 6 jam. Reaksi yang terjadi antara
kitosan dengan TPP dapat dilihat pada Gambar 2.6. Reaksi antara kitosan dengan
TPP tidak terjadi ikatan kimia melainkan terjadi secara fisika dan hanya berupa
ikatan elektrostatik (Madjid et al., 2018). Interaksi antara kitosan gel dan ion
tripolifosfat akan menghasilkan butiran-butiran kitosan yang kaku seperti pada

Gambar 4.3.

Gambar 4. 3 Butiran kitosan-TPP

Gambar 4.3 menunjukkan hasil interaksi secara intramolekul dari
tripolisfosfat yang menyebabkan butiran kitosan semakin kaku. Kitosan gel yang
direaksikan dengan TPP akan membentuk interaksi ionik membentuk ikatan ionik
berupa gugus amina kationik (-NHs") yang berinteraksi dengan gugus anionik
(P3010%) yang jumlahnya tinggi dalam larutan TPP (Lusiana et al., 2016). Selain

ion P3010”, larutan tripolifosfat memiliki pH basa sehingga jumlah ion
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hidroksilnya tinggi. lon P3O10° dan HO akan bersaing secara ionik untuk berikatan
dengan gugus NH3" pada kitosan setelah tetesan kitosan mengenai larutan TPP.
lon hidroksil (HO") memiliki ukuran ion yang lebih kecil dibandingkan ion P3O10>
yang menyebabkan HO™ lebih mudah berdifusi ke dalam tetesan Kkitosan.
Sedangkan ion P3O10° tertahan di luar tetesan kitosan dan berinteraksi secara ionik
dengan gugus NHs* kitosan. Peristiwa tersebut menyebabkan terbentuknya lapisan
gelasi ionik (coacervation layer). Seiring berjalannya waktu perendaman, ion
P3010° akan berdifusi ke dalam tetesan kitosan yang menghasilkan butiran kitosan
koaservasi disertai dengan densitas ikatan silang ionik yang sedikit (Mi et al.,
1999). Butiran kitosan yang kaku akan semakin turun ke dasar larutan tripolifosfat
disebabkan butiran yang terbentuk memiliki berat molekul yang lebih besar
(Bangun et al., 2018). Mekanisme pembentukan kitosan-TPP pada struktur

ditunjukkan pada Gambar 4.4 sebagai berikut.

lon HO" dan ion P30s> Pembentukan lapisan koaservasi

bersaing untuk berdifusi yang menghalangi ion  P3Os*>

ke  dalam  tetesan berdfusi ke dalam tetesan kitosan
OH" | kitosan o

POy * POy POy

’/Pnom -

Coacervation layer
o

5- £
P00y " 7 PO, " F,0 i \ l POu
t QOH"
|

OHr Pembentukan butiran Kitosan
koaservasi ~ dengan  sedikit Matriks
densitas ikatan silang ionik koaservasi

Gambar 4. 4 Mekanisme in-liquid pembentukan koaservasi kitosan terikat silang
tripolifosfat (Mi et al., 1999).
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Selanjutnya, butiran kitosan yang telah direndam selama 6 jam disaring
hingga butiran kitosan terpisah dari sisa larutan TPP. Kemudian dilakukan
modifikasi secara kimia dengan ikat silang menggunakan epiklorohidrin (ECH).
Butiran kitosan dimasukkan ke dalam larutan ECH dan direndam selama 2 jam di
dalam oven dengan suhu 55°C untuk mereaksikan butiran kitosan dengan ECH.
Hasil butiran kitosan-TPP yang telah terikat silang dengan ECH ditunjukkan pada
Gambar 4.5a yaitu terbentuk butiran berwarna putih dan lebih kaku. Setelah itu,
butiran Kkitosan terikat silang ECH disaring, lalu dicuci menggunakan akuades
berulang kali secara perlahan yang bertujuan untuk memastikan sisa larutan ECH
sudah hilang. Kemudian masing-masing-masing butiran kitosan yang masih basah
dipisahkan agar tidak menggumpal lalu dioven kembali pada suhu 105°C.
Pengovenan ini dilakukan untuk menghilangkan kadar air dalam butiran Kitosan.
Jika proses pengikatan silang tidak maksimal maka bentuk butiran tidak dapat
dipertahankan dan berubah menjadi menjadi flake (Madjid, et al., 2015). Namun,
hal tersebut tidak terjadi pada butiran kitosan-ECH sehingga terbentuk butiran

kitosan kering yang akan digunakan sebagai adsorben seperti pada Gambar 4.5b

Ikatan silang yang terjadi antara butiran kitosan dengan epiklorohidrin
(ECH) merupakan ikat silang kovalen dengan gugus hidroksil kitosan. Ikat silang

