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ABSTRACT

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF HYDROGEL FROM
MICROCELLULOSE OF PINEAPPLE LEAF WASTE (Ananas comosus)
WITH CHITOSAN-GLUTARALDEHID AS ADSORBENT
HEAVY METALS Pb AND Zn

By

RAMAH NIA FALIHA

Pineapple leaves are one of the species of the bromeliaceae family which has the
Latin name Ananas comosus which is used as fiber in the textile industry.
Pineapple fiber contains about 62.9% - 65.7% cellulose. Cellulose as an
alternative in the production of hydrogels with chitosan polymer modification for
heavy metal absorption because of its water insoluble but environmentally
friendly. The purpose of this study was to determine the morphology of pineapple
leaf waste microcellulose hydrogels, determine the best volume of glutaraldehyde,
and its ability to absorb Pb** and Zn®" ions. The research stages include sample
preparation, cellulose isolation, hydrogel synthesis, testing the degree of
crosslinking, swelling ratio, FTIR analysis for functional group analysis, SEM
analysis to see the morphology of hydrogels, application of hydrogels in
adsorbing Pb?* and Zn* ions, as well as testing the sorption value using SSA and
determining the adsorption isotherm pattern for Pb%* and Zn®* ions. The results
showed that the hydrogel with the best variation in water absorption is in the
variation of glutaraldehyde 1 mL with, percentage swelling ratio of 1730%, and
the value of the degree of crosslinking of 16.08%. The identified functional
groups are C=0 at 1714 peak of glutaraldehyde and NH3 groups at 1670 peak.
The morphological shape of the hydrogel is closed after adsorption by H,O.
Hydrogels interacted with Pb>* ions showed an adsorption value of 9.13 mg/g
while on Zn** metal of 10.65 mg/g. Isotherm pattern that applies to Pb®* metal
adsorbate is Langmuir isotherm, while on Zn?* metal Freundlich isotherm applies.

Keywords:  Ananas comosus, Microcellulose, Hydrogel, Chitosan,
Glutaraldehyde, Langmuir, Freundlich,



ABSTRAK

SINTESIS DAN KARAKTERISASI HIDROGEL DARI
MIKROSELULOSA LIMBAH DAUN NANAS (Ananas comosus)
DENGAN KITOSAN-GLUTARALDEHID SEBAGAI ADSORBEN
LOGAM BERAT Pb DAN Zn

Oleh

RAMAH NIA FALIHA

Daun nanas merupakan salah satu spesies dari famili bromeliaceae yang memiliki
nama latin Ananas comosus yang dimanfaatkan sebagai serat dalam industri
tekstil. Dalam serat nanas terkandung selulosa sekitar 62,9% - 65,7%. Selulosa
sebagai alternatif dalam produksi hidrogel dengan modifikasi polimer kitosan
untuk peyerapan logam berat karena sifatnya yang tidak larut air namun ramah
lingkungan. Tujuan penelitian ini yaitu mengetahui morfologi hidrogel
mikroselulosa limbah daun nanas, mengetahui volume glutaraldehid terbaik, dan
kemampuanya dalam penyerapan pada ion Pb?* dan Zn?*. Tahapan penelitian
meliputi persiapan sampel, isolasi selulosa, sintesis hidrogel, pengujian derajat
ikat silang, rasio swelling, analisis FTIR untuk analisa gugus fungsi, Analisis
SEM untuk melihat morfologi hidrogel, pengaplikasian hidrogel dalam penyerap
ion Pb®" dan dan Zn?*, serta uji nilai serapan menggunakan SSA dan penentuan
pola isoterm adsorbsi untuk ion Pb®* dan ion Zn**. Hasil penelitian menunjukkan
bahwa hydrogel dengan variasi terbaik dalam penyerapan air yaitu pada variasi
glutaraldehid 1 mL dengan, persentase rasio swelling sebesar 1730%.dan nilai
derajat ikat silang sebesar 16,08%. Gugus fungsi yang teridentifikasi yaitu C=0
pada puncak 1714 dari glutaraldehid dan gugus NH3; pada puncak 1670. Bentuk
morfologi hydrogel yang tertutup setelah terjadi adsorpsi oleh H,O. Hidrogel yang
diinteraksikan dengan ion Pb?* menunjukkan nilai adsorpsi sebesar 9,13 mg/g
sedangkan pada logam Zn?* sebesar 10,65 mg/g. Pola Isoterm yang berlaku pada
adsorbat logam Pb** yaitu isoterm Langmuir, Sedangkan pada logam Zn** berlaku
isoterm Freundlich.

