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RINGKASAN

Adsorpsi Cu?* Menggunakan Kitosan Beads Termodifikasi Formaldehida;
Maganda Ananda Kristi, 111810301042; 2016: 39 halaman; Jurusan Kimia Fakultas

Matematika dan limu Pengetahuan Alam Universitas Jember.

Adsorpsi merupakan salah satu metode yang sering digunakan untuk
mengurangi kadar ion logam. Metode ini dapat mengurangi kadar ion logam berat
dengan cara melekatkan ion logam pada suatu permukaan zat lain yang biasa disebut
adsorben. Salah satu faktor yang dapat mempengaruhi adsorpsi antara lain adalah luas
permukaan. Semakin luas permukaan, maka semakin banyak pula adsorbat yang dapat
teradsorp. Penelitian ini difokuskan pada pembuatan kitosan beads dengan
memodifikasi pori menggunakan zat porogen yaitu NaCl untuk memperbesar pori
sehingga dapat memperluas permukaan dan juga menggunakan agen crosslinker untuk
meningkatkan daya tahan kitosan beads. Penelitian ini memvariasi konsentrasi agen
crosslinker yang digunakan untuk mengetahui pengaruhnya terhadap kemampuan
adsorpsi kitosan beads. Agen crosslinker yang digunakan adalah formaldehida dengan
variasi 23%, 30% dan 37%.

Proses pembuatan kitosan beads yaitu dengan menambahkan zat porogen untuk
memperbesar pori dengan perbandingan kitosan: NaCl (1:1). Kitosan yang sudah
ditambahkan NaCl selanjutnya ditambahkan formaldehida. Setelah gel homogen
dilakukan pencetakan beads dengan meneteskan gel kitosan tersebut menggunakan
syringe 12 mL ke dalam larutan NaOH. Larutan NaOH tersebut digunakan agar kitosan
beads yang terbentuk dapat terkoagulasi. Setelah beads terkoagulasi, saring dan bilas
dengan aquades hingga beads netral. Kitosan beads netral kemudian dikeringkan
dengan suhu 110°C selama 1,5 jam. Kitosan beads yang sudah kering selanjutnya

dikarakterisasi porositas dan gugus fungsinya. Kitosan beads juga diuji kemampuan

viii
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adsorpsinya terhadap Cu?* untuk mengetahui kapasitas adsorpsi dari kitosan beads
termodifikasi.

Hasil menunjukkan jumlah Cu?* yang terserap semakin meningkat pada kenaikan
waktu adsorpsi. Namun, pada waktu adsorpsi 120 - 180 menit jumlah Cu?* yang
terserap konstan. Hal ini menunjukkan bahwa pada waktu adsorpsi 120 — 180 menit
merupakan waktu kesetimbangan. Hasil porositas kitosan beads + formaldehida 0%,
kitosan beads + formaldehida 23%, kitosan beads + formaldehida 30% dan kitosan
beads + formaldehida 37% masing — masing adalah 41,2%; 39,3%; 32,6%; 19,7%.
Hasil karakterisasi ini menunjukkan, bahwa semakin banyak formaldehida yang
ditambahkan, maka porositasnya semakin kecil. Hasil uji FTIR menunjukkan bahwa
perbedaan spektra antara kitosan beads tanpa formaldehida dengan kitosan beads
tercrosslink formaldehida hanya terletak pada pada panjang gelombang 1548 — 1660
cm™ yang berubah menjadi satu peak pada kitosan beads tercrosslink formaldehida.
Hasil kapasitas adsorpsi menunjukkan bahwa semakin banyak formaldehida yang
ditambahkan, maka semakin kecil nilai kapasitas adsorpsinya. Nilai kapasitas adsorpsi
kitosan beads + formaldehida 0%, kitosan beads + formaldehida 23%, kitosan beads +
formaldehida 30% dan kitosan beads + formaldehida 37% berturut — turut adalah
29,41; 21,98, 20,20; 19,50 mg/g.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Upaya penghilangan logam berat dalam air sangat diperlukan untuk
meningkatkan mutu atau kualitas air. Adsorpsi merupakan salah satu metode yang
sering digunakan untuk mengurangi kadar ion logam. Metode ini dapat mengurangi
kadar ion logam berat dengan cara melekatkan ion logam pada suatu permukaan zat
lain yang biasa disebut adsorben. Kitosan merupakan salah satu contoh senyawa yang
dapat dijadikan sebagai adsorben logam berat. Kitosan dapat digunakan sebagai
adsorben logam berat karena pada struktur Kitosan terdapat gugus amina  (-NH>) dan
gugus hidroksil (-OH) yang dapat berikatan koordinasi dengan logam berat (Dalida et
al, 2010).

Kemampuan adsorpsi kitosan dapat ditingkatkan dengan meningkatkan
porositas dan menurunkan kristalinitas. Peningkatan porositas dengan memperbesar
pori akan memperluas permukaan sehingga afinitas adsorpsi meningkat. Kitosan dalam
bentuk beads adalah salah satu cara untuk memperluas permukaan sedangkan
modifikasi porositas dengan menggunakan NaCl adalah salah satu cara untuk
memperbesar pori (Siswati, 2014). Penggabungan modifikasi porositas beads akan
memperluas permukaan dan memperbesar pori sehingga dapat meningkatkan
kemampuan adsorpsi dari kitosan.

Modifikasi porositas dan beads akan membuat resistensi kitosan menurun
terhadap larutan asam organik seperti asam format dan asam asetat (Sukardjo, 2011).
Oleh karena itu, diperlukan modifikasi kitosan dengan penambahan agen ikat silang
(crosslinking agent) sehingga mampu menstabilkan kitosan pada kondisi asam
sehingga kitosan tidak mudah rusak serta dapat meningkatkan resistansinya terhadap
mikrobiologi dan degradasi biokimia (Nugroho et al, 2011). Formaldehida akan
menjembatani kitosan dengan kitosan dari gugus —NHa, sehingga strukturnya akan
lebih kuat. Agen ikat silang yang biasa digunaakan adalah glutaraldehida,

epiklorohidrin, monosodium fosfat, formaldehida dan masih banyak lagi. Penelitian ini
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memilih menggunakan formaldehida sebagai agen ikat silang karena strukturnya
sederhana sehingga lebih mudah menggunakannya. Penggunakan formaldehida
sebagai crosslinker dengan merendam beads yang sudah dicetak ke dalam larutan
formaldehida akan membuat ikatan antara kitosan dengan formaldehida di permukaan
saja (Li et al, 2005). Penelitian ini menggunakan formaldehida sebagai crosslinker
dengan mencampur formaldehida dengan kitosan sebelum dicetak. Pencampuran
secara langsung dilakukan agar ikatan antara formaldehida dengan kitosan dapat terjadi
secara efektif. Kitosan beads yang sudah tercrosslink dengan formaldehida akan diuji
kemampuan adsoprsinya untuk mengetahui pengaruh kemampuan adsorpsi terhadap
penambahan formaldehida.

Kitosan beads termodifikasi formaldehida akan dibandingkan dengan kitosan
beads tanpa modifikasi formaldehida untuk mengetahui perbedaannya. Keduanya akan
dianalisis kapasitas adsorpsi dan laju adsorpsi. Kapasitas adsorpsi merupakan
kemampuan kitosan beads termodifikasi untuk mengadsorpsi logam tembaga (Cu).
Laju adsorpsi merupakan suatu faktor yang meunjukkan kecepatan penyerapan
adsorben terhadap adsorbatnya. Laju adsorpsi dapat dipengaruhi oleh suhu. Oleh
karena itu analisis laju adsorpsi dilakukan pada suhu ruang. Modifikasi porositas
kitosan beads termodifikasi formaldehida diharapkan dapat diaplikasikan sebagai

adsorben logam berat Cu pada limbah perairan.

1.2 Rumusan Masalah
Rumusan masalah dari penelitian ini sebagai berikut:

1. Bagaimana pengaruh waktu adsorpsi terhadap jumlah adsorbat yang dapat
diadsorpsi kitosan beads termodifikasi formaldehida?

2. Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi formaldehida terhadap kapasitas adsorpsi
kitosan beads termodifikasi?

3. Bagaimana pengaruh konsentrasi formaldehida terhadap porositas kitosan beads

termodifikasi formaldehida?
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4. Bagaimana perbedaan spektra IR kitosan beads tanpa formaldehida dengan kitosan
beads termodifikasi Formaldehida?