kovalen menyebabkan ikatan yang kuat yang dapat memperbaiki stabilitas kitosan
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sehingga butiran memiliki ketahanan fisik terhadap asam karena kelemahan
kitosan yang bersifat mudah larut dalam asam. Tahap ikat silang ECH dengan
butiran kitosan-TPP diawali dengan pembukaan cincin epoksi dan terlepasnya
atom CI pada ECH. Kemudian atom C pada cincin epoksi ECH akan berikatan
dengan gugus -OH pada kitosan. Hasil ikat silang butiran kitosan-TPP dengan
variasi ECH dapat dilihat pada Gambar 4.6 dan reaksi ikat silang dapat dilihat pada

Gambar 4.7

®9 0

Gambar 4. 6 Butiran kitosan terikat silang ECH : (a) 5%, (b) 2,5% dan (c) 1%
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Gambar 4. 7 Reaksi ikat silang butiran kitosan dengan ECH (Caje dkk, 2017)
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4.2 Analisis Procion Red MX 8B Menggunakan Spektrofotometer UV-Vis
4.2.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum (Amax)

Panjang gelombang maksimum zat warna Procion Red MX 8B dilakukan
untuk mengetahui serapan optimum zat warna yang dilihat melalui nilai absorbansi
tertinggi. Panjang gelombang maksimum diukur menggunakan spektrofotometer
visible dikarenakan zat warna Procion Red MX 8B 50 ppm sebagai sampel uji
merupakan zat warna memiliki warna yang dapat diidentifikasi oleh mata akibat
adanya gugus kromofor azo dapat menyerap sinar dengan kuat di daerah visible
(400-800 nm). Berdasarkan hasil penelitian, panjang gelombang maksimum

Procion Red MX 8B yaitu 539 nm seperti pada Gambar 4.8 berikut.
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Gambar 4. 8 Panjang gelombang maksimum Procion Red MX 8B
Gambar 4.8 menunjukkan bahwa terdapat dua puncak pada spektra visible
larutan Procion Red MX 8B. Panjang gelombang maksimum dengan serapan
terkuat diperoleh pada daerah 539 nm. Hal ini menandakan bahwa adanya gugus
kromofor azo pada Procion Red MX 8B dengan transisi n-t* (C=C) dan n- ©*

(N=N). Serapan rendah pada puncak yang lain mengindikasikan adanya transisi 7t-
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n* yang berasal dari cincin aromatik pada struktur Procion Red MX 8B (Madan,

2012).

4.2.2 Pembuatan Kurva Standar

Pembuatan kurva standar dilakukan untuk membuat kurva hubungan antara
absorbansi dengan konsentrasi Procion Red MX 8B. Variasi konsentrasi Procion
Red MX 8B yang digunakan yaitu 10, 20, 30, 40, 50 dan 60 ppm. Variasi
konsentrasi tersebut diukur masing-masing absorbansinya menggunakan
spektrofotometer visible pada panjang gelombang maksimum yang telah diperoleh
dari tahapan sebelumnya yaitu 539 nm. Absorbansi dari masing-masing variasi
konsentrasi diplotkan pada kurva (Gambar 4.9).

1
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0,4 R?=10,9998
0,3
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Absorbansi

Gambar 4. 9 Kurva standar Procion Red MX 8B
Gambar 4.9 menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi Procion Red
MX 8B maka nilai absorbansi yang dihasilkan juga semakin besar. Hal ini sesuai
dengan hukum Lambert-Beer bahwa absorbansi berbanding lurus dengan
konsentrasi (Hardjono, 2019). Kurva standar Procion Red MX 8B (Gambar 4.8)

menghasilkan persamaan regresi linier yaitu y = 0,0149x + 0,0006 dengan nilai
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koefisien determinan (R?) sebesar 0,9998. Persamaan regresi linier digunakan
untuk menentukan konsentrasi Procion Red MX 8B sebelum dan sesudah adsorpsi

pada tahap berikutnya.

4.3 Kemampuan Butiran Kitosan dalam Mengadsorpsi Procion Red MX 8B
4.3.1 Pengaruh Konsentrasi ECH terhadap Adsorpsi Procion Red MX 8B
Adsorpsi zat warna Procion Red MX 8B menggunakan butiran kitosan terikat
silang ECH yang telah dipreparasi dan dijelaskan pada subbab 4.1. Penelitian ini
menggunakan variasi konsentrasi ECH yaitu 1%; 2,5%; dan 5% dengan tiga kali
perulangan (triplo). Variasi konsentrasi ECH dilakukan untuk mengetahui kondisi
optimum butiran kitosan-ECH dalam mengadsorpsi Procion Red MX 8B. Adsorpsi
dilakukan menggunakan metode batch yakni metode adsorpsi yang mencampurkan
adsorben pada larutan adsorbat dengan jumlah tetap dan diamati perubahannya
pada selang waktu tertentu (Kristianingrum et al., 2020). Adsorben butiran kitosan-
TPP-ECH dimasukkan ke dalam larutan Procion Red MX 8B 50 ppm. Proses
adsorpsi menggunakan shaker untuk membantu penyebaran butiran kitosan pada

