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ABSTRAK

OPTIMASI DISPERSIVE SOLID PHASE EXTRACTION (DSPE)
BERBASIS GRAPHENE OXIDE UNTUK PENENTUAN RESIDU
ANTIBIOTIK CEFADROXIL

Oleh

MACHRAYANA

Tingginya jumlah kasus penyakit infeksi dapat mendorong peningkatan
penggunaan antibiotik. Salah satu antibiotik yang sering digunakan adalah
cefadroxil. Peningkatan pemakaian antibiotik ini berpotensi menimbulkan
permasalahan baru yang serius, yaitu adanya residu antibiotik di lingkungan
perairan. Pada waktu jangka panjang, keberadaan residu tersebut dapat memicu
meningkatnya resistensi bakteri.

Teknik preparasi sampel Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE)
merupakan salah satu teknik yang dapat digunakan dalam penentuan residu
antibiotik cefadroxil. Adsorben yang digunakan yaitu berupa Graphene Oxide
(GO). Pembuatan GO disintesis melalui metode hummers termodifikasi.
Karakterisasi GO dilakukan menggunakan FTIR untuk mengetahui gugus fungsi,
XRD untuk mengetahui kristalinitas, SEM-EDX untuk mengetahui morfologi
permukaan dan komposisi unsur yang terdapat pada GO, dan spektrofotometer UV-
Visible untuk mengetahui kondisi optimal antibiotik cefadroxil dapat terserap pada
GO.

Optimasi DSPE menggunakan GO dilakukan dengan tiga variasi, yaitu
variasi pH, massa, dan waktu. Hasil penelitian menunjukkan bahwa kondisi
optimum DSPE menggunakan GO sebanyak 30 mg pada kondisi pH 3 dan waktu
kontak selama 20 menit. Studi ini membuktikan bahwa GO efektif digunakan
sebagai adsorben untuk antibiotik cefadroxil serta menawarkan kemudahan dalam
proses pemisahan pada teknik DSPE untuk pemantauan residu antibiotik cefadroxil
di perairan.

Kata kunci: Antibiotik cefadroxil, graphene oxide, teknik DSPE



ABSTRACT

OPTIMIZATION OF DISPERSIVE SOLID PHASE EXTRACTION (DSPE)
BASED ON GRAPHENE OXIDE FOR THE DETERMINATION OF
CEFADROXIL ANTIBIOTIC RESIDUES

By

MACHRAYANA

The high number of infectious disease cases can lead to an increase in
antibiotic usage. One of the antibiotics frequently used is cefadroxil. The increased
use of antibiotics has the potential to cause a serious new problem, namely the
presence of antibiotic residues in aquatic environments. Over the long term, the
presence of these residues can trigger an increase in bacterial resistance.

The Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE) sample preparation
technique is one of the methods that can be used to determine cefadroxil antibiotic
residues. The adsorbent used is Graphene Oxide (GO). GO was synthesized using
a modified Hummers method. Characterization of GO was carried out using FTIR
spectroscopy to identify functional groups, XRD to determine crystallinity, SEM-
EDX to observe surface morphology and elemental composition of GO, and UV-
Visible spectrophotometry to determine the optimal conditions for cefadroxil
adsorption onto GO.

Optimization of DSPE using GO was performed with three variations: pH,
mass, and contact time. The results showed that the optimum DSPE conditions
using GO were 30 mg of GO at pH 3 with a contact time of 20 minutes. This study
demonstrates that GO is effective as an adsorbent for cefadroxil antibiotics and
offers ease of separation in the DSPE technique for monitoring cefadroxil antibiotic
residues in aquatic environments.

Keywords: Cefadroxil antibiotics, graphene oxide, DSPE technique
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l. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Penemuan antibiotik menjadi sejarah dalam bidang kesehatan yang memberikan
dampak besar bagi kehidupan manusia. Penggunaan antibiotik terbukti mampu
membantu menurunkan risiko kematian akibat infeksi bakteri. Antibiotik
dipandang sebagai terapi yang efektif dalam mengatasi infeksi mikroba dan
menyebabkan penggunaannya semakin meningkat (Pijoh dkk.,2021). Penggunaan
antibiotik pada manusia dan hewan yang terus meningkat, menyebabkan residu
antibiotik yang dihasilkan juga meningkat, selain itu senyawa induk atau
metabolit yang ada pada antibiotik cukup stabil, sehingga dapat melewati
pengolahan air dan masuk ke lingkungan. Residu antibiotik yang
mengkontaminasi tanah dapat menyebabkan toksisitas kepada makhluk hidup
yang meminum air tersebut. Residu antibiotik dalam tanah dapat mengganggu
keseimbangan ekosistem mikroba dalam tanah, terutama mikroba fiksasi nitrogen
yang menyediakan unsur hara dalam tanah. Selain itu, adanya residu antibiotik di
lingkungan terutama pada perairan dapat menimbulkan bakteri yang resistensi
terhadap antibiotik (Sanjayadi dan Violita, 2020).