1.3 Batasan Masalah
Batasan masalah dari penelitian ini sebagai berikut:
. Sumber ion Cu?* dari CuSO4.5H,0
. Jumlah adsorben yang digunakan dalam proses adsorpsi sebanyak 10 mg

1
2
3. Waktu interaksi beads kitosan dengan formaldehida adalah 2 jam pada suhu ruang
4. Beads dibuat dengan menggunakan syringe 12 mL

5

. Perbandingan NaCl sebagai porogen pada kitosan sebesar 1 : 1 (g/g)

1.4 Tujuan Penelitian
Tujuan dari penilitian ini sebagai berikut:

1. Mengetahui pengaruh waktu adsorpsi terhadap kapasitas adsorpsi kitosan beads
termodifikasi formaldehida

2. Mengetahui pengaruh variasi konsentrasi formaldehida terhadap kapasitas
adsorpsi kitosan beads termodifikasi formaldehida

3. Mengetahui perbedaan porositas kitosan beads termodifikasi formaldehida dan
tanpa formaldehida

4. Mengetahui perbedaan spektra IR porositas kitosan beads termodifikasi

formaldehida dan tanpa formaldehida

1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini antara lain:
1. Dapat menjadi referensi pembuatan kitosan beads termodifikasi formaldehida

2. Dapat mengetahui aplikasi kitosan beads termodifikasi formaldehida
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3. Dapat mengetahui kinetika adsorpsi logam Cu?* pada kitosan beads termodifikasi
formaldehida
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Adsorpsi
Adsorpsi merupakan terserapnya suatu zat (molekul atau ion) pada permukaan
adsorben. Mekanisme penyerapan tersebut dapat dibedakan menjadi dua yaitu,
penyerapan secara fisika (fisisorpsi) dan penyerapan secara kimia (kemisorpsi). Pada
proses fisisorpsi gaya yang mengikat adsorbat oleh adsorben adalah gaya - gaya van
der Waals. Proses kemisorpsi diawali dengan adsorpsi fisik, yaitu partikel-partikel
adsorbat mendekat ke permukaan adsorben melalui gaya van der Waals atau melalui
ikatan hidrogen. Adsorpsi kimia terjadi setelah adsorpsi fisika yaitu partikel melekat
pada permukaan dengan membentuk ikatan kimia (biasanya ikatan kovalen), dan
cenderung mencari tempat yang memaksimumkan bilangan koordinasi dengan substrat
(Atkins, 1999). Metode adsorpsi ini merupakan salah satu metode yang dapat
digunakan untuk menghilangkan zat pencemar dari air limbah.
Faktor-faktor yang mempengaruhi adsorpsi antara lain:

a) Waktu kontak dan pengocokan

Waktu kontak yang cukup diperlukan untuk mencapai kesetimbangan adsorpsi.
Jika fase cair yang berisi adsorben dalam keadaan diam, maka difusi adsorbat melalui
permukaan adsorben akan lambat. Maka diperlukan pengocokan untuk mempercepat
adsorpsi.
b) Luas permukaan adsorben

Luas permukaan adsorben sangat berpengaruh terutama untuk tersedianya tempat
adsorpsi. Luas permukaan adsorben semakin besar maka semakin besar pula adsorpsi
yang dilakukan.
¢) Kemurnian adsorben

Kemurnian adsorben dapat ditingkatkan melalui aktivasi. Adsorben buatan
biasanya lebih sering digunakan daripada adsorben alam, karena kemurnian adsorben

buatan lebih tinggi.
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d) Ukuran molekul adsorbat

Ukuran molekul adsorbat menentukan batas kemampuannya melewati ukuran pori
adsorben. Kecepatan adsorpsi menurun seiring dengan kenaikan ukuran partikel.
e) Temperatur

Reaksi pada adsorpsi biasanya yang terjadi secara eksotermis. Kecepatan adsorpsi
akan naik pada temperatur yang lebih rendah dan akan turun pada temperatur lebih
tinggi.
f) pH larutan

Pengaruh pH pada proses adsorpsi merupakan fenomena kompleks, antara lain
menyebabkan perubahan sifat permukaan adsorben, sifat molekul adsorbat dan
perubahan komposisi larutan.
g) Konsentrasi adsorbat

Adsorpsi akan meningkat dengan kenaikan konsentrasi adsorbat. Adsorpsi akan
tetap jika terjadi kesetimbangan antara konsentrasi adsorbat yang diserap dengan
dengan konsentrasi adsorben yang tersisa dalam larutan (Weber, 1972).

Jumlah zat yang diadsorpsi pada permukaan adsorben merupakan proses
kesetimbangan. Awal reaksi merupakan peristiwa adsorpsi dimana peristiwa ini lebih
dominan dibandingkan dengan peristiwa desorpsi, sehingga adsorpsi berlangsung
cepat. Waktu tercapainya keadaan setimbang pada proses adsorpsi berbeda-beda. Hal
ini dipengaruhi oleh jenis interaksi yang terjadi antara adsorben dengan adsorbat
(Hasrianti, 2012).

Adsorben yang baik memiliki kapasitas adsorpsi yang tinggi. Cara menentukan

kapasitas adsorpsi dengan menggunakan pesamaan 1 ( Agustrya et al, 2015) :

m

q =(C°_Cejxv .......... (1)

Keterangan:

q = kapasitas adsorpsi (mg/g)
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Co = konsentrasi awal larutan Cu?*(mg/L)
Ce = konsentrasi akhir larutan Cu?*setelah adsorpsi (mg/L)
V = volume larutan Cu?* (mL)
m = massa kitosan beads termodifikasi (g)
Adsorpsi diikuti dengan pengamatan isotermal adsorpsi yaitu hubungan antara
banyaknya zat yang teradsorpsi persatuan berat adsorben dengan konsentrasi zat
terlarut pada temperatur tertentu atau tetap yang dinyatakan dengan kurva. Ada
beberapa macam isoterm adsorpsi, antara lain:
a) Isoterm Adsorpsi Langmuir

Isoterm ini mengasumsikan jenis adsorpsinya adalah monolayer dan permukaan
adsorpsi adalah homogen.

Persamaan Langmuir dituliskan dalam persamaan 2:

S_t e o
ge Ki.gq ¢
Keterangan :
Ce = konsentrasi zat terlarut pada keadaan setimbang (mgL™)
Ki = konstanta langmuir
ge = jumlah molekul adsorbat yang diserap per berat adsorben (mg/g)
q = kapasitas adsorpsi (mg/g).

Grafik S—Z terhadap Ce akan menghasilkan garis lurus dengan kemiringan (slope) % dan

intersep Kiq seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.1 (Zelentsov, 2012)
l

v

Ce

Gambar 2.1 Grafik Isoterm Adsorpsi Langmuir
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b) Isoterm Adsorpsi Freundlich
Isoterm ini mengasumsikan jenis permukaan adsorpsi heterogen. Persamaan

freundlich dituliskan dalam persamaan 3:

Inge =InK, +%In C, .eooeeennn(3)
Keterangan :
Ce = konsentrasi zat terlarut pada keadaan setimbang (mgL™)
K = indikator kapasitas adsorpsi (mg/g)
n = parameter freundlich
ge = jumlah molekul adsorbat yang diserap per berat adsorben (mg/g)

Grafik In ge terhadap C. akan menghasilkan garis lurus dengan kemiringan (slope) %
dan intersep ﬁ seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.2

.
Ln ge

Bl \

InKf

v

LnCe
Gambar 2.2 Grafik Isoterm Adsorpsi Freundlich
(Zelentsov, 2012)

2.2 Kitosan

Kitosan merupakan polimer yang tersusun dari kopolimer dari glukosamin dan
N-asetilglukosamin (Kurniasih, 2011). Kitosan merupakan biopolimer yang diperoleh
dari deasetilasi Kkitin. Kitosan dapat dijadikan sebagai adsorben karena gugus aktif
tersebut yang dapat membentukan ikatan hidrogen dengan molekul amoniak. Kitosan

mempunyai rumus umum (CsHgNOz3)n atau disebut sebagai poli (B(1,4)-2-amino-2-
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Deoksi-D-Glukopiranosa). Kitosan adalah polimer poliamin berbentuk linear,
mempunyai gugus amino dan hidroksil yang aktif dapat dilihat pada Gambar 2.3.
Gugus aktif pada kitosan mempunyai kemampuan mengkelat beberapa jenis logam
(Kurniasih, 2011).

NH, CH,OH

Gambar 2.3 Struktur Kitosan (Kurniasih, 2011)

Kitosan merupakan padatan amorf putih dan merupakan molekul polimer
yang mempunyai berat molekul tinggi. Sifat kimia kitosan adalah tidak larut dalam
alkali dan asam mineral kecuali pada keadaan tertentu. Kitosan juga tidak mudah larut
dalam air, tetapi adanya gugus amino menyebabkan kitosan dapat larut dalam larutan
asam dengan pH di bawah 6.5. Kitosan mempunyai rantai lebih pendek daripada kitin
(Rokhati, 2006).