adsorbat dalam wadah sehingga mengoptimalkan pengadsorpsian zat warna.
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Tabel 4. 1 Kapasitas adsorpsi Procion Red MX 8B berdasarkan variasi
konsentrasi epiklorohidrin (ECH)

KonEsgn;raa Ulangan Kapa3|ta(s;nﬂéjlgs)o rpsi, Qe Qe rata-rata = Std

1 50,792

0% 2 52,201 52,171+ 1,360
3 53,521
1 53,859

1% 2 56,124 55,341 £+ 1,284%
3 56,040
1 57,970

2,5% 2 58,054 57,103 £+ 1,284%
3 55,285
1 56,795

5% 2 57,802 57,634 + 0,769%
3 58,305

Keterangan:

Notasi yang sama menunjukkan pengaruh yang tidak berbeda nyata, dengan P value
*Rahmaningrum, E.M (2023)

Berdasarkan hasil pada Tabel 4.1 dapat diketahui bahwa adsorpsi zat warna
Procion Red MX 8B menggunakan butiran kitosan terikat silang ECH
menghasilkan kapasitas adsorpsi yang lebih baik daripada butiran kitosan tanpa
ECH dengan kapasitas adsorpsi tertinggi terdapat pada konsentrasi ECH 5%. Hasil
penelitian tersebut menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi ECH akan
meningkatkan jumlah kapasitas adsorpsi zat warna Procion Red MX 8B.
Peningkatan kapasitas adsorpsi seiring meningkatnya konsentrasi ECH
dikarenakan ukuran butiran kitosan terikat silang ECH yang semakin kecil ketika
konsentrasi ECH semakin besar seperti pada Gambar 4.6.

Berdasarkan hasil uji One Way ANOVA menunjukkan nilai signifikasi (p-
value) <0,05 yang berarti bahwa variasi konsentrasi ECH berpengaruh pada
kapasitas adsorpsi Procion Red MX 8B. Kapasitas adsorpsi konsentrasi ECH 0%

memiliki pengaruh yang berbeda nyata dengan konsentrasi ECH 1%; 2,5%; dan
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5%. Namun, pada variasi ECH 1%; 2,5%; dan 5% tidak memberikan pengaruh
yang signifikan terhadap nilai kapasitas adsorpsi yang dihasilkan. Hal ini diduga
disebabkan karena konsentrasi ECH yang semakin besar akan memperbanyak
ikatan ECH dengan gugus OH kitosan dan kerapatan molekul kitosan menjadi
meningkat sehingga butiran kitosan semakin kecil dan lebih kaku dibandingkan
butiran kitosan tanpa terikat silang dengan ECH (Syaugiah et al., 2011). Semakin
rapat dan semakin kaku adsorben yang telah dapat mempersulit proses difusi zat
warna ke dalam adsorben. Oleh karena itu, pengikatan silang butiran kitosan
dengan ECH untuk adsorpsi zat warna Procion Red MX 8B yang lebih efisien dan

ekonomis yaitu dengan menggunakan konsentrasi ECH 1%.

4.3.2 Pengaruh pH terhadap Adsorpsi Procion Red MX 8B

Penentuan pH optimum bertujuan untuk mengetahui dimana adsorben dapat
menyerap zat warna Procion Red MX 8B secara maksimum. Penentuan pH
optimum dilakukan dengan mengkondisikan pH awal larutan Procion Red MX 8B
50 ppm dengan variasi pH 3,4, 5, 6, 7, 8 dan 9 dengan tiga kali perulangan (triplo).
Variasi pH tersebut diperolen melalui penambahan HCI dan NaOH ke dalam
larutan Procion Red MX 8B 50 ppm. Pengkondisian pH dilakukan sebelum butiran
kitosan-ECH dimasukkan ke dalam wadah berisi larutan adsorbat. Penambahan
larutan asam atau basa dilakukan secara perlahan dan pengukuran pH dilakukan

dengan bantuan pH meter.
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Gambar 4. 10 Pengaruh pH terhadap kapasitas adsorpsi Procion Red MX 8B
menggunakan butiran kitosan-ECH 1%