Salah satu antibiotik yang paling banyak digunakan adalah cefadroxil, termasuk
generasi pertama golongan cephalosporin B-lactam yang memiliki spektrum luas
sehingga efektif melawan berbagai bakteri gram positif dan gram negatif.
Cefadroxil telah digunakan untuk menyembuhkan berbagai penyakit yang
disebabkan oleh bakteri seperti Staphylococcus aureus, Streptococcus pyogenes,
Escherichia coli, dan Proteus mirabilis dan pasien yang memiliki reaksi alergi
penisilin (Atif et al., 2022). Adapun fungsi lain dari antibiotik cefadroxil yaitu
dapat mengobati penyakit hewan seperti infeksi kulit, pioderma, infeksi jaringan

lunak, dan infeksi kulit lainnya (Aldhalemy and Al-Rufaie, 2023). Maraknya



penggunaan antibiotik mengakibatkan terjadinya pencemaran lingkungan yang
berdampak pada resisten bakteri (Pijoh dkk., 2021). Kassa and Amare, (2021)
melaporkan kadar cefadroxil dalam sampel urin manusia setelah mengonsumsi
antibiotik sebesar 40,2 uM, sehingga perlu dilakukan pemantauan residu
antibiotik di lingkungan perairan. Adapun kendala yang terjadi seperti rendahnya
konsentrasi analit dan kompleksitas matriks lingkungan membuat penentuan
residu menjadi sulit sehingga membutuhkan teknik preparasi dan instrumen yang

tepat.

Pada umumnya residu antibiotik yang ada di lingkungan sangat kecil, sehingga
diperlukan preparasi sampel agar konsentrasi sampel saat analisis sesuai dengan
yang dibutuhkan. Teknik pemisahan yang umum dapat digunakan untuk
memperbesar konsentrasi sampel diantaranya adalah Solid Phase Extraction
(SPE). Teknik SPE adalah teknik pemisahan yang memiliki tingkat keefektifan
tinggi dan aman, tetapi teknik SPE juga mempunyai kelemahan yaitu
membutuhkan waktu yang lama, dapat terjadi plugging pada kolom SPE, dan
mahal (Rizki Amanda dkk., 2022). Oleh karena itu, perlu dikembangkan metode
menggunakan Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE) atau metode ekstraksi
padat terdispersi untuk memisahkan analit dalam sampel. Teknik DSPE
merupakan pengembangan dari SPE yang didasarkan pada penambahan adsorben
ke dalam larutan dan mempertahankan kontak antara adsorben dan analit (Islas et
al., 2017). Pada teknik DSPE perlu dilakukan pemilihan adsorben yang tepat
untuk efisiensi proses ekstraksi analit. Material yang bersifat nano karbon dapat
digunakan sebagai adsorben karena memiliki luas permukaan yang besar dan
memiliki kapasitas adsorpsi yang baik (Liu et al., 2015). Nano karbon yang dapat
digunakan sebagai adsorben yaitu fullerence, carbon nanotubes (CNTSs), dan

graphene oxide.

Graphene Oxide (GO) memiliki struktur karbon heksagonal yang merupakan
turunan dari graphene yang mengandung gugus hidroksil (-OH), epoksi (C-O-C),
karbonil (C=0), asam karboksilat (-COOH) dan gugus fungsi berbasis oksigen

lainnya. Selain itu, GO mempunyai luas permukaan yang besar dan memiliki



tingkat kelarutan yang tinggi terhadap air. Oleh karena itu, dapat digunakan untuk
ekstraksi senyawa yang bersifat polar dan hidrofilik (Smith et al., 2019).
Graphene Oxide dapat digunakan sebagai adsorben dalam adsorpsi methylene
blue di perairan (Jahan et al., 2022) serta GO dapat pula digunakan untuk adsorpsi
antibiotik tetrasiklin (Li et al., 2023).

Berdasarkan uraian diatas, maka pada penelitian ini dilakukan sintesis adsorben
berupa graphene oxide yang kemudian dilakukan teknik ekstraksi DSPE sebagai
salah satu upaya dalam menjaga lingkungan perairan dari limbah senyawa

antibiotik cefadroxil.

1.2 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Memperoleh adsorben berupa graphene oxide melalui proses sintesis.

2. Memperoleh karakteristik graphene oxide menggunakan FTIR (Fourier
Transform Infrared), SEM-EDX (Scanning Electron Microscopy-Energy
Dispersive X-Ray), dan XRD (X-Ray Diffraction).

3. Memperoleh kondisi optimum adsorpsi antibiotik cefadroxil berdasarkan

pengaruh pH adsorbat, massa adsorben, dan waktu kontak.

1.3 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini yaitu untuk memberi penjelasan tentang pembuatan
graphene oxide sebagai adsorben sebagai salah satu upaya dalam menjaga

lingkungan perairan dari limbah senyawa antibiotik cefadroxil.



1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Antibiotik Cefadroxil

Cefadroxil merupakan antibiotik 3-lactam semisintesis generasi pertama dari
golongan sefalosporin yang memiliki spektrum luas, sehingga efektif dalam
mengatasi berbagai bakteri gram positif maupun gram negatif. Antibiotik ini
diberikan secara oral untuk pasien yang mengalami infeksi yang disebabkan oleh
Streptococcus pneumoniae, Staphylococcus aureus, Streptococcus pyogenes, dan

Escherichia coli (Kassa and Amare, 2021).