Gugus fungsi yang terdapat pada kitosan memungkinkan juga untuk
modifikasi kimia yang beraneka ragam termasuk reaksi-reaksi dengan zat perantara
ikatan silang, kelebihan ini dapat memungkinkannya kitosan digunakan sebagai bahan
campuran bioplastik, yaitu plastik yang terdegradasi dan tidak mencemari lingkungan.
Manfaat Kitosan di berbagai bidang industri modern cukup banyak diantaranya dalam
industri farmasi, biokimia, bioteknologi, pangan, gizi, kertas, tekstil, pertanian,
kosmetik, membran dan kesehatan. Penelitian kitosan sebagai adsorben telah banyak
dilakukan dan kesemuanya menunjukkan karakteristik sifat pada :

(1) kemampuannya yang cukup tinggi dalam mengikat ion logam
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(2) kemungkinan pengambilan kembali yang relatif mudah terhadap ion logam yang
terikat pada kitosan dengan menggunakan pelarut tertentu (Anggriani, 2007).

2.3 Modifikasi Kitosan Beads

Beads adalah mikrokapsul berbentuk sferis yang dibuat sebagai substrat padat.
Pada proses pembuatan beads kitosan terjadi repolimerisasi kitosan, kitosan dibuat
bentuk gel kemudian dibentuk padat lagi dengan disemprotkan dalam larutan NaOH,
pada proses ini diharapkan polimer Kkitosan lebih tertata sehingga strukturnya lebih
teratur dan apabila diaplikasikan sebagai adsorben akan menghasilkan interaksi yang
lebih efektif dibanding kitosan serbuk (Sulaiman, 2013).

Kitosan akan ditambahkan porogen yaitu NaCl sebelum disemprotkan dalam
larutan NaOH untuk memperbesar pori. Modifikasi selanjutnya kitosan yang terbentuk
diikat silang dengan formaldehida. Penambahan formaldehida bertujuan untuk
meningkatkan resistensi kitosan agar tidak mudah rusak. Mekanisme dari reaksi
formaldehida pada kitosan beads menggunakan mekanisme basa Schiff melalui reaksi

dari gugus aldehida dengan gugus -NH> kitosan dapat dilihat pada Gambar 2.4.

OH

oH
Hl o
o OH H 0\ — I —

ﬂ / & OH H 0“-\

OH H\/ T l@H | /
- H HAT—CHy M L|JH

T P
H

X=—"MB ¥
\;/\ Q:%/\“‘ 1)/—
-

o
T
H
———=C H 2

H HN

CH;

HHN

chito

Gambar 2.4 Mekanisme reaksi ikatan pada kitosan beads tercrosslink formaldehida (Wade,
2011)
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Formaldehida ini akan menjembatani kitosan dengan kitosan dari gugus —NH>
sehingga reaksi ini meningkatkan sifat mekanik dan kestabilan beads kitosan. Selain
itu, gugus -NHz akan menjadi —NHR setelah berikatan dengan formaldehida yang dapat
membentuk kompleks dengan logam berat sehingga dapat digunakan untuk mengikat
logam berat (Li, Nan et al, 2005) .

2.4 Formaldehida

Formaldehida merupakan larutan yang tidak berwarna dan baunya sangat
menusuk. Nama lain dari formaldehida adalah Formol, Methylene aldehyde, Paraforin,
Morbicid, Oxomethane, Polyoxymethylene glycols, Methanal, Formoform, Formalin,
dan Formalith. Berat Molekul Formalin adalah 30,03 gram/mol dengan rumus molekul
HCOH (Sari, 2012).

Formaldehida memiliki rumus struktur seperti pada Gambar 2.5. Gugus
karbonil yang dimilikinya sangat aktif, dapat bereaksi dengan gugus —NH> dari protein
yang ada pada tubuh membentuk senyawa yang mengendap (Harmita, 2006). Formalin
dikenal sebagai bahan pembunuh hama (desinfektan) dan banyak digunakan dalam
industri (Sari, 2012).

@)
h
H

Gambar 2.5 Struktur Formaldehida

Formaldehida dapat dihasilkan dari pembakaran bahan yang mengandung
karbon. Terkandung dalam asap pada kebakaran hutan, knalpot mobil, dan asap

tembakau. Atmosfer bumi, menghasilkan formaldehida dari aksi cahaya matahari dan


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

12

oksigen terhadap metana dan hidrokarbon lain yang ada di atmosfer. Formaldehida
dalam kadar kecil sekali juga dihasilkan sebagai metabolit organisme pada umumnya
misalnya metabolisme serine, glisine, serta pada metabolisme metanol. Zat ini banyak
dipergunakan secara luas di industri, domestik dan medis. Zat ini mudah menguap dan
bersifat iritan bagi mukosa tubuh. Formaldehida dapat dioksidasi oleh oksigen atmosfer
menjadi asam format, maka menyimpan larutan formaldehida harus ditutup serta

diisolasi supaya tidak kemasukan udara (Sari, 2012).

2.5 Logam Tembaga (Cu) dan Pengaruhnya

Tembaga (Cu) merupakan unsur kimia yang memiliki nomor atom 29. Cu
berwarna merah dan ditemukan di alam dalam bentuk senyawa maupun bebas.
Tembaga tahan terhadap korosi karena termasuk unsur yang tidak reaktif. Tembaga
murni mencair pada suhu 1083°C dan akan menjadi uap atau mendidih pada suhu
2567°C pada tekanan normal (Wiyarsi et al, 2012).

Tembaga juga banyak digunakan dalam bentuk senyawanya, salah satu yang
paling terkenal adalah tembaga sulfat pentahidrat (CuSO4.5H,0) atau lebih dikenal
dengan terusi adalah kristal berwarna biru, cukup banyak dijumpai di laboratorium
kimia sebagai bahan penyerap air pada eksikator (Wiyarsi et al, 2012).

Tembaga mudah larut dalam asam nitrat dan dalam asam sulfat dengan adanya
oksigen. la juga mudah larut dalam larutan KCN dan amonia dengan adanya oksigen,
membentuk kompleks [Cu(NHs)s]**. Kompleks tembaga itu memiliki bilangan
koordinasi enam, dimana empat ligan bertetangga dalam segi empat dan dua ligan yang
lain saling tegak lurus bidang segi empat membentuk struktur oktahedral. Penambahan
ligan dalam larutan akan menyebabkan pertukaran kompleks dengan molekul air secara
berurutan (Wiyarsi et al, 2012).

Kadar Cu yang tinggi dapat memberikan dampak negatif terhadap lingkungan
biotik maupun abiotik. Peningkatan kadar Cu yang terlalu tinggi dapat memberikan

dampak negatif bagi hewan dan manusia karena sifatnya yang karsinogenik dan
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terakumulasi dalam jaringan tubuh (Aisyah, 2009). Keracunan yang diderita manusia
berasal dari kontaminasi Cu yang masuk bersama air minum sebesar 1 — 12 gram.
Gejala yang dideteksi merupakan gejala keracunan akut, seperti bau logam pada
pernapasan, episgastrum terasa terbakar dan muntah berulang — ulang. Keracunan
kronis yang diderita dapat menyebabkan terjadinya kemunduran dalam pertumbuhan,
timbulnya penyakit Wilsi dan Kinsky, kerusakan kerja otak serta penurunan fungsi
ginjal (Wiyarsi et al, 2012).

2.6 Spektrofotometer Serapan Atom

Spektrofotometer serapan atom (SSA) ditujukan untuk analisis kuantitatif
terhadap unsur-unsur logam. Alat ini memiliki sensitivitas yang sangat tinggi, sehingga
sering dijadikan sebagai pilihan utama dalam menganalisis unsur logam yang
konsentrasinya sangat kecil (ppm bahkan ppb). Prinsip dasar pengukuran dengan SSA
adalah penyerapan energi (sumber cahaya) oleh atom-atom dalam keadaan dasar
menjadi atom-atom dalam keadaan tereksitasi. Pembentukan atom - atom dalam
keadaan dasar atau proses atomisasi pada umumnya dilakukan dalam nyala (Day &
Underwood, 1989).

Prinsip dari SSA vyaitu cahaya yang dilewatkan pada suatu sel yang
mengandung atom-atom bebas dengan panjang gelombang tertentu maka sebagian
akan diserap dan diteruskan. Intensitas cahaya yang diserap berbanding lurus dengan
banyaknya atom bebas logam yang berada dalam sel. Hubungan antara absorbansi
dengan konsentrasi diturunkan dari :

1. Hukum Lambert: Intensitas sinar yang diteruskan akan berkurang apabila suatu
sumber sinar monokromatik melewati medium transparan dengan bertambahnya

ketebalan medium yang mengadsorpsi

I adalah intensitas berkas cahaya keluar
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I, adalah intensitas berkas cahaya masuk/datang
T adalah transmitansi. Jika transmisi dinyatakan dalam prosentase

%T = (Ii) X100 covvveeeeeeeererreseeseen (5)

2. Hukum Beer: absorbansi cahaya berbanding lurus dengan dengan konsentrasi dan

ketebalan bahan/medium

Keterangan:

A = adsorbansi

a = molar absorbsitivitas untuk panjang gelombang tertentu atau koefisien ekstinsif
(Lmolt cm™)

b = konsentrasi molar (molL™)

¢ = panjang/ketebalan dari bahan/medium yang dilintasi oleh cahaya (cm).