Kata kunci: Ananas comosus, Mikroselulosa, Hidrogel, Kitosan, Glutaraldehid,
Langmuir, Freundlich,
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|. PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Salah satu tanaman yang memiliki serat melimpah selain tumbuhan berkayu yaitu
nanas. Indonesia merupakan salah satu negara yang masuk kedalam Top 10
Countries pineapple Producers dengan produksi nanas 1,8 juta ton (FAO,2019).
Lampung memberikan kontribusi terbesar terhadap produksi nanas Indonesia,
yaitu sebesar 32,77% (Direktorat Jenderal Perkebunan, 2021). Banyaknya
jumlah produksi tersebut, menghasilkan limbah daun yang tidak sedikit. Setelah
proses panen buah nanas, sisa daun-daun yang ditinggalkan begitu saja tentunya
akan menumpuk dan menjadi permasalahan lingkungan jika tanpa adanya
pengolahan ulang. Tahap pengolahan yang tidak mudah menjadikannya perlu alat
khusus dalam mendaur ulang limbah serat daun nanas dan juga membutuhkan
waktu serta biaya. Padahal Serat daun nanas memiliki kandungan selulosa sekitar
62,9% - 65,7% (Pratikno, 2008) nilai yang cukup tinggi untuk bisa dimanfaatkan.
Hingga saat ini pemanfaatan selulosa hanya sebatas produksi pulp, kertas dan
bioetanol. Selain selulosa, dalam serat daun nanas juga mengandung lignin dan

hemiselulosa.

Selulosa merupakan polisakarida tersusun atas molekul glukosa dengan jumlah
yang besar dan membentuk rantai linear. Monomer-monomer dalam polisakarida
tersebut dihubungkan dengan ikatan 3-1,4 glikosidik dimana terbentuk ikatan
kovalen antara atom oksigen dengan atom C; pada cincin pertama dan C,4 pada
cincin kedua. Hal ini terus berlangsung hingga membentuk polimer alam selulosa.
Dalam tumbuhan, umumnya selulosa berbentuk serat. Serat selulosa tersusun dari

jutaan serat mikrofibril. Serat mikrofibril ini terbagi menjadi dua bagian yaitu



amorf dan kristalin. Bagian amorf terbentuk dari rantai selulosa yang dapat larut
dalam asam, Sedangkan bagian kristalin tersusun dari rantai polimer selulosa yang
berikatan linear sehingga kuat dan tidak dapat larut dalam asam. Bagian kristalin

ini diisolasi sehingga menghasilkan mikroselulosa yang berkualitas tinggi.

Mikroselulosa merupakan turunan selulosa yang diperoleh dengan cara memberi
perlakuan pada alfa selulosa yang dikandung oleh tumbuhan berserat. Ukuran
partikel ini sekitar 1-100nm. Kecilnya ukuran yang dimiliki mikroselulosa
menyebabkan ukuran partikel yang lebih luas dan lebih murni daripada selulosa
pada umumnya. Hal ini menguntungkan peneliti dalam melakukan modifikasi
untuk menghasilkan berbagai produk. Seperti sebagai zat pengisi, adsorben,
kosmetik, industri, dan produk lainnya. Salah satu inovasi yang telah dilakukan
yaitu dengan memanfaatkan mikroselulosa yang bertindak sebagai pengisi atau
polimer alam dalam hidrogel. Hidrogel merupakan polimer yang mampu
menyerap dan melepas air tergantung stimulan eksternal yang diterima seperti pH,
suhu, dan kelembaban media aplikasinya (Zamani et al., 2010). Dalam sintesis
hidrogel membutuhkan ukuran partikel yang kecil sehingga memudahkan untuk
terserapnya air maupun senyawa lain pada permukaan hidrogel seperti
mikroselulosa. Adanya gugus hidroksil (-OH) pada mikroselulosa sangat
memungkinkan untuk berikatan dengan air sehingga dapat terjadi pembengkakan
pada hidrogel (Rudyardjo, 2014). Kapasitas air yang dapat diserap sekitar 100 kali
lipat dari berat keringnya (Chang dan Zhang, 2011). Hidrogel dapat disintesis
menggunakan material tiruan dengan ikat silang kimiawi, akan tetapi karena isu
biokompatibilitas terhadap lingkungan, penggunaan polimer sintetik mulai

diminimalisasikan (Sannino et al., 2009).