Gambar 4.10 menunjukkan adanya peningkatan kapasitas adsorpsi (Qe) pada
pH 5, 6, 7, 8, 9 dibandingkan nilai Qe tanpa pengkondisian pH. Pengaruh pH
larutan Procion Red MX 8B menggunakan butiran kitosan terikat silang TPP dan
ECH menunjukkan kapasitas adsorpsi terbesar pada pH 6 dengan kapasitas
adsorpsi. Hal ini menunjukkan bahwa butiran kitosan termodifikasi mampu
menyerap secara maksimum pada pH asam dibandingkan pH basa. Hasil tersebut
sesuai dengan penelitian Purwaningrum (2013) bahwa kitosan cenderung
menyerap zat warna procion merah pada pH asam, dimana pH 6 menghasilkan nilai
kapasitas adsorpsi tertinggi.

Berdasarkan uji One Way ANOVA diperoleh nilai signifikasi (p-value)
sebesar 0,000 (<0,05) yang berarti bahwa pengkondisian larutan adsorbat pada
berbagai pH berpengaruh nyata pada kapasitas adsorpsi Procion Red MX 8B. Pada
rentang pH asam maupun basa memiliki pengaruh yang signifikan, dimana pH 6

memiliki niali Qe tertinggi dan dampak yang berbeda nyata dibandingkan
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keseluruhan pH. Pada pH 3 merupakan pH dengan nilai kapasitas adsorpsi (Qe)
terendah, kemudian pada pH 4 hingga pH 6 mengalami peningkatan nilai Qe secara
signifikan. Setelah itu terjadi penurunan yang signifikan pada pH 7, 8 dan 9.
Kemampuan adsorpsi butiran kitosan dalam menyerap zat warna anionik
akan meningkat pada suasana asam karena permukaan adsorben cenderung
elektropositif sehingga anion pada gugus aktif zat warna lebih mudah tertarik ke
permukaan adsorben (Wahyuningsih et al., 2018). Namun, pada penelitian ini
terjadi penurunan nilai kapasitas adsorpsi zat warna Procion Red MX 8B pada pH
asam dan kapasitas adsorpsi terendah terdapat pada pH 3. Kondisi ini diduga dapat
terjadi karena adanya peran TPP dalam difusi adsorpsi. TPP memiliki tingkat
ionisasi rendah karena nilai pKa-nya (pK1 =1, pK2 = 2, pK3 = 2.79, pK4 = 6.47,
dan pK5 = 9.24) yang mana ion tripolifosfat berasal dari ionisasi asam polisfosfat

(HsP3010) seperti pada reaksi berikut (Laus et al., 2010) :

NasP3010 + 5H20 —5Na+ + HsP3010 +5HO" 4.2)
HsP3010 + HO™ = H4P3010” +H20 4.3)
H4P3010" + HO™ = H3P3010%" + H20 (4.4)
H3P3010% + HO- = H2P3010% + H20 (4.5)
H2P30103 + HO- = HP30104- + H20 (4.6)

HP3010* + HO- = P3010° + H20 4.7)
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Gambar 4. 11 Reaksi kitosan-TPP-ECH dalam larutan zat warna pada pH 3

Berdasarkan persamaan 4.5, TPP ada dalam bentuk H,P3O10®> pada pH 3,
dimana dua muatan negatif berinteraksi dengan kitosan terprotonasi sedangkan
sisanya dapat bereaksi dengan zat warna bermuatan positif seperti pada Gambar
4.11. Namun, zat warna Procion Red MX 8B merupakan zat warna anionik yang
gugus aktifnya bermuatan negatif sehingga tolakan antara muatan negatif zat warna
dengan muatan negatif TPP. Kondisi ini dapat mengganggu proses adsorpsi zat
warna yang menyebabkan pada pH tersebut menghasilkan kapasitas adsorpsi
terendah (Jafari et al., 2020; Mi et al., 1999; Sabarudin & Madjid, 2021).
Selanjutnya, pada pH di atas 6 yang semakin basa terjadi penurunan nilai Qe
dikarenakan konsentrasi H" akan menurun dan meningkatnya konsentrasi ion OH"
yang menyebabkan adanya tolakan antara muatan yang bersifat elektronegatif yaitu
gugus sulfonat (SO3") pada zat warna Procion Red MX 8B dengan permukaan
adsorben butiran kitosan yang bermuatan negatif akibat gugus hidroksil (OH) yang

lebih banyak dibandingkan H*. Hal ini sesuai dengan Kusumaningrum, dkk. (2012)
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yang menyatakan bahwa pada kondisi basa terjadi penurunan kemampuan adsorpsi

yang disebabkan oleh berkurangnya gugus amina dari kitosan yang terprotonasi.