Absorbansi cahaya berbanding lurus dengan konsentrasi atom-atom yang menyerap

sinar (Day & Underwood, 1989). Kombinasi dari kedua hukum tersebut (Hukum Beer-

Lambert) dapat dituliskan sebagai berikut:

S o BT — @)
atau
A =log (IL) x100 = abc......c........ (8)

Absorbansi dan prosentase transmitan sangat berhubungan karena pada
spektrometer nilai yang dihasilkan bukan nilai absorbansi (A) melainkan transmitan
(T). Oleh karena itu nilai T harus dikonversi ke dalam nilai A zat yang diukur.
Konversi ini dilakukan karena yang terukur adalah nilai transmitan (besarnya sinar
radiasi yang melewati zat dan ditangkap detektor), sedangkan yang diinginkan adalah
nilai absorban (besarnya sinar radiasi yang terserap oleh zat) dari zat yang diukur
(Beaty et al, 1993).
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2.7 Spektroskopi FTIR

Spektroskopi FTIR (fourier transform infrared) pada prinsipnya sama dengan
spektroskopi inframerah, hanya saja spektroskopi FTIR ditambahkan alat optik
(fourier transform) untuk menghasilkan spektra yang lebih baik, sehingga spektroskopi
FTIR dapat menghasilkan data dimana dengan spektroskopi inframerah puncak yang
diinginkan tidak muncul. IR bertujuan untuk mengetahui gugus fungsi yang ada dalam
suatu senyawa. Sinyal khas yang tampak merupakan akibat adanya vibrasi molekul dari
suatu senyawa dalam spektrofotometer infra merah (Silverstain, 1986).

Ikatan nonpolar tidak mengadsorpsi IR karena tidak ada perubahan momen
dipole (momen ikatan) apabila molekul saling berasosiasi. Ikatan nonpolar relative
(ikatan C-C dan C-H dalam molekul organik) menyebabkan adsorpsi lemah. Pada
ikatan polar (seperti C=0) menunjukkan adsorpsi kuat (Fessenden, 1991).

Setiap ikatan mempunyai frekuensi yang karakteristik untuk terjadinya vibrasi
ulur (stretching vibrations) dan vibrasi tekuk (bending vibrations) dimana sinar
inframerah dapat diserap pada frekuensi tersebut. Energi ulur (stretch) suatu ikatan
lebih besar daripada energi tekuk (bend) sehingga serapan ulur suatu ikatan muncul
pada frekuensi lebih tinggi dalam spektrum inframerah daripada serapan tekuk dari
ikatan yang sama. Frekuensi vibrasi suatu ikatan dapat dihitung dengan persamaan

hukum Hooke, yaitu

v=-"1 z F ............................ )

"~ 2mc Mim, (M1+my)
Keterangan :
v = frekuensi spasial (cm™)
¢ = kecepatan cahaya dalam ruang hampa
f = tetapan gaya ikatan
m1 dan m2 masing — masing massa dari atom 1 dan atom 2 yang saling berikatan.
(Suseno et al, 2008).
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Tetapan f mempunyai nilai berbeda untuk setiap jumlah ikatan, dengan
kelipatan 5 x 105 dyne/cm untuk tiap ikatan. Jadi jika kekuatan ikatan naik maka
fekuensi vibrasi suatu ikatan diharapkan naik (Suseno et al, 2008).

Analisa kualitatif spektroskopi FTIR secara umum digunakan untuk
identifikasi gugus fungsi yang terdapat dalam suatu senyawa yang dianalisa. Beberapa
daerah penting pada spektrum inframerah dari senyawa kitin dan kitosan berdasarkan
gugus-gugus yang ada ditunjukkan spektrum infra merah kitosan pada Gambar 2.6.
Melihat puncak serapan dari gugus fungsi produk polimer, dilakukan pengamatan
tentang spektrum serapan, yaitu pada daerah bilangan gelombang 400-4000 cm™
(Silverstein, 1986).
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Gambar 2.6 Spektrum infra merah kitosan

2.8 Porositas

Densitas merupakan kerapatan sampel (Siswanto et al, 2014). Pengujian
porositas bertujuan untuk mengetahui pori - pori ruang benda dengan mencari volume
pori-pori terbuka dari prosentase total volume material. Menghitung porositas
diperlukan mencari massa jenis kitosan beads terlebih dahulu. Pengujian densitas
sampel dilakukan dengan mengukur massa per volume sampel. Massa ditimbang
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dengan menggunakan neraca digital. Nilai densitas sampel dapat didapatkan melalui
persamaan 10:

Keterangan : p = massa jenis kitosan beads (g/mL)

m = berat beads kering (gram)

V = volume piknometer (mL)
(Siswanto et al, 2014).

Porositas kemudian dapat dihitung dari volume terisi dan volume pori (Paul G,
2010). Porositas merupakan sifat fisik yang penting untuk menyatakan karakteristik
tekstur dan kualitas bahan kering atau setengah kering. Persamaan 11 menunjukkan
bahwa porositas berkaitan erat dengan densitas, dimana porositas berbanding terbalik
dengan porositas. Adapun porositas dari kitosan beads ditentukan dengan persamaan
11:
W, —W,

P
_ " X100% ... 11
W oW, W, &

o 2
Keterangan: (W,,) massa kitosan beads basah, (W,) massa kitosan beads kering, (€)

persentase porositas, (p,) dan (p,) adalah densitas  dari air dan polimer

(Tomaszweska, 2002).


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

BAB 3. METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan mulai bulan Desember 2015 hingga Juni 2016.
Pembuatan dan uji kitosan bead termodifikasi formaldehida dilakukan di Laboratorium
Kimia Fisik Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam Universitas Jember dan
Center for Development of Advanced Sciences and Technology (CDAST) Universitas
Jember.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat Penelitian

Alat — alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah alat — alat gelas dan alat
— alat pendukung analisis. Alat — alat gelas antara lain pipet tetes, gelas ukur 100 mL,
beaker glass 150 mL, corong, labu ukur 100 mL. Alat pendukung antara lain magnetic
stirrer, ball pipet, pipet mohr 10 mL, pipet mohr 1 mL, oven, neraca digital, pH
universal, shaker, botol semprot, kertas saring, syringe 12 mL, mikrometer screw dan

Spektrofotometer Serapan Atom.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah kitosan (komersial, berat
molekul medium), asam asetat (Sigma Aldrich, konsentrasi 96%), akuades, aquademin,
NaOH (Sigma Aldrich, BM=40 g/mol), NaCl (Sigma Aldrich, BM= 58,44 g/mol),
Formaldehida (Merck, konsentrasi 37%, densitas 1,03 g/cm®), CuSO4.5H20 (Merck)

18
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3.3 Diagram Alir Penelitian

[ Kitosan ]
v v
Kitosan bead Kitosan bead tanpa
termodifikasi formaldehida
formaldehida
[ Analisi laju adsorpsi ] [ Karakterisasi ]
A4
Optimasi kapasitas
adsorpsi ion logam Cu?* [ Uji Porositas ] [ Uji FTIR ]

Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Preparasi Bahan
3.4.1.1 Larutan asam asetat 5%
Asam asetat 5% dibuat dengan mengencerkan asam asetat 96% dengan massa
jenis 1,05 g/cm?® sebanyak 13,4 mL dan dimasukkan dalam labu ukur 250 mL kemudian

diencerkan dengan akuades hingga tanda batas.
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3.4.1.2 Larutan standar Cu®* (ppm)

Larutan standar Cu?* yang digunakan adalah 6, 7, 8, 9, 10 ppm. Pembuatan larutan
standar dilakukan dengan mengencerkan larutan Cu?* 100 ppm yang dibuat dengan
cara melarutkan 0,1 g CuSO4.5H,0 dalam 250 mL air. Larutan Cu?* 100 ppm yang
dibutuhkan untuk membuat larutan standar Cu?* 6, 7, 8, 9, 10 ppm 500 mL berturut —
turut sebanyak 30, 35, 40, 45, dan 50 mL.

3.4.1.3 Larutan formaldehida

Larutan formaldehida yang digunakan adalah 37%, 30% dan 23%.Pembuatan
larutan formaldehida 23% dan 30% dilakukan dengan mengencerkan larutan
formaldehida 37% dengan massa jenis 1,03 g/cm® dalam labu ukur 50 mL.
Pengenceran dilakukan dengan memasukkan larutan formaldehida 37% berturut — turut
sebanyak 31,3 mL dan 40,7 mL dalam labu ukur 50 mL. Labu ukur diisi dengan

aquades sampai tanda batas lalu dikocok.