Cefadroxil memiliki rumus molekul CisH17N30sS dengan nama [UPAC 8-[2-
amino-2-(4-hidroksifenil)-asetilJamino-4-metil-7-oxo-2-tia-6-
azabisiklo[4.2.0]okt-4-ena-5-asam karboksilat. Senyawa ini berbentuk kristal
berwarna kuning dan memiliki kelarutan yang baik dalam air. Mekanisme kerja
cefadroxil adalah dengan menghambat sintesis dinding sel bakteri. Setelah
dikonsumsi, cefadroxil dimetabolisme dalam tubuh dan diekskresikan terutama
melalui ginjal, dengan lebih dari 90% dosis yang diberikan ditemukan kembali
dalam urin dalam bentuk senyawa induk. Shoghi et al. (2013) mengkaji kelarutan
cefadroxil berdasarkan pH dan menjelaskannya melalui tiga nilai pKa, yaitu 2,52
untuk gugus asam karboksilat, 7,65 untuk amina primer terprotonasi, dan 10,05
untuk gugus fenol. Pada pH rendah, spesies kationik mendominasi, sedangkan
pada pH tinggi atau basa, cefadroxil berbentuk anionik. Dalam kedua kondisi
tersebut, kelarutan meningkat karena adanya spesies bermuatan. Sekitar pH 5,
cefadroxil bersifat zwitterion, dan terjadi peningkatan agregasi spesies mono-

anionik. Struktur cefadroxil dapat dilihat pada Gambar 1.
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Gambar 1. Struktur Cefadroxil

Menurut penelitian Elbalkiny et al. (2019), kadar beberapa antibiotik, termasuk
cefadroxil, yang terdeteksi di perairan limbah farmasi mencapai 18,25 pg/mL.
Oleh karena itu, pemantauan konsentrasi antibiotik cefadroxil menjadi hal yang

sangat penting untuk dilakukan.

2.2 Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE)

Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE) merupakan metode preparasi sampel
yang digunakan untuk menganalisis senyawa dengan menggunakan adsorben
yang ada dalam larutan sampel yang didalamnya terkandung analit target,
kemudian dilanjutkan dengan proses dispersi (Anastassiades et al., 2003). Setelah
proses dispersi, adsorben kemudian diisolasi dengan cara sentrifugasi atau filtrasi,
lalu setelah fase padat diisolasi analit yang telah teradsorpsi pada permukaan
adsorben akan mudah dielusi proses ekstraksi, adsorben yang masih mengandung
analit kemudian dipisahkan dengan cara penyaringan (filtrasi) ataupun
sentrifugasi (Jamali et al., 2013). Pada metode DSPE umumnya menggunakan
waktu yang relatif cepat, hal ini dikarenakan adsorben pada metode ini
didispersikan dalam larutan sampel dan dipisahkan pada ekstraksi yang terakhir.
Sehingga menyebabkan analit dan adsorben yang yang terdispersi mengalami

waktu efisiensi ekstraksi (Roman et al., 2011).



Adapun prinsip dari metode DSPE adalah adsorben yang berinteraksi langsung
dengan senyawa target, dipisahkan dari larutan sampel dengan cara sentrifugasi
atau filtrasi. Selanjutnya desorpsi menggunakan pelarut yang sesuai (Buyuktiryaki
et al., 2020). Dalam penggunaan metode DSPE umumnya terdiri dari tiga langkah
utama yaitu (Anastassiades et al., 2003) :

1. Dispersi adsorben ke dalam sampel.

2. Pemisahan adsorben dari matriks sampel.

3. Elusi analit dari adsorben.

Pemilihan adsorben dalam metode DSPE perlu diperhatikan, dimana adsorben
yang digunakan harus memberikan eluat yang bersih untuk analisis kromatografi
dan memberikan recovery yang tinggi dari senyawa yang dianalis. Adsorben yang
menggunakan metode ini sebagian besar bekerja sesuai dengan prinsip adsorpsi,
sehingga menyebabkan timbulnya ikatan yang kuat antara adsorben dengan
adsorbat (Cvetkovic et al., 2016). Selain itu, perlu juga mempertimbangkan
karakteristik kimia dan fisik dari adsorben yang memungkinkan adanya interaksi
antara adsorben dengan analit serta memastikan ekstraksi selektivitas analit yang
muncul dalam analisis matriks (Fagerquist et al., 2005). Adapun skema proses
pada metode DSPE dapat dilihat pada Gambar 2.