Berdasarkan hasil yang diperoleh pada penelitian ini menunjukkan bahwa
modifikasi butiran kitosan menggunakan agen pengikat silang tripolifosfat (TPP)
dan epiklorohidrin (ECH) serta pengkondisian larutan zat warna pada pH tertentu
mampu meningkatkan kapasitas adsorpsi zat warna Procion Red MX 8B. Hal ini
dapat dilihat pada Tabel 4.2 yang menunjukkan bahwa butiran kitosan-TPP-ECH
memiliki nilai kapasitas adsorpsi tertinggi dibandingkan kitosan pada penelitian

terdahulu.

Tabel 4. 2 Kapasitas adsorpsi Procion Red MX 8B pada penelitian sebelumnya
menggunakan kitosan

Adsorben pH Qe (mg/g) Sumber
Butiran K-TPP-ECH 6 61,913 mg/g Penelitian ini
Butiran K-TPP 6 61,708 mg/g  (Rahmaningrum, E.M, 2023)
Kitosan 6 2,20 mg/g (Purwaningrum et al., 2013)

4.4 Hasil Penelitian dalam Perspektif Islam

Allah SWT telah memberikan amanah kepada manusia untuk menjaga
kelestarian lingkungan agar keseimbangan alam tetap terjaga dan Allah SWT tidak
menyukai orang yang merusak lingkungan. Apabila terjadi kerusakan lingkungan
akan berdampak buruk terhadap kehidupan di bumi, seperti tercemarnya
lingkungan air dapat menyebabkan ketersediaan air bersih menurun, ekosistem
sungai menjadi terganggu hingga dampak buruk terhadap Kesehatan manusia yang
menggunakan air tercemar untuk keperluan sehari-hari. Allah berfirman dalam Al-

Qur-an surah Al-Qasas (28) ayat 77:
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Artinya : “Dan carilah pada apa yang telah dianugerahkan Allah kepadamu
(kebahagiaan) negeri akhirat, dan janganlah kamu melupakan bahagiamu dari
(kenikmatan) duniawi dan berbuat baiklah (kepada orang lain) sebagaimana Allah
telah berbuat baik kepadamu, dan janganlah kamu berbuat kerusakan di (muka)
bumi. Sesungguhnya allah tidak menyukai orang-orang yang berbuat kerusakan.

Tafsir Al-Misbah volume 10 (2002:405) mendefinisikan makna firman-Nya
oY) 8 Sl &5 Y3 “janganlah engkau berbuat kerusakan dalam bentuk apapun
di bagian mana pun di bumi ini” bahwa larangan melakukan perusakan setelah
sebelumnya telah diperintahkan berbuat baik, merupakan peringatan agar tidak
mencampuradukkan antara kebaikan dan keburukan. Sebab keburukan dan
perusakan merupakan lawan kebaikan. Perusakan yang dimaksud menyangkut
banyak hal, salah satunya adalah gangguan terhadap kelestarian lingkungan.

Upaya untuk menjaga kelestarian lingkungan dapat dilakukan dengan berbagai
cara. Salah satu caranya yaitu dengan meminimalisir limbah yang ada di alam dan
memanfaatkannya untuk menangani pencemaran lingkungan akibat pembuangan
limbah di perairan seperti limbah industri tekstil yang saat ini semakin meningkat
seiring bertambahnya aktivitas industri tekstil di Indonesia. Pemanfaatan sumber
daya alam di bumi ini telah dijelaskan dalam Al-Qur’an karena segala sesuatu
yang diciptakan-Nya tidak ada yang sia-sia. Allah SWT berfirman dalam Q.S ad-

Dukhan (44) ayat 38:

) BT U3 (o5l oonld) Wl G,

Artinya : “ dan Kami tidak menciptakan langit serta bumi juga apa yang ada
antara keduanya dengan bermain-main. ”

Tafsir Al-Misbah volume 13 (2002:21) menerangkan bahwa Allah bagaikan
menyatakan : “Dan kami tidak mencipatakan langit demikian luas dan bertingkat,
serta bumi demikian kokoh, mantap berikut tata aturannya yang sedemikian rapi,
indah dan harmonis, juga tidak menciptakan apa yang ada antara keduanya
antara langit dan bumi dengan bermain-main yakni tanpa tujan yang haq serta
benar seperti halnya anak kecil yang bermain-main.” Alam ini tidak diciptakan
tanpa tujuan , maka manusia pun harus memiliki tujuan sebagaimana yang
dikehendaki Allah.
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Oleh sebab itu, kita dapat memanfaatkan segala sesuatu di bumi dengan tujuan
menjaga kelestarian alam,. Penelitian ini penulis memanfaatkan kitosan sebagai
adsorben dalam proses adsorpsi zat warna Procion Red MX 8B yang merupakan
salah satu zat warna yang digunakan dalam industri tekstil. Kitosan merupakan
senyawa polimer hasil turunan senyawa Kitin yang berasal dari limbah cangkang
hewan krustasea (udang, kepiting) yang ketersediaannya melimpah di alam.
Kitosan sebagai adsorben dapat dimodifikasi untuk mengoptimalkan kinerjanya.
Pada penelitian ini , serbuk kitosan yang berasal dari pengolahan cangkang udang
dengan derajat deasetilasi >75% dimodifikasi melalui ikatsilang menggunakan
agen pengikatsilang tripolifosfat (TPP) dan epiklorohidirin (ECH)  serta
mengkondisikan pada berbagai pH untuk mendapatkan kapasitas adsorpsi yang
optimum.