3.4.2 Pembuatan Bead Kitosan Termodifikasi Formaldehida

Serbuk kitosan sebanyak 4 gram dilarutkan dalam larutan asam asetat 5%
sebanyak 200 mL dalam beaker glass 500 mL kemudian diaduk dengan stirrer selama
1 jam dan didiamkan selama 24 jam untuk menghilangkan gelembung udara.
Campuran ditambahkan dengan 4 g garam dapur NaCl sedikit demi sedikit sambil
diaduk meggunakan stirrer selama 1 jam. Campuran ditambahkan formaldehida
dengan variasi konsentrasi 37%, 30% dan 23% sebanyak 0,3 mL, kemudian diaduk
selama 2 jam. Campuran yang sudah ditambahkan formaldehida dicetak menggunakan
syringe dengan diteteskan setetes demi tetes ke dalam NaOH 1 M. Kitosan yang telah
mengalami koagulasi kemudian dicuci dengan akuades sampai beads netral.
Pengecekan pH menggunakan pH indikator universal dilakukan pada air hasil cucian

beads. Jika wana pada kertas pH indikator universal sudah menunjukkan pH 7, maka
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beads sudah netral. Beads kitosan kemudian dikeringkan menggunakan oven pada
temperatur 110°C selama 1,5 jam.

3.4.3 Pembuatan Kurva Kalibrasi

Pembuatan kurva kalibrasi dilakukan dengan memyiapkan 200 mL larutan Cu?*
dengan variasi konsentrasi 6, 7, 8, 9 dan 10 ppm. Masing — masing larutan Cu?* diukur
nilai adsorbansinya menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom. Nilai adsorbansi
yang didapat akan dibuat grafik dengan sumbu y adalah absorbansi dan sumbu x adalah

konsentrasi Cu?*.

3.4.4 Penentuan Laju Adsorpsi Kitosan Bead Termodifikasi Formaldehida
Penentuan laju adsorpsi dilakukan dengan menyiapkan 8 buah erlenmeyer 100
mL dan dimasukkan masing-masing 10 mg sampel kitosan bead termodifikasi
formaldehida 37%. Tiap erlenmeyer ditambahkan 20 mL larutan Cu?* 10 ppm dan
dishaker dengan kecepatan 150 rpm masing — masing selama 15, 30, 45, 60, 75, 90,
120 dan 180 menit. Campuran disaring dan filtrat diukur dengan Spektrofotometer
AAS. Absorbansi yang terbaca kemudian dimasukkan ke dalam persamaan regresi
kurva kalibrasi. Langkah yang sama diulangi dengan konsentrasi formaldehida yang
berbeda. Penentuan orde reaksi ditentukan dengan membuat grafik antara konsentrasi
Cu?* setelah adsorpsi dengan waktu sesuai dengan ordenya. Orde reaksi dipilih yang
memiliki nilai kelinieritasan paling dekat dengan 1. Nilai konstanta laju adsorpsi

didapatkan dari nilai slope berdasarkan persamaan garis lurus.

3.4.5 Penentuan kapasitas adsorpsi
Penentuan kapasitas adsorpsi dilakukan dengan menyiapkan kitosan bead

dengan variasi konsentrasi formaldehida 23%, 30% dan 37% sebanyak 10 mg dan
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dimasukkann masing - masing ke dalam 5 buah erlenmeyer 100 mL yang telah
ditambahkan masing — masing 20 mL larutan Cu?* berturut — turut 6, 7, 8, 9, dan 10
ppm pada tiap erlenmeyer. Kelima campuran diaduk menggunakan shaker kecepatan
150 rpm pada temperatur ruang selama waktu optimum yang didapat pada penentuan
laju adsorpsi. Campuran disaring dan filtrat diukur dengan AAS. Nilai absorbansi yang
didapat dimasukkan dalam persamaan kurva kalibrasi sehingga diketahui konsentrasi
sisa larutan Cu?*. Model kapasitas adsorpsi dapat ditentukan dengan mengeplotkan
hasil yang didapat sesuai dengan persamaan Langmuir pada persamaan 2 dan
freundlich pada persamaan 3.

Model kapasitas adsorpsi yang sesuai ditentukan dengan grafik yang memiliki
nilai r> mendekati 1. Nilai kapasitas adsorpsi dicari dengan menggunakan persamaan

yang sesuai, persamaan 2 atau persamaan 3.

3.4.6 Uji Karakteristik
3.46.1 FTIR

Uji FTIR digunakan untuk mengetahui apakah kitosan telah berikatan dengan
formaldehida. Spektrum IR kitosan murni dan kitosan terikat silang dibandingkan dari
literatur yang ada mengenai spektrum IR kitosan murni. Bilangan gelombang yang
dipergunakan adalah 400-4000 cm™. Uji FTIR akan dilakukan di Laboratorium Kimia
Fakultas Farmasi Universitas Negeri Jember dan Laboratorium Kimia Fakultas MIPA

institut Sepuluh November.

3.4.6.2 Uji Porositas

Uji porositas dilakukan dengan mengukur massa jenis kitosan dan massa jenis
aguademin terlebih dahulu. Pengukuran massa jenis air dilakukan dengan cara
menimbang piknometer kosong yang bersih dan kering beserta tutupnya. Piknometer

tersebut diisi dengan aquademin hingga tanda batas, ditutup kemudian ditimbang
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kembali. Volume aquademin yang masuk ke dalam piknometer sudah tercatat pada
piknometernya. Data yang diperoleh dimasukkan ke dalam persamaan 12:

__ Mpikno+aquademin ~Mpikno kosong
paquademin - - T e (12)
aquademin
Keterangan
Paquademin = Massa jenis aquademin (g/mL)

Mpikno+aquademin = Massa piknometer setelah ditambah aquademin (g)
Mpiknokosong = Massa piknometer kosong (g)
V aquademin = volume aquademin dalam piknometer (mL)

Pengukuran massa jenis kitosan beads dilakukan dengan menggunakan pipet
mohr yang ujung bawahnya ditutup. Kitosan beads yang massa jenisnya akan diuukur,
ditimbang terlebih dahulu. Kitosan beads yang telah ditimbang dimasuukan ke dalam
pipet mohr yang sudah berisi aquademin sebanyak 4 mL. Kenaikan volume pada pipet
diamati dan dicatat. Kenaikan volume pada pipet mohr tersebut merupakan volume dari
kitosan beads yang dimasukkam. Data yang didapat kemudian dimasukkan ke dalam

persamaan 13:

_ Mpeads

Pheads — T teressssiesscsiiinnns (13)

VUbeads

Keterangan:

Ppeads = Massa jenis beads (g/mL)
Mbeads = Massa beads (g)

Vbeads = Volume beads (mL)

Setelah data massa jenis kitosan beads (pp) dan aquademin (pw) diperoleh,
dilakukan pengukuran porositas. Pengukuran porositas dilakukan dengan cara
merendam 0,01 g kitosan beads (Wg) ke dalam 10 mL aquademin dan kemudian
kitosan beads yang sudah direndam (Ww) selama 1 jam ditimbang. Data yang diperoleh
kemudian dimasukkan ke dalam persamaan 11 untuk menghitung nilai porositas
kitosan beads. Pengukuran massa jenis Kkitosan beads ini dilakukan untuk
membandingkan kerapatan kitosan beads tanpa crosslinker formaldehida dengan

kitosan beads tercrosslink formaldehida.
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BAB. 5 PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan dapat diambil kesimpulan

sebagai berikut:

1.

Peningkatan waktu adsorpsi berpengaruh terhadap jumlah Cu?* yang teradsorpsi di
mana pada waktu adsorpsi 15 — 120 menit jumlah Cu?* yang teradsorpsi semakin
banyak, tetapi pada waktu adsorpsi 120 — 180 menit jumlah ion Cu?* konstan
Penambahan formaldehida dari 0 — 37% memperkecil nilai kapasitas adsorpsi,
dimana nilai kapasitas adsorpsi berturut — turut sebesar 29,41; 21,98; 20,20 dan
19,5 mg/g.