Interfering agents

Gambar 2. Skema dispersi metode DSPE (Islas et al., 2017)



Adsorpsi merupakan suatu proses ketika suatu fluida terikat pada permukaan
padatan dan membentuk lapisan tipis akibat ketidakseimbangan gaya di
permukaan. Zat yang menempel disebut adsorbat, sedangkan bahan yang
menyerapnya dikenal sebagai adsorben (Larasati dkk., 2015). Adsorben adalah zat
berwujud padat yang dapat menyerap komponen tertentu dari fluida. Adsorben
kebanyakan bahan-bahan yang sangat berpori dan adsorpsi berlangsung pada
dinding pori-pori. Proses adsorpsi terjadi pada adsorben yang memiliki tingkat
kepolaran yang sama, ketika permukaan adsorben polar maka akan mengikat
molekul yang bersifat polar juga begitu pula dengan adsorben non polar akan

mengikat molekul non polar juga (Rahmayani dan Siswarni, 2013).

Adsorben memerlukan proses aktivasi, hal ini karena proses aktivasi adsorben
akan meningkatkan energi pada permukaannya yang mengakibatkan adanya

peningkatan tarikan terhadap molekul adsorbat.

2.3 Graphene Oxide

Graphene oxide (GO) merupakan senyawa yang berasal dari turunan graphene
yang mengalami proses oksidasi dan terkandung unsur karbon, oksigen, dan
hidrogen didalamnya. Graphene oxide kerap kali digunakan dalam pengaplikasian
pada beberapa bidang, hal ini dikarenakan graphene oxide memiliki ikatan dengan
gugus fungsi oksigen yang reaktif. Graphene oxide mempunyai banyak gugus
reaktif yang terkandung oksigen didalamnya, contohnya pada bagian tepi lembaran
graphene oxide terdapat beberapa gugus fungsi seperti gugus karboksil, karbonil,
dan gugus fenol, selain itu pada bagian basal terdapat gugus epoksi dan hidroksil
yang menyebabkan graphene oxide bersifat hidrofilik. Lembar nano graphene
oxide dapat disintesis melalui proses oksidasi kimia (He et al., 2021). Oksigen yang
terdapat pada graphene oxide menyebabkan berkurangnya sifat-sifat unggul dari
graphene yang kemudian berdampak pada penggunaan graphene oxide secara
maksimal yaitu dengan menggunakannya sebagai adsorben kuat yang memiliki

aktivitas antibakteri yang efektif (Tohamy et al., 2020). Lembar nano graphene



oxide dapat disintesis melalui proses oksidasi kimia (He et al., 2021). Adapun

gambar dari struktur graphene oxide ditunjukkan oleh Gambar 3.

Gambar 3. Struktur Graphene Oxide (Neolaka et al., 2020).

Penggunaan GO sebagai adsorben banyak digunakan sebagai penyerap ion logam,
zat warna, dan polutan organik melalui gaya elektrostatis, ikatan hidrogen,

interaksi 1, dan gaya interaksi lainnya (Zhao et al., 2021).

Graphene oxide (GO) dapat diproduksi melalui berbagai metode, salah satunya
yaitu metode Hummers. Metode ini didasarkan pada proses oksidasi grafit
menjadi graphene oxide melalui serangkaian reaksi kimia menggunakan zat
pengoksidasi kuat, seperti campuran kalium permanganat (KMnOs), natrium nitrat
(NaNO:s), dan asam sulfat (H2SO4). Proses ini dilanjutkan dengan tahap pencucian
dan pemurnian untuk memperoleh GO. Seiring waktu, metode ini telah

mengalami berbagai pengembangan dan modifikasi (Jitfickova et al., 2022).

Metode hummers termodifikasi dilakukan dengan meningkatkan oksidan KMnO4
dan mengubah proporsi untuk meningkatkan hasil (Santamaria et al., 2020).
Selain itu, metode hummers termodifikasi juga lebih ramah lingkungan karena
tidak menggunakan natrium nitrat (NaNO3) yang berpotensi sebagai gas beracun
(Muhammad et al., 2022).



Adapun proses pembuatan graphene oxide ditunjukkan pada Gambar 4.
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Gambar 4. Sintesis Graphene Oxide (Debbarma et al., 2019).

2.4 Karakterisasi

2.4.1 Fourier Transform Infrared (FTIR)

Fourier Transform Infrared (FTIR) merupakan instrumen karakterisasi yang
bersifat universal dan digunakan secara luas untuk menganalisis berbagai jenis
material, khususnya dalam proses identifikasi sampel yang belum diketahui. FTIR
telah digunakan untuk berbagai hal, seperti mengidentifikasi pengotror, zat murni,
dan berbagai material (Kowalczuk and Pitucha, 2019). Prinsip kerja FTIR
didasarkan pada interaksi antara materi dengan radiasi inframerah, yang
menyebabkan molekul-molekul mengalami vibrasi. Besarnya energi vibrasi
tersebut bervariasi untuk setiap komponen molekul, tergantung pada jenis atom
dan kekuatan ikatan kimia yang ada, sehingga menghasilkan frekuensi vibrasi
yang berbeda-beda. Perbedaan tingkat vibrasi masing-masing komponen
memungkinkan identifikasi keberadaan komponen maupun gugus fungsi tertentu
dalam suatu molekul (Bijang dkk., 2018).