Berdasarkan hasil penelitian, kitosan dalam bentuk butiran kitosan-ECH
melalui proses modifikasi menggunakan konsentrasi TPP 1% pada lama
perendaman 6 jam serta konsentrasi ECH 1% dapat dimanfaatkan sebagai adsorben
zat warna Procion Red MX 8B yang menghasilkan nilai kapasitas adsorpsi
optimum sebesar 61,913 mg/g pada pH 6. Kapasitas adsorpsi pada penelitian ini
memiliki nilai yang lebih tinggi dibandingkan kapasitas adsorpsi pada penelitian
sebelumnya (Tabel 4.2). Hasil ini menunjukkan bahwa limbah cangkang udang
yang diolah menjadi kitin kemudian disintesis menjadi kitosan dan selanjutnya
dimodifikasi membentuk butiran kitosan-TPP-ECH berpotensi mengurangi
pencemaran lingkungan perairan akibat limbah industri seperti zat warna Procion
Red MX 8B dengan proses adsorpsi sehingga meminimalisir kadar pewarna

tersebut pada limbah sebelum dibuang ke lingkungan.



BAB V
PENUTUP

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

1. Butiran kitosan terikat silang TPP dan ECH (1%; 2,5%; dan 5%) tidak
berpengaruh signifikan terhadap kapasitas adsorpsi (Qe) Procion Red MX 8B
sehingga kondisi optimum yang efisien dan ekonomis untuk adsorpsi Procion
Red MX 8B menggunakan butiran kitosan-TPP-ECH konsentrasi 1% dengan
nilai Qe sebesar 55,341 mg/g

2. Variasi pH berpengaruh terhadap kapasitas adsorpsi (Qe) Procion Red MX 8B
dengan diperoleh nilai kapasitas adsorpsi optimum berada pada pH 6 yaitu

sebesar 61,913 mg/g.

5.2 Saran
Berdasarkan hasil penelitian, terdapat beberapa saran untuk penenlitian
selanjutnya sebagai berikut.

1. Perlu dilakukan penambahan variasi ECH di bawah 1% untuk mengetahui ada
atau tidaknya pengaruh yang signifikan terhadap kapasitas adsorpsi Procion Red
MX 8B

2. Perlu dilakukan penentuan waktu kontak optimum untuk mendapatkan nilai
kapasitas adsorpsi yang optimum, dikarenakan setiap zat warna memiliki hasil
waktu optimum adsorpsi yang berbeda-beda

3. Perlu dilakukan analisa lanjutan terkait Kinetika adsorpsi untuk mengetahui

model Kinetika yang sesuai dengan adsorpsi Procion Red MX 8B

45
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4. Perlu dilakukan karakterisasi lebih lanjut menggunakan SEM (scanning
Electron Microscope) untuk mengetahui lebih jelas mengenai pori butiran

kitosan-TPP-ECH yang terbentuk.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Tahapan Penelitian

Preparasi butiran kitosan menggunakan TPP 1% dengan lama perendaman 3 jam

v

Modifikasi butiran kitosan dengan epiklorohidrin (ECH) (variasi konsentrasi)

v

Penentuan panjang gelombang maksimum Procion Red MX 8B

!

Pembuatan kurva standar Procion Red MX 8B

v

Adsorpsi Procion Red MX 8B menggunakan kitosan-TPP-ECH

v

Penentuan pH optimum adsorpsi Procion Red MX 8B

!