Penambahan formaldehida menurunkan nilai porositas kitosan beads termodifikasi
Perbedaan spektra FTIR pada kitosan beads tanpa formaldehida dan kitosan beads
tercrosslink formaldehida terletak pada bilangan gelombang 1548 — 1660 cm™ yang
berubah menjadi satu peak

5.2 Saran

Adapun saran dari penelitian ini sebagai berikut:
Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang kinetika adsorpsi untuk mengetahui
laju adsorpsi kitosan beads termodifikasi
Perlu dilakukan uji SEM untuk mengetahui ukuran pori pada kitosan beads
Perlu dilakukan analisis pada kitosan tanpa NaCl dan tanpa formaldehida sebagai
kontrol
Perlu dilakukan penelitian dengan metode lain untuk meningkatkan kapasitas
adsorpsi karena Penambahan agen pengikat silang akan memperkecil kapasitas

adsorpsi

36
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LAMPIRAN

Lampiran A. Preparasi Larutan
A.1  Perhitungan asam asetat 5% dari 96% sebanyak 250 ml

V2=13 mL
M, = VoM,

5%.250ml = V,.13ml
V, = 96,2% ml
A.2  Pengenceran Formaldehida 37% dalam 50 ml
VM, = VoM,
a). Larutan Formaldehida 23%

V,.37% = 50 ml .23%
_ 50ml.23%

="
b). Larutan Formaldehida 30%
V1.37% = 50ml .30%

=31,3ml

7 _50ml.30%_407 l
SR S
A3  Perhitungan larutan Induk Cu?* 100 ppm dalam 250 mL
mg

Cu?* 100 ppm = 100 ;

m CuS0O4.5H.0 = 0,098 g

mCuS0,.5H,0  mCu

BMCuS0,.5H,0 MrCu

0,098 g _ mCu
249,5 gmol~1 63,5 gmol-1

mCu = 0,0249 g = 25 mg

25mg g g

m m
[Cu?t] = =0,1 — = 100 — = 100 ppm
m

250 mL L L

40
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A4 Pengenceran Cu?* variasi konsentrasi sebanyak 500 ml dari 100 ppm
ViMy = VM,
a)  Larutan Cu?*6 ppm

V;.100 ppm = 500 ml .6 ppm

_ 500ml.6 ppm
] 100

b)  Larutan Cu® 7 ppm

= 30ml

V;.100 ppm = 500 ml .7 ppm
_ 500ml.7 ppm

! 100
c) Larutan Cu?*8 ppm

= 35 ml

V;.100 ppm = 500 ml .8 ppm
_ 500ml.6 ppm

€ 100
d)  Larutan Cu?* 9 ppm

=40 ml

V;.100 ppm = 500 ml .9 ppm
_ 500ml.9 ppm

L 100
e)  Larutan Cu?* 10 ppm

V1.100 ppm = 500 ml .10 ppm
_ 500ml.6 ppm

’ 100
A5  Perhitungan NaOH 500 mL

m NaOH = 20,016 g

=45 ml

=50 ml

_m
" Mr
200164
T gmol~1

n

n = 0,5004 mol

0,5004 mol
[NaOH] = ——— = 1,0008 M
0,5 mL
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Lampiran B. Pengolahan Data

B.1  Kalibrasi larutan standard Cu?* dari CuSQ4.5H,0

Konsentrasi Cu? Absorbansi Cu?
(ppm)

0 0

6 0,143750
7 0,167544
8 0,195745
9 0,207427
10 0,218866

Kurva Kalibrasi

0,25
y = 0,0227x + 0,0045
R2 = 0,9908

0,2 o

0,15

0,1

Absorbansi

0,05

0 2 4 6 8 10
Konsentrasi (ppm)

Persamaan kurva kalibrasi yang didapat adalah Y= 0,0227x + 0,0045


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

43

B.2  Data Penentuan waktu dan orde reaksi Adsorpsi Kitosan Beads Termodifikasi formaldehida 37%
B.2.1 Data Penentuan waktu Adsorpsi Kitosan Beads Termodifikasi formaldehida 37% konsentrasi awal Cu 10 ppm

waktu massa Absorbansi Cu sisa abs rata - Konsentrasi Cu sisa (Ce) (ppm)
. botol SD SD
(menit) adsorben (g) 1 ) 3 rata Ce Ce rata— rata

1 0,01000 0,016 0,015 0,015 0,0153 0,0006 0,4772

15 2 0,01000 0,015 0,016 0,016 0,0157 0,0006 0,4919 0,4870 0,0085
3 0,01000 0,015 0,016 0,016 0,0157 0,0006 0,4919
1 0,01000 0,013 0,013 0,014 0,0133 0,0006 0,3891

30 2 0,01000 0,014 0,013 0,013 0,0133 0,0006 0,3891 0,3989 0,0170
3 0,01000 0,014 0,014 0,014 0,0140 0,0000 0,4185
1 0,01000 0,012 0,011 0,012 0,0117 0,0006 0,3157

45 2 0,01000 0,012 0,012 0,011 0,0117 0,0006 0,3157 0,3255 0,0170
3 0,01000 0,012 0,012 0,013 0,0123 0,0006 0,3451
1 0,01000 0,011 0,011 0,011 0,0110 0,0000 0,2863

60 2 0,01000 0,011 0,011 0,012 0,0113 0,0006 0,3010 0,2961 0,0085
3 0,01000 0,012 0,011 0,011 0,0113 0,0006 0,3010
1 0,01000 0,010 0,009 0,010 0,0097 0,0006 0,2276

75 2 0,01000 0,010 0,010 0,009 0,0097 0,0006 0,2276 0,2374 0,0170
3 0,01000 0,010 0,011 0,010 0,0103 0,0006 0,2570
1 0,01000 0,008 0,009 0,009 0,0087 0,0006 0,1836

90 2 0,01000 0,009 0,008 0,008 0,0083 0,0006 0,1689 0,1884 0,0224
3 0,01000 0,009 0,010 0,009 0,0093 0,0006 0,2129
1 0,01000 0,006 0,007 0,006 0,0063 0,0006 0,0808

120 2 0,01000 0,007 0,007 0,007 0,0070 0,0000 0,1101 0,0906 0,0170
3 0,01000 0,006 0,006 0,007 0,0063 0,0006 0,0808
1 0,01000 0,006 0,007 0,006 0,0063 0,0006 0,0808

180 2 0,01000 0,006 0,007 0,007 0,0067 0,0006 0,0954 0,0857 0,0085
3 0,01000 0,007 0,006 0,006 0,0063 0,0006 0,0808
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Perhitungan nilai Ce

y =0,0227x + 0,0045

nilai adsorbansi = 0,0227.Ce + 0,0045

_ (0,0153 — 0,0045)

0,0227

B.2.1.1 Grafik Penentuan Waktu

Ce = 0,4772 ppm

Penentuan Waktu
19,8
19,7 — ®
19,6 A
19,5 =
D 194
= =
£ 193
L 192
19,1
19,0
18,9 —
18,8
-20 30 80 130 180
t (menit)
B.2.2 Data Penentuan Orde Reaksi Adsorpsi Kitosan Beads Termodifikasi
formaldehida 37%
waktu (n_1enit) Cerata-rata (ppm) Ln Ce g 1/Ce .
15 0,487029 -0,73974 2,095385
30 0,398923 -0,94383 2,569811
45 0,325502 -1,15292 3,167442
60 0,296133 -1,25056 3,492308
75 0,237396 -1,48014 4,393548
90 0,188448 -1,69525 5,448000
120 0,090553 -2,51623 12,38182
180 0,085658 -2,51623 12,38182
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B.2.2.1 Grafik Orde reaksi Adsorpsi Kitosan Beads Termodifikasi formaldehida
37%

Orde O
0,6
0,5 °
. y =-0,0036x + 0,5146
g04 R?=0,9848
o
2
30,3
0,2
0,1
0
0 20 40 60 80 100 120 140
t (menit)
Orde 1
0
0 20 40 60 80 100 120 140
0,5
é y =-0,0158x - 0,413
— 1 R2=0,9513
€
o
215
(]
@)
< 22
2,5 °
_3 )
t (menit)
orde 2
14
12 L
g 10 y=1,3515x - 0,6134
S\ s R2=0,6843
(O}
3 6
S~
— g4
2 o
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8
t (menit)
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B.3

Data Model Isoterm Adsorpsi Kitosan Beads Termodifikasi formaldehida

B.3.1 Kitosan Beads tanpa Formaldehida

46

< _ Konseé:ntrasi Cu JquIah rata - rata rata
cénje[é:tg;lsn botol Abé‘ﬂrsti’?;g adsg:’ben SCI:S:\( e)((lzr:gzz)af SD (igr;n?)e terseliap ((:ge/ﬂ;e (é:/t;e) SD In Ce ra-ta SD g; rata  SD
(PPM) R (ce) QL) I Ce In
(ppm) (mg/g) qe
1 0,0063 0,01008  0,08076 5,91924 11,745 0,0069 -2,52 2,46
6 2 0,0070 0,01003  0,11013 0,095 0,01 5,88987 11,745 0,0094 0,008 0,001 -221 -236 0,155 246 246 0,001
3 0,0067 0,01004  0,09545 5,90455 11,762 0,0081 -2,35 2,46
1 0,0073 0,01006 0,12482 6,87518 13,668 0,0091 -2,08 2,62
7 2 0,0080 0,01011 0,15419 0,135 0,02 6,84581 13,543 0,0114 0,01 0,001 -187 -201 0,122 261 261 0,005
3 0,0073 0,01010 0,12482 6,87518 13,614 0,0092 -2,08 2,61
1 0,0080 0,01013 0,15419 7,84581 15,490 0,0100 -1,87 2,74
8 2 0,0083 0,01006  0,16887 0,164 0,01 7,83113 15,569 0,0108 0,010 0,001 -1,78 -181 0,053 2,75 274 0,003
3 0,0083 0,01009  0,16887 7,83113 15,523 0,0109 -1,78 2,74
1 0,0093 0,01016  0,21292 8,78708 17,297 0,0123 -1,55 2,85
9 2 0,0093 0,01006  0,21292 0,218 0,01 8,78708 17,469 0,0122 0,012 0,001 -155 -152 0,039 286 285 0,005
3 0,0097 0,01011  0,22761 8,77239 17,354 0,0131 -1,48 2,85
1 0,0107 0,01005  0,27166 9,72834 19,360 0,0140 -1,30 2,96
10 2 0,0110 0,01002 0,28634 0,281 0,01 9,71366 19,389 0,0148 0,015 0,0004 -125 -1,27 0,030 29 29 0,003
3 0,0110 0,01008 0,28634 9,71366 19,273 0,0149 -1,25 2,96
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Perhitungan nilai ge