Molekul yang dianalisis menggunakan FTIR mampu menyerap energi inframerah

melalui perubahan energi rotasi dan vibrasi pada ikatan kovalen yang mengalami
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perubahan momen dipol. Karakterisasi dengan FTIR bertujuan untuk menentukan
jenis vibrasi antar atom, sehingga gugus fungsi yang terdapat dalam suatu
senyawa dapat dikenali (Mujiyanti dan Kunarti, 2010). Adapun contoh dari hasil
karakterisasi grafit dan GO ditunjukkan pada Gambar 5 dan 6.
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Gambar 5. Hasil Karakterisasi FTIR grafit (Shivananda et al., 2023)
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Gambar 6. Hasil Karakterisasi FTIR graphene oxide (Shivananda et al., 2023)

GO sebagai nanomaterial monolayer atau few layer graphene yang memiliki
gugus fungsi oksigen, seperti gugus karboksil (~COQOH), karbonil (—C=0), dan
gugus fenol pada tepi lembaran, serta gugus epoksi (C—O-C) dan hidroksil (—OH)
pada bidang basal menghadirkan lebih banyak sisi aktif (Nazri et al., 2018;
Sujiono et al., 2020). Spektra IR pada grafit menghasilkan puncak serapan yang
teramati pada 1528 cm™ dan 3256,19 cm™ menandakan adanya ikatan C=C dan

kuatnya ikatan kovalen serta lapisan kristal. Sedangkan spektra IR pada GO,
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menunjukkan adanya frekuensi yang tinggi di daerah 3000-3700 cm-t, hal tersebut
mengindikasikan adanya gugus O-H, bilangan gelombang 1713 cm™
menunjukkan adanya gugus C=0, bilangan gelombang 1038 cm! menunjukkan
adanya gugus C-O, bilangan gelombang 1300 cm™ dan 1713 cm™ masing masing
menunjukkan gugus C-OH. Terdeteksinya puncak-puncak yang berasal dari
molekul karbon-oksigen menunjukkan keberhasilan sintesis GO (Shivananda et
al., 2023).

2.4.2 Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX)

Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan salah satu jenis mikroskop
elektron yang menggunakan berkas elektron untuk menggambarkan profil
permukaan suatu sampel. Prinsip kerja alat SEM adalah dengan memanfaatkan
hamburan balik electron (electron beam) pada permukaan objek dan mengambil
gambar dengan mendeteksi elektron yang muncul pada permukaan objek
(Setyaningsih dan Septiano, 2019). SEM yang dilengkapi dengan Spektroskopi
Sinar-X Dispersif Energi (EDX) merupakan teknik karakterisasi yang sangat
informatif, karena mampu memberikan analisis mengenai morfologi, ukuran, serta
komposisi kimia pada permukaan nanopartikel. EDX dapat diterapkan pada
sampel yang memiliki komposisi unsur homogen dengan permukaan datar dalam
kisaran volume interaksi berkas elektron primer (energi hingga 30 keV dalam
SEM konvensional) dengan sampel. Hal tersebut juga bergantung terhadap energi
pancaran serta nomor atom konstituen sampel. SEM EDX dapat menganalisis
sampel pada volume dalam kisaran sekitar satu mikrometer kubik (Rades et al.,
2014).

Sistem detektor EDX mampu menampilkan secara simultan seluruh sinar-X
berenergi menengah (1-30 keV) yang terakumulasi selama proses analisis pada
setiap titik pengukuran. Energi sinar-X direpresentasikan dalam bentuk spektrum,
yaitu grafik histogram berdasarkan distribusi energinya. Spektrum tersebut
menyediakan informasi bersifat semikualitatif maupun semikuantitatif. Sinar-X

juga dapat terbentuk ketika berkas elektron diperlambat oleh medan elektrostatik
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inti atom dari unsur yang terdapat dalam spesimen. Radiasi ini menghasilkan
spektrum kontinu yang muncul sebagai dasar di bawah puncak-puncak spektrum
(Scimeca et al., 2018).

Karakterisasi menggunakan SEM pada mikrograf grafit 10 um dengan perbesaran
40.00KX menunjukkan struktur kristal seperti fibrin. Sedangkan, mikrograf GO
20 pm menunjukkan bahwa permukaan sampel memiliki struktur yang kusut dan
berlapis. GO memiliki banyak gugus yang mengandung oksigen, terlebih lagi
bentuk gulungan yang diilustrasikan dalam mikrograf 2 um (Shivananda et al.,
2023). Spektrum EDX dan persentase berat unsur diperoleh untuk sampel
serpihan grafit dan GO seperti yang ditunjukkan pada Gambar 7. Hasil analisis
grafit menggunakan EDX menunjukkan adanya komposisi unsur C sebesar
95,7%, unsur O 0,3% dan C/O sebesar 318,2%. Sedangkan, komposisi pada GO
yang disintesis menggunakan metode Hummers Termodifikasi menunjukkan
penurunan komposisi unsur C menjadi 56,02%, dan C/O 8,3%. Komposisi unsur
O mengalami kenaikkan menjadi 6,73%, hal tersebut menunjukkan lebih banyak
unsur O yang terbentuk pada GO. Adanya unsur lain seperti unsur sulfur (S)
dimungkinkan karena adanya proses oksidasi yang belum selesai atau sisa proses
oksidasi (Kigozi et al., 2020). Adapun contoh hasil karakterisasi SEM dan EDX
ditunjukkan pada Gambar 7 dan 8.