Analisis data kapasitas adsorpsi Procion Red MX 8B menggunakan kitosan-
TPP-ECH
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Lampiran 2. Diagram Alir

2.1 Preparasi Pembuatan Adsorben Kitosan Terikat Silang TPP

Kitosan

- Dibuat larutan kitosan 1% (b/v) dengan cara ditimbang 1 gram
bubuk kitosan

- Dilarutkan ke dalam 100 mL asam asetat 5% (v/v)

- Dimasukkan 5 mL larutan kitosan 1% (b/v) yang telah dibuat ke
dalam syringe

- Diteteskan pada 10 mL larutan TPP 1% (b/v)

- Direndam selama 6 jam

- Disaring kitosan untuk mendapatkan butiran kitosan

Hasil

2.2 Modifikasi butiran kitosan dengan epiklorohidrin (ECH)

Butiran kitosan

- Direndam kitosan-TPP ke dalam 25 mL epiklorohidrin 1%
- Dioven pada suhu 55°C selama 2 jam

- Disaring dan dicuci menggunakan aquades

- Diambil butiran kitosan terikat silang ECH

- Dioven pada suhu 105°C

Hasil

2.3 Penentuan panjang gelombang maksimum Procion Red MX 8B

Procion Red MX 8B

- Dibuat larutan zat warna Procion Red MX 8B 1000 ppm
- Diencerkan larutan induk menjadi 50 ppm

- Diukur adsorbansinya dengan spektrofotometer UV-Vis pada

panjang gelombang 500-600 nm

Hasil
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2.4 Pembuatan kurva standar Procion Red MX 8B

Procion Red MX 8B

- Disiapkan Procion Red MX 8B dengan variasi konsentrasi
10,20,30,40,50 dan 60 ppm

- Diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang maksimum (hasil dari 2.3)

- Dicatat dan dibuat grafik

Hasil

2.5 Adsorpsi Procion Red MX 8B menggunakan kitosan-TPP-ECH

Procion Red MX 8B

- Ditimbang sebanyak 0,02 gram kitosan-TPP-ECH ke dalam 50
mL larutan Procion Red MX 8B 50 ppm

- Direndam selama 2 jam dan diaduk dengan shaker pada kecepatan
100 rpm

- Disaring

- Diambil dan ditentukan konsentrasi zat warna Procion Red MX
8B  dengan  mengukur  absorbansinya  menggunakan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum

- Diulangi perlakuan yang sama pada butiran kitosan dengan
konsentrasi ECH yang berbeda.

- Dilakukan perlakuan secara triplo.

Hasil
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2.6 Penentuan pH optimum adsorpsi Procion Red MX 8B

Procion Red MX 8B

- Diambil sebanyak 0,02 gram kitosan-TPP-ECH ke dalam labu
ukur 50 mL larutan Procion Red MX 8B 50 ppm

- Dibuat variasi pH 3,4,5,6,7,8, dan 9 menggunakan larutan NaOH
1M untuk pH 8 dan 9 serta HCI 1M untuk pH 5 dan 6

- Direndam selama 2 jam dan diaduk dengan shaker pada kecepatan
100 rpm

- Disaring.

- Diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang maksimum

- Dilakukan perlakuan secara triplo.

Hasil

2.7 Analisis data jumlah Procion Red MX 8B yang teradsorpsi

Data Absorbansi

- Dicatat data absorbansi dari masing-masing sampel

- Dihitung konsentrasi Procion Red MX 8B setelah adsorpsi
melalui persamaan linier dari hasil kurva standar (y = ax+b)

- Dimasukkan data yang diperoleh ke dalam rumus kapasitas
adsorpsi

- Dicatat hasilnya dan dibuat grafik untuk mengetahui kapasitas

adsorpsi optimum.

Hasil




Lampiran 3. Perhitungan Reagen

3.1 Pembuatan Larutan asam Asetat 5%

Diketahui : Volume yang akan dibuat (V2) =100 mL
Konsentrasi yang diinginkan (M2) =5%

Ditanya : Volume asam asetat yang diambil?

Dijawab

_ volume asam asetat (x)

%viv =
volume larutan
volume asam asetat (x
50 = (x)
100 ml
X =5%x 100 ml

=5ml

3.2 Pembuatan Larutan Induk Procion Red MX 8B 1000 ppm
Diketahui . Konsentrasi yang dibutuhkan = 1000 mg/L
Volume yang akan dibuat =0,1L
Ditanya : Massa Procion Red MX 8B yang dibutuhkan?
Dijawab

Massa = Konsentrasi (mg/L) x V (L)
=1000 mg/L x 0,1 L
=100 mg
=0,1 gram

3.3 Pengenceran Larutan Procion Red MX 8B
Persamaan M1 X V1= M2 X V2
Dengan My adalah konsentrasi larutan pengenceran, M» adalah
konsentrasi larutan induk yang diencerkan, V1 adalah volume larutan
pengenceran, V adalah larutan induk yang diencerkan
a) Pengenceran larutan 1000 mg/L menjadi 100 mg/L
MixVi = M2xVz



1000 mg/L x V1
V1

V1
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100 mg/L x 100 mL
100 mg/Lx 100 mL