B (Co—Ce)xV
e = massa adsorben

591924 % x 0,02 L
= 0,01008 g

ge = 11,74452 mgg~?
Perhitungan <
qe

Ce 0,08076 mg/L 0.0081 I
ge 11,745mg/g 9/

B.3.1.1 Grafik Isoterm Adsoprsi Kitosan beads tanpa formaldehida

Langmuir

0,016
0,015 y =0,034x+0,0051
0,014 R2=10,9953
0,013
i& 0,012
3 0,011
0,01
0,009
0,008
0,007
0,08 0,13 0,18 0,23 0,28

Ce
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Freundlich

y = 0,4644x + 3,5599
R2?=0,9945

In ge

-2,5 -2 -15 -1
In Ce

2,9
2,8
2,7
2,6
2,5
2,4

-0,5

Mengikuti model isoterm adsorpsi Langmuir, dengan persamaan :

Y =0,034x+ 0,0051
Cc By @
ae A9 kg

Sehingga perhitungan nilai g sebagai berikut :

ge \ | 1 A1
=\ L fiiGE
qe k,q q

1
m=—
q
. 29,41 l
1= 0,032~ =7 9mo
Perhitungan nilai k

Y =0,034x+ 0,0051

C=—
kl'q
.
C.q
1

ki =G 0051x20.41 ~ @07 ™9/9

48
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B.3.2 Kitosan Beads termodifikasi Formaldehida 23%

49

Konsentrasi Cu

Jumlah

. : rata -
Konsentrasi . m sisa (Ce) (ppm) Co- Cu rata - rata -
Cu (Co) botol Absorpanm adsorben SD Ce tersera Ce/qe el SD In Ce rata SD Inge rata SD
Cusisa Cerata (o/L)  (Celqe)
(ppm) ) Ce 4 (ppm)  p(de) InCe Inge
rata (g/L)
(mg/g)

1 0,0057 0,01025 0,0514 5,95 11,607  0,0044 -2,97 2,45

6 2 0,0053 0,01031 0,0367 0,042 001 5096 11,568 0,0032 0,00356 0,001 -3,30  -3,192 0,194 245 2459 0,017
3 0,0053 0,01000 0,0367 5,96 11,927  0,0031 -3,30 2,48
1 0,0067 0,01000 0,0954 6,90 13,809  0,0069 -2,35 2,63

7 2 0,0070 0,01024 0,1101 0,095 0,01 6,89 13,457  0,0082 0,00704 0,001 -221 -2357 0,155 260 2607 0,016
3 0,0063 0,01032 0,0808 6,92 13,409  0,0060 -2,52 2,60
1 0,0083 0,01003 0,1689 7,83 15,615  0,0108 -1,78 2,75

8 2 0,0087 0,01004 0,1836 0,174 001 7,82 15,571  0,0118 0,0112 0,001 -1,70  -1,750 0,048 2,75 2,742 0,009
3 0,0083 0,01020 0,1689 7,83 15,355  0,0110 -1,78 2,73
1 0,0087 0,01013 0,1836 8,82 17,407  0,0105 -1,70 2,86

9 2 0,0093 0,01013 0,2129 0,198 001 879 17,349  0,0123 0,01144 0,001 -155 -1,620 0,074 285 2,852 0,005
3 0,0090 0,01021 0,1982 8,80 17,241  0,0115 -1,62 2,85
1 0,0103 0,01002 0,2570 9,74 19,447  0,0132 -1,36 2,97

10 2 0,0107 0,01011 0,2717 0,262 0,01 9,73 19,245  0,0141 0,01354 0,001 -1,30  -1,340 0,032 296 2962 0,005
3 0,0103 0,01009 0,2570 9,74 19,312  0,0133 -1,36 2,96
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Perhitungan nilai ge

B (Co—Ce)xV
e = massa adsorben
5,59 % x0,02L
qe =
0,01025 g

ge = 11,607 mgg?
Perhitungan =2
ge

Ce 0,0514mg/L 000
ge 11,607mg/g 9/

B.3.2.1 Grafik Isoterm Adsorpsi Kitosan beads + formaldehida 23%

Langmuir
0,015
y = 0,0455x + 0,0023
0,013 R?=0,9689
0,011 .
=3
< 0,009
(@]
0,007
0,005
0,003 —°
0,03 0,08 0,13 0,18 0,23

Ce
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In ge

y:

-2,8

Freundlich

0,2606x + 3,2593
R?=0,9416

-2,3 -1,8
Ce

=1,3

2,9
2,8
2,7
2,6
2,5
2,4

Mengikuti model isoterm adsorpsi Langmuir, dengan persamaan :

Y =0,0455x+ 0,0023

Ce 1

—==—Ce+

qe g

1

k,q

Sehingga perhitungan nilai g sebagai berikut :

Perhitungan nilai Kk

k= 5002322198

e kg g

1
m=-—
q

q= 0.0455 = 21,98 gmol

Y =0,0455x+ 0,0023

I — 1
l_C.q

=19,78mg/g

o1
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B.3.3 Kitosan Beads termodifikasi Formaldehida 30%

52

_ K_onsentrasi Cu Jumlah rata - rata
chlje(rétg)aSI botol Até:sSrStE:Si adscr)?'ben shea (Ce) g;prr;l Cc?e tergel:'ap ((ZJ/II(_];) ((,rgtc?e) SD cl:ne r':t;aln SD (Iqr; rata SD
(ppm) (©) ce (Ppm)  (qe) L) Ce In
(mg/g) qe
1 0,0047 0,01026  0,0073 5,99 11,682  0,0006 -4,91 2,46
6 2 0,0047 0,01024 0,0073 10,0122 0,01 5,99 11,704  0,0006 0,0011 0,001 -491 -455 0,634 246 245 0,015
3 0,0050 0,01049  0,0220 5,98 11,397  0,0019 -3,82 2,43
1 0,0063 0,01028  0,0808 6,92 13,462  0,0060 -2,52 2,60
7 2 0,0063 0,01008 0,0808 0,0857 0,01 6,92 13,729 0,0059 0,0063 0,001 -2,52 -2,46 0,096 262 2,60 0,013
3 0,0067 0,01031  0,0954 6,90 13,394  0,0071 -2,35 2,59
1 0,0067 0,01039  0,0954 7,90 15,216  0,0063 -2,35 2,72
8 2 0,0063 0,01014 0,0808 0,0954 0,01 7,92 15620 0,0052 0,0062 0,001 -252 -2,36 0,155 2,75 2,74 0,015
3 0,0070 0,01011 0,1101 7,89 15,608  0,0071 -2,21 2,75
1 0,0083 0,01013  0,1689 8,83 17,436  0,0097 -1,78 2,86
9 2 0,0090 0,01011 0,1982 10,1884 0,02 8,80 17,412  0,0114 0,009 0,001 -162 -167 0,093 286 285 0,010
3 0,0090 0,01028  0,1982 8,80 17,124  0,0116 -1,62 2,84
1 0,0093 0,01013  0,2129 9,79 19,323  0,0110 -1,55 2,96
10 2 0,0097 0,01009 0,2276 0,2178 0,01 9,77 19,370 0,0118 0,0113 0,0004 -1,48 -1,52 0,039 296 2,96 0,005
3 0,0093 0,01021  0,2129 9,79 19,172  0,0111 -1,55 2,95
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Perhitungan nilai ge

_ (Co—Ce)xV
9€ = Tnassa adsorben
5,99 % x 0,02 L
qge =
0,01026 g

ge = 11,682 mgg1
Perhitungan ce
qe

Ce _ 0,0073 mg/L — 00006 /L
ge 11,682mg/g 9/

B.3.3.1 Grafik Isoterm Adsorpsi Kitosan beads + formaldehida 30%

Langmuir
0,012
1 y = 0,0495x + 0,0012
e R2=0,9711
0,008
&
= 0,006
@)
0,004
0,002
[}
0
0 0,05 0,1 0,15 0,2
Ce

0,25
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freundlich

y = 0,1526x + 3,1047
R2=0,8463

Inge

-4,8 -3,8 -2,8 -1,8
In Ce

3
2,9
2,8
2,7
2,6
2,5

2,4
-0,8

Mengikuti model isoterm adsorpsi Langmuir, dengan persamaan :