Gambar 7. Hasil SEM graphene oxide (Shivananda et al., 2023)
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Gambar 8. Hasil EDX graphene oxide (Kigozi et al.,2020)

2.4.3 X-Ray Diffraction (XRD)

XRD adalah metode karakterisasi material padat yang berguna untuk mengetahui
kemurnian, perubahan parameter Kisi suatu krital, struktur kristal dan fasa
kristalin. Selain itu, XRD juga dimanfaatkan untuk mengetahui rincian lain seperti
susunan berbagai jenis atom dalam kristal, kehadiran cacat, orientasi, dan cacat
kristal (Smallman dan Bishop, 2000). Prinsip dari metode ini adalah ketika sinar
X mengenai bahan padat, sinar-X tersebut dihamburkan oleh elektron-elektron
yang berputar mengelilingi inti atom. Gelombang-gelombang yang tersebar ini,
dipancarkan ke berbagai arah dan saling mengganggu. Interferensi dapat bersifat
konstruktif atau destruktif, berdasarkan arah dan jenis interaksi gelombang (Fultz
and Howe, 2013). Informasi tentang nomor atom dan posisi atom dalam sel
ditentukan oleh intensitas puncak difraksi,sedangkan posisi puncak difraksi
memberikan informasi tentang ukuran dan bentuk sel satuan (Lee, 2021). XRD
didasarkan pada Hukum Bragg yang memungkinkan untuk menghitung jarak
antar bidang atom dalam kristal berdasarkan sudut dan intensitas sinar-X yang
terpantul (Ali et al., 2022). XRD menyatakan perbedaan lintasan berkas difraksi
sinar-X yang merupakan kelipatan panjang gelombang yang dapat ditulis dengan

Persamaan 1.
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nA = 2d sinf (1)

Keterangan:

n = urutan difraksi,

A = panjang gelombang sinar-X,

d = jarak antar bidang atom dalam kristal,

0 = sudut difraksi antara sinar-X yang datang dan bidang kristal

Difraktogram menyajikan informasi berupa deretan puncak difraksi dengan
intensitas relatif sepanjang rentang nilai 20 yang telah ditetapkan. Besarnya
intensitas relatif setiap puncak bergantung pada jumlah atom dalam sampel serta
pola distribusinya di dalam material (Lee, 2021). Adanya tiga jenis informasi
utama yang dapat digunakan untuk mengidentifikasi fase dalam suatu material
meliputi intensitas puncak, pola distribusi intensitas sebagai fungsi sudut difraksi,
serta posisi sudut difraksi pada titik intensitas maksimum (Pratama dkk., 2019).
Informasi yang diperoleh dapat dikorelasikan dengan data mikroskop untuk
menguji apakah pengamatan mikroskopis pada sejumlah kecil partikel mewakili

sebagian besar sampel (Holder and Raymond, 2019).

Karakterisasi GO menggunakan XRD menunjukkan hasil puncak difraksi GO
diamati pada 10,64° sesuai dengan jarak dengan lapisan sebesar 0,817 nm dan
indeks (001) seperti ditunjukkan pada Gambar 9. Terdapat satu puncak difraksi
yang lebar diamati pada 26,3° dengan jarak antar lapisan sekitar 0,34 nm dan
indeks (002). Puncak utama (002) grafit hilang total jika GO dikeringkan. Puncak
tersebut lebih luas dan intensitasnya sangat rendah dibandingkan grafit alam dan
mewakili graphene dengan lapisan yang berkurang (Surekha et al., 2020).Adapun
contoh hasil XRD graphene oxide ditunjukkan pada Gambar 9.
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Gambar 9. Hasil XRD graphene oxide (Surekha et al., 2020)

2.5 Spektrofotometri UV-Vis

Spektrofotometri UV-Vis merupakan teknik analisis kimia yang digunakan untuk
mengidentifikasi senyawa berdasarkan absorbansi foton. Sinar ultraviolet berada
pada rentang panjang gelombang 200-400 nm, sedangkan sinar cahaya tampak
(visible) memiliki panjang gelombang sekitar 400-750 nm. Adapun syarat agar
suatu senyawa dapat dianalisis menggunakan spektrofotometri UV-Vis adalah
senyawa harus yang mengandung gugus auksokrom. Gugus ausokrom adalah
gugus fungsi yang mempunyai elektron bebas seperti OH, NO2, dan NH; (Pratiwi
and Nandiyanto, 2022).

Prinsip dasar spektrofotometri UV-Vis didasarkan pada pengukuran panjang
gelombang dan intensitas sinar ultraviolet dan visible yang diserap analit sebagai
fungsi panjang gelombang. Pada spektrofotometri UV-Vis, proses eksitasi
elektron dicatat dalam bentuk spektrum yang ditampilkan sebagai hubungan
antara panjang gelombang dan absorbansi, bergantung pada jenis elektron dalam
molekul yang dianalisis. Semakin mudah elektron mengalami eksitasi, semakin
besar nilai absorbansi yang dihasilkan (Pratiwi and Nandiyanto, 2022).