1000 mg/L
10 mL

b) Pengenceran menjadi 5 mg/L

M1 X V1
100 mg/L x V1
V1

V1

M2 x V2
5 mg/L x 50 mL
5mg/Lx 50 mL

100 mg/L
2,5 mL

c) Pengenceran menjadi 10 mg/L

M1 X V1
100 mg/L x V1
V1

V1

M2 x V2
10 mg/L x 50 mL
10 mg/Lx 50 mL

100 mg/L
5mL

d) Pengenceran menjadi 20 mg/L

M1 X V1
100 mg/L x V1
V1

V1

M2 x V2
20 mg/L x 50 mL
20 mg/Lx 50 mL

100 mg/L
10 mL

e) Pengenceran menjadi 30 mg/L

M1 X V1
100 mg/L x V1
V1

V1

M2 x V2
30 mg/L x 50 mL
30 mg/Lx 50 mL

100 mg/L
15 mL



58

f) Pengenceran menjadi 40 mg/L
MixVi = M2xVy
100 mg/L x V1 40 mg/L x 50 mL

Vi = 40mg/Lx 50 mL
100 mg/L
Vi = 20mL

g) Pengenceran menjadi 50 mg/L

MixVi = MaxV2
100 mg/Lx V1 = 5mg/L x50 mL
Vi = 50mg/Lx 50 mL
100 mg/L
Vi = 25mL

3.4 Pembuatan Larutan Tripolifosfat (TPP) 1%

Diketahui . Konsentrasi TPP = 1%

V aquades =100 mL
Ditanya . Massa tripolifosfat (TPP) yang dibutuhkan ?
Dijawab

%blN = masaa tripolisfosfat (g) x 100%

volume larutan (L)

_ massa tripolisfosfat (g)
B 100 mL
1% x 100

100%

1% X 100%

Massa =

=1gram

3.5 Pembuatan Larutan Epiklorohidrin (ECH)
a) 1%
Diketahui : Konsentrasi ECH = 1%
V aquades =100 mL
Ditanya . Volume epiklorohidrin (ECH) yang dibutuhkan ?



Dijawab

volume ECH (ml)
volume larutan (ml)

% viv = X 100%

1% = volume ECH (ml) x 100%

volume larutan (ml)

_1%x100
vV o= 100%
=1ml
b) 2,5%
Diketahui : Konsentrasi ECH =2,5%
V aquades =100 mL
Ditanya . Volume epiklorohidrin (ECH) yang dibutuhkan ?
Dijawab
%Vlv = volume ECH (ml) x 100%
volume larutan (ml)
250p = volume ECH (ml) x 100%
! volume larutan (ml)
_ 2,5%x 100
V= 100%
=2,5ml
c) 5%
Diketahui : Konsentrasi ECH = 5%
V aquades =100 mL
Ditanya : Volume epiklorohidrin (ECH) yang dibutuhkan ?
Dijawab
Y%Vl = volume ECH (ml) x 100%
volume larutan (ml)
50 - volume ECH (ml) x 100%
volume larutan (ml)
V — 5% x 100

100%

=5ml
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3.6 Pembuatan Larutan HCI 1 M

Diketahui : Mr HCI = 36,5 g/mol

p HCl =1,18 g/mL

Konsentrasi HCl =37%
Ditanya . Volume yang dibutuhkan untuk membuat HCI 1 M ?
Dijawab

%Vl = volume HCL (ml) x 100%

volume larutan (ml)

volume HCL (ml)

3% = volume larutan (ml) x 100%
Vv HCI — 37 % x 100
100%
=37 ml
pHOL = e
118¢gim ~ =TeXACO
37ml
Massa HCI =37 ml x 1,18 g/ml
= 43,66 gram
MHCL = Y D
__4366g 1000
36,5g/mol = 100 ml
=11,9616 M
Jadi konsentrasi HCL 37% adalah 11,9616 M
Sehingga,
MixVi = M2xVz
11,9616 MxV1 = 1Mx100mL
Vi = 1Mx100mL
11,9616 M
Vi = 84mL

Untuk membuat larutan HCI 1 M 100 mL membutuhkan sebesar 8,4 mL
HCI 37 %
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3.7 Pembuatan Larutan NaOH 1 M

Diketahui : Mr HCI =40 g/mol
Volume larutan yang dibuat =1,18 g¢/mL
Konsentrasi HCI =99,9%
Ditanya . Volume yang dibutuhkan untuk membuat NaOH 1M ?
Dijawab
MNaOH = e e aratan G

_ massa NaOH (g) 1000
40 g/mol 100 ml

40—2—x 10ml

Massa NaOH = —mol
99,9%

=4 gram
Jadi untuk membuat 100 ml NaOH 1M membutuhkan 4 gram NaOH