Y = 0,0495x+ 0,0012
Cealcl® 1
Qe 9 k. q

Sehingga perhitungan nilai Q sebagai berikut :

q= 0,0495 = 20,20 gmol

Perhitungan nilai ki
Y =0,0495x+ 0,0012

I = 1
l_C.q

- —12
ki = G0012x20.20 ~ ¥L2>ma/g
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B.3.4 Kitosan Beads termodifikasi Formaldehida 37%

55

Konsentrasi ziz: S(Zgr(a:;;l; Co- Ju':l:ah alan rata - rata -
Cu (Co) Botol At?:;?::ﬁ adsorben  Ce  SD Ce terserap C(Zc:)e ( cr:/t:e) SD InCe rataln SD :; rata SD
(ppm) (s) Ce rata - (ppm) (ae) (&/L) Ce Inge
rata (mg/g)
1 0,0047 0,01042  0,0007 6,00 11,515 0,0001 -7,22 2,44
6 2 0,0047 0,01035 0,0007 0,001 0,0000 6,00 11,593 0,0001 0,0001 0,00000 -7,22 -7,22 0,000 2,45 2,45 0,004
3 0,0047 0,01041 0,0007 6,00 11,526  0,0001 -7,22 2,44
1 0,0073 0,01038 0,0125 6,99 13,463 0,0009 -4,38 2,60
7 2 0,0077 0,01032 0,0140 0,013 0,0008 6,99 13,539 0,0010 0,0010 0,00006 -4,27 -4,31 0,064 2,61 2,60 0,004
3 0,0077 0,01031  0,0140 6,99 13,552 0,0010 -4,27 2,61
1 0,0090 0,01023  0,0198 7,98 15,602 0,0013 -3,92 2,75
8 2 0,0093 0,01032 0,0213 0,021 10,0015 7,98 15,463 0,0014 0,0014 0,00011 -3,85 -3,85 0,069 2,74 2,74 0,010
3 0,0097 0,01043  0,0228 7,98 15,297  0,0015 -3,78 2,73
1 0,0140 0,01036  0,0419 8,96 17,294  0,0024 -3,17 2,85
9 2 0,0133 0,01045 0,0389 0,040 0,0017 8,96 17,150 0,0023 0,0023 0,00010 -3,25 -3,22 0,042 284 2,85 0,011
3 0,0133 0,01023 0,0389 8,96 17,519 0,0022 -3,25 2,86
1 0,0143 0,01036 0,0433 9,96 19,221  0,0023 -3,14 2,96
10 2 0,0150 0,01024 0,0463 0,045 0,0015 9,95 19,441 0,0024 0,0023 0,00006 -3,07 -3,11 0,033 2,97 2,96 0,008
3 0,0147 0,01039 0,0448 9,96 19,163 0,0023 -3,11 2,95
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Perhitungan nilai ge

_ (Co—Ce)xV
9€ = Tnassa adsorben

6,00 % x 0,02 L

1€ =770,010042 g

ge = 11,515 mgg1
Perhitungan ce
qe

Ce _ 0,0007 mg/L = doot /o
ge 11,515mg/g 9/

B.3.4.1 Grafik Isoterm Adsorpsi Kitosan beads + Formaldehida 37%

Langmuir
0,0025
y = 0,0513x + 0,0002 *
0,002 R2=0,9778

0,0015
(5}
=
[<5]
O

0,001
0,0005

O [ )
0 0,01 0,02 0,03 0,04

Ce
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Freundlich

y =0,1094x + 3,1947 2,9
R2=0,828

In ge

-7a5 _6,5 '5,5 '4,5 '3,5
In Ce

Mengikuti model isoterm adsorpsi Langmuir, dengan persamaan :
Y =0,0513x+ 0,0002

Ceal® 1

qe q k. g

Sehingga perhitungan nilai Q sebagai berikut :

= 19,5 gmol

= 00513

Perhitungan nilai ki
Y =0,0513x+ 0,0002

I = 1
l_C.q
= 256,5mg/g

k= 50002219 5
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58

B.4 Data Kemampuan Adsorpsi Kitosan Beads Termodifikasi formaldehida

konsentrasi Jumlah Cu yang teserap (qe) (mg/g)
awal Cu kitosan beadstanpa kitosan beads + kitosan beads + kitosan beads +
(ppm) formaldehida formaldehida formaldehida 30%  formaldehida 37%
23%
6 11,75036 11,70053 11,59449 11,54455
7 13,60841 13,55842 13,52803 13,51809
8 15,52722 15,51373 15,48118 15,45362
9 17,37354 17,33223 17,32388 17,32112
10 19,34052 19,33479 19,28832 19,27512

B.4.1 Grafik Kemampuan Adsorpsi Kitosan Beads Termodifikasi formaldehida

20
19
18
17
)
S~
£16
g1s
14
—&— Formaldehida 0%"
13
12 —@— Formaldehida 23%"
11 —e— Formaldehida 30%"
5,7 6,7 7,7 8,7 9,7

Co (ppm) Formaldehida 37%"
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B.4  Data Porositas
B.4.1 Data Massa Jenis Aquademin

59

m pikno rata - volume. m pikno + aquademin rata - rata (pw) massa j.enis rata —rata
Ulangan kosong rata (g) SD aquademin (&) (&) SD agquademin ow (g/mL) SD

(g) (mL) (g/mL)

1 31,097 0,469 41,516 0,995

2 31,097 0,469 41,516 0,995

3 31,097  31,09727 0,0004 0,469 41,517 41,51633 0,00024 0,995 0,995 0,00004
4 31,098 0,469 41,516 0,995
5 31,097 0,469 41,516 0,995
Contoh perhitungan massa jenis aquademin
m

PR
aq

mpikno+aquademin 7 mpikno kosong

p:

_ 41,516 g — 31,097 g

Vag

p_

10,469 mL

= 0,995 gmlL
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B.4.2 Data Massa Jenis Kitosan Beads Termodifikasi Formaldehida

m kitosan beads

60

Vawal (mL) Vakhir(mL) AV (mL)

rata -

Jenis Beads () p beads (pv) (g/mL) rata SD

kit +f Idehid 1 0,322 4,0 4,30 0,30 1,073

tosan + Tormaldenica 1,075  0,002357
0% 2 0,323 4,0 4,30 0,30 1,077

i i 1 0,251 4,0 4,20 0,20 1,255

kitosan + formaldehida 1258  0,003536
23% 2 0,252 4,6 4,80 0,20 1,260

i i 1 0,285 4,0 4,20 0,20 1,425

kitosan + formaldehida 1418  0,010607
30% 2 0,282 4,0 4,20 0,20 1,410

kitosan + formaldehida 1 0,079 4,0 4,05 0,05 1,580 158
37%

Contoh perhitungan untuk mendapatkan nilai massa jenis beads
m 0,322
pp = beads __ g b 1'073 gmL‘l

e Y0,3Imi
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B.4.3 Data Porositas Kitosan Beads Termodifikasi Formaldehida

m m massa
o] . bet?ds beads jenis W, — W, W,— Wy W, Pporositas rata -
Sampel aquademin kering  basah beads _— —t— o rata e SD
(pw @/ml)  (Wd)  (Ww)  (pb) Pu pw e (R
(8) (8) (g/mL)
1 0,011 0,018 0,007 0,018 41,870
kitosan 2 0,011 0,018 0,007 0,017 40,742
beads 3 0,010 0,017 1,075 0,007 0,016 41,870 41,170 0,640
O 4 0,011 0,018 0,007 0,017 40,742
5 0,010 0,016 0,006 0,016 40,627
1 0,011 0,017 0,006 0,014 39,442
kitosan 2 0,010 0,015 0,005 0,013 40,274
beads 3 0,010 0,015 1,258 0,005 0,013 38,732 39,324 0,639
F23 4 0,011 0,017 0,006 0,014 39,442
5 0,010 0,015 0,005 0,013 38,732
1 %% o010 o013 0,003 0,010 32,205
kitosan 2 0,011 0,015 0,004 0,011 32,205
beads 3 001 0,013 1,418 0,003 0,010 32,205 32,628 0,946
F30 4 0,011 0,015 0,004 0,011 32,205
5 0,01 0,014 0,004 0,011 34,321
1 0,011 0,013 0,002 0,009 19,394
kitosan 2 0,01 0,012 0,002 0,008 20,927
beads 3 0,011 0,013 1,580 0,002 0,009 19,394 19,669 0,707
F37 4 0,01 0,012 0,002 0,008 19,237
5 0,011 0,013 0,002 0,009 19,394
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Contoh perhitungan porositas

Ww_Wd
_ Pw
Wo —Wa , Wg
Pw Pp

S

x100% =

0,007 mL

0.007 mL + (

0,011g

1,075 gmL~1

)

62

x 100% = 41,870%
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Lampiran C. Gambar spektra FTIR

C1 Kitosan

101

63

100

S \V\‘/JMM 4
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97 98 99
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CA4

C5

Kitosan beads + formaldehida 30%
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