Spektrofotometri UV-Vis juga memiliki beberapa kelebihan seperti dapat
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digunakan untuk menganalisis zat organik maupun anorganik, selektif,
mempunyai ketelitian yang tinggi dengan kesalahan relatif besar 1-3% dan hasil
yang diperoleh akurat karena angka yang terbaca langsung dicatat oleh detektor
dan dicetak dalam bentuk angka digital (Rohmah et al., 2021).

Analisis spektrofotometri UV-Vis terhadap antibiotik cefadroxil dapat dilihat dari
penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh Attia et al. (2016) yang menunjukkan
bahwa panjang gelombang kerja yang paling sesuai untuk kuantifikasi adalah 230
nm. Amplitudo serapan antibiotik cefadroxil berbanding lurus dengan konsentrasi
pada panjang gelombang tersebut, sehingga memungkinkan penentuan kuantitatif
yang akurat, bahkan di hadapan produk degradasi alkali. Hal ini dibuktikan
dengan menggunakan penerapan ratio subtraction method dan simultaneous
equation method, dimana puncak serapan di 230 nm tetap dapat dipisahkan dari
interferensi degradasi. Dengan demikian, pemilihan panjang gelombang 230 nm
menjadi dasar penting dalam penetapan metode spektrofotometri yang sensitif,
selektif, dan dapat diaplikasikan pada sediaan farmasi berbasis cefadroxil. Adapun

panjang gelombang cefadroxil dapat dilihat pada Gambar 10.
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Gambar 10. Panjang Gelombang Cefadroxil (Attia et al., 2016)



I11.  METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Januari 2025 — Agustus 2025 di
Laboratorium Kimia Analitik FMIPA Universitas Lampung. Karakterisasi
Graphene Oxide dengan menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR)
dilakukan di Institut Teknologi Sumatera, Scanning Electron Microscopy-Energy
Dispersive X-Ray (SEM-ED X) dilakukan di Unit Pelayanan Teknis Laboratorium
Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi (UPT- LTSIT) Universitas Lampung,
untuk X-Ray Diffraction (XRD) dilakukan di Universitas Negeri Padang. Uji
adsorpsi antibiotik cefadroxil dengan Spektrofotometer UV-Vis (Ultraviolet-

Visible) dilakukan di Laboratorium Kimia Analitik FMIPA Universitas Lampung.

3.2 Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah gelas beaker, labu
erlenmeyer, labu ukur, neraca analitik, tabung reaksi, rak tabung reaksi, hot plate
magnetic stirrer, spinbar, centrifuge, tabung centrifuge, corong kaca, gelas ukur,
pipet tetes, pipet volume, bulp, kertas saring, batang pengaduk, spatula, pH meter,
labu bulat, termometer, botol semprot, ultrasonik, mortal, alu, FTIR, XRD, SEM-
EDX, dan Spektrofotometer UV-Vis. Adapun bahan-bahan yang digunakan dalam
penelitian ini adalah graphite, antibiotik cefadroxil, H2SO4 pekat, ortofosfat
(H3PO4), KMnO4, H202 30%, larutan HCI 0,1 M, larutan NaOH 0,1 M, dan

akuades.
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3.3 Prosedur Kerja

3.3.1 Pembuatan Graphene Oxide Menggunakan Metode Hummers
Termodifikasi

Sebanyak 3 gram grafit dimasukkan ke dalam gelas beaker berkapasitas 500 mL,
kemudian ditambahkan 23 mL H.SOa. Campuran tersebut diaduk menggunakan
magnetic stirrer di dalam wadah berisi es selama 30 menit. Selanjutnya, secara
perlahan sebanyak 3 gram KMnO4 dimasukkan ke dalam larutan dengan menjaga
suhu tetap di bawah 10°C. Setelah itu, larutan diaduk pada suhu 35°C selama 30
menit, kemudian 46 mL akuades ditambahkan secara bertahap hingga suhu naik
mencapai 98°C, dan campuran dibiarkan selama 15 menit (Li et al., 2013).
Selanjutnya, 140 mL akuades ditambahkan ke dalam campuran, diikuti dengan
penambahan 10 mL larutan H2.02 30% sambil diaduk menggunakan magnetic
stirrer selama 10 menit. Suspensi yang terbentuk kemudian dicuci dengan larutan
HCI 5% untuk menghilangkan ion sulfat, dan dilakukan uji menggunakan larutan
barium klorida untuk memastikan hilangnya ion sulfat, yang ditandai dengan tidak
adanya endapan putih. Setelah itu, suspensi dicuci dengan akuades hingga
mencapai pH 5, kemudian disentrifugasi selama 10 menit. Padatan yang diperoleh
didispersikan dalam 450 mL akuades, disonikasi selama 2 jam, dan disaring
menggunakan kertas saring. Padatan hasil saringan kemudian dikeringkan pada

suhu 60°C selama 5 jam di dalam oven (Li et al., 2013).

3.3.2 Karakterisasi Graphene Oxide

Karakteristik gugus fungsi pada graphene oxide diidentifikasi menggunakan
Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR). Morfologi, identifikasi unsur,
dan komposisi kuantitatif graphene oxide diidentifikasi menggunakan Scanning
Electron Microscope-Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX). Fase kristal molekul
diidentifikasi menggunakan X-ray Diffraction (XRD).
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3.3.3 Pembuatan Larutan Induk Antibiotik Cefadroxil 500 ppm

Larutan induk antibiotik cefadroxil 500 ppm dibuat dengan cara melarutkan 12,5
mg padatan antibiotik cefadroxil dengan akuades dalam labu takar 25 mL hingga
tanda tera dan dihomogenkan (Rinawati et al., 2024). Kemudian dilakukan

pengenceran pada larutan induk hingga didapatkan larutan baku 50 ppm.

3.3.4 Pembuatan Kurva Kalibrasi

Dibuat larutan standar 4; 6; 8; 10; dan 12 ppm dengan melakukan pengenceran
bertingkat terhadap larutan induk 50 ppm. Lalu, larutan standar dianalisis
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 229 nm
(Rinawati et al., 2024; Sanz et al., 2019).

3.3.5 Optimasi Parameter Ekstraksi Antibiotik Cefadroxil Menggunakan
Metode DSPE

3.3.5.1 Penentuan pH Optimum

Ditimbang 20 mg GO dimasukkan ke dalam gelas beaker, ditambahkan 20 mL
larutan standar cefadroxil dengan konsentrasi 8 ppm yang sudah diatur pHnya 1;
2; 3; 4 dan 5 menggunakan larutan HCI 0,1 M dan NaOH 0,1 M. Campuran yang
dihasilkan dihomogenkan menggunakan stirrer selama 30 menit, lalu GO
dipisahkan dari larutan dengan sentrifugasi pada kecepatan 10.000 rpm selama 15
menit. Lalu disaring menggunakan kertas saring, filtrat yang dihasilkan dianalisis
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimumnya
(Rinawati et al., 2024).

3.3.5.2 Penentuan Massa Optimum

Ditimbang sebanyak 10; 15; 20; 25 dan 30 mg GO dimasukkan ke dalam gelas
beaker, ditambahkan 20 mL larutan standar cefadroxil pada pH konsentrasi
optimum. Campuran yang dihasilkan dihomogenkan menggunakan stirrer selama
30 menit, lalu GO dipisahkan dari larutan dengan sentrifugasi pada kecepatan

10.000 rpm selama 15 menit. Lalu disaring menggunakan kertas saring, filtrat yang
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dihasilkan dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang

gelombang maksimumnya (Rinawati et al., 2024).

3.3.5.3 Penentuan Waktu Kontak Optimum

Ditimbang GO pada massa optimum dimasukkan kedalam gelas beaker,
ditambahkan 20 mL larutan standar cefadroxil pada pH konsentrasi optimum.
Campuran yang dihasilkan dihomogenkan menggunakan stirrer selama 10; 20;
30; 40 dan 50 menit, lalu GO dipisahkan dari larutan dengan sentrifugasi pada
kecepatan 10.000 rpm selama 15 menit. Lalu disaring menggunakan kertas saring,
filtrat yang dihasilkan dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada

panjang gelombang maksimumnya (Rinawati et al., 2024).

Adapun diagram alir penelitian ini ditunjukkan pada Gambar 11.

Sintesis Graphene Oxide

A
Karakterisasi

FTIR XRD SEM-EDX

v
Optimasi Ekstraksi Antibiotik Cefadroxil

menggunakan Teknik DSPE

Massa pH Waktu

v

Hasil

Gambar 11. Diagram Alir Penelitian



V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, diperoleh kesimpulan bahwa:

1.

Pada penelitian ini telah berhasil dilakukan pembuatan GO yang dibuktikan
dengan hasil karakterisasi FTIR, XRD, dan SEM-EDX.

GO yang telah diperoleh memiliki gugus fungsi karboksil, epoksi, karbonil,
dan hidroksil berdasarkan hasil karakterisasi FTIR, didapatkan puncak 26
sebesar 11,10° pada GO berdasarkan hasil XRD, memiliki morfologi
permukaan lembaran tipis dengan permukaan halus dan beberapa area yang
memiliki kerutan yang bergelombang berdasarkan hasil SEM, memiliki
komposisi unsur C dan O berdasarkan hasil EDX.

Adsorpsi antibiotik cefadroxil oleh GO optimum pada kondisi pH 3 dengan
tingkat adsorpsi sebesar 71,31%, lalu optimum pada berat massa sebesar 30
mg dengan tingkat adsorpsi 92,01%, dan waktu kontak selama 20 menit
dengan tingkat adsorpsi sebesar 80,29%, serta %RPD < 10% yang

menunjukkan hasil yang baik.

5.2 Saran

Saran yang dapat diberikan untuk penelitian selanjutnya yaitu:

1.

Perlu dilakukan optimasi metode DSPE menggunakan parameter lain seperti
konsentrasi adsorbat dan volume adsorbat.
Penentuan desorpsi optimum perlu dilakukan agar adsorben GO dapat

digunakan kembali.
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