Beberapa penelitian telah membahas mengenai polimer alam yang
dikombinasikan dengan kitosan. Kitosan, poli( -1,4)2-amino-2-deoksi-d-
glukopiranosa, terbuat dari kitin sebagai biopolimer alami yang diekstraksi dari
krustasea cangkang dengan mendeasetilasi sebagian gugus asetamida nya.
Umumnya lebih dari 60% dengan larutan basa kuat. Gugus fungsi hidroksil (-OH)
dan amina (-NH;) yang dimiliki kitosan mampu berinteraksi dengan air dan

membentuk ikatan hidrogen serta memungkinkan ion logam dapat mudah terikat



baik secara fisik maupun kimia. Kitosan akan mempertukarkan proton yang
dimiliki logam pencemar dengan elektron yang dimiliki oleh nitrogen (N). Sifat
unik yang dimiliki kitosan seperti biodegradabilitas, biokompatibilitas dan
bioaktivitas menjadikannya memiliki berbagai aplikasi potensial dalam produk
biomedis, kosmetik dan pengolahan makanan, agen pengkelat logam, dan
sejenisnya. Rahayu dan Khabibi (2016) melakukan pengujian Adsorpsi lon
Logam Nikel(1l) oleh Kitosan yang dimodifikasi Tripolifosfat dimana kitosan
mampu mengadsorpsi logam dengan nilai derajat deasetilasi 72,24%. Erizal dkk
(2011) mengungkapkan kitosan mampu menambah jumlah pori-pori hidrogel

dengan meningkatnya konsentrasi kitosan.

Akan tetapi, kitosan memiliki sifat mudah larut dalam asam asetat, dan juga larut
sebagian dalam asam encer, seperti HNO3 , HCI, HC1O,, dan lain-lain, sehingga
penggunaan kitosan secara langsung sebagai adsorben akan menjadi kurang
efektif (Pasaribu.2004). Proses adsorpsi kitosan akan terganggu dengan suasana
asam dalam larutan. Dalam suasana asam akan melarutkan kitosan, sehingga akan
membatasi sifat kitosan sebagai adsorben. Hal ini disebabkan dalam suasana asam
akan menyebabkan berkurangnya gugus amina yang merupakan gugus aktif yang
mampu berikatan dengan ion-ion logam. Untuk itu maka perlu dilakukan

crosslingking (sambung silang) .

Modifikasi pengikat silang dalam pembuatan hidrogel umumnya menggunakan
glutaraldehid. Glutaraldehid mengandung gugus aldehid sebagai zat antimikroba
yang larut dalam larutan basa. Menurut Kildeeva, et.al (2008) Hidrogel dengan
pengikat silang glutaraldehid memiliki sifat tidak larut dalam air tetapi memiliki
daya kapasitas tahan air yang tinggi, sehingga sifat tersebut yang sangat
dibutuhkan dalam hidrogel. Pada penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh
Mansur, et.al (2008) menjelaskan bahwa glutaraldehid efektif sebagai pengikat
silang agen untuk pembuatan hidrogel PVA dengan nilai derajat ikat silang
sebesar 180%.

Keberadaan ion logam berat di lingkungan telah mendapat perhatian luas karena

peningkatan debit, toksisitas di lingkungan, alergi, mutagen, teratogen a



karsinogen, tergantung dari bagian tubuh mana yang terikat dengan logam berat
(Said, 2018) dan efek samping lainnya. Sumber potensial ion logam berat dari air
limbah industri antara lain pupuk, fabrikasi logam, cat, pigmen, baterai, dan
sejenisnya. Hal ini akan membahayakan kesehatan masyarakat dan lingkungan
jika dibuang secara tidak benar. Beberapa logam yang termasuk dalam logam
berat yaitu Pb dan Zn. Ketika Pb maupun Zn tertelan dalam konsentrasi tinggi
dapat menjadi racun bagi manusia. Logam berat mudah mengendap dalam
sedimen seperti area sungai, danau, muara hingga perairan laut yang disebabkan
karena mudahnya berikatan dengan material organik dan anorganik
(Burton,2002). Sedimen tersebut dapat terlepas ke air yang menjadi sumber
pencemaran (Yang et al., 2012). Banyak metode seperti pertukaran ion,
pengendapan, proses membran, dan sejenis adsorpsi yang telah digunakan untuk

menghilangkan ion logam beracun.

Salah satu metode yang sering digunakan yakni adsorpsi. Adsorpsi merupakan
proses di mana molekul menumpuk terserap di lapisan antarmuka adsorben
(Dabrowski, 2001). Proses adsorpsi dapat berlangsung jika padatan atau molekul
gas atau cair dikontakkan dengan molekul-molekul adsorbat, sehingga
didalamnya terjadi gaya hidrostatik dan gaya ikatan hidrogen yang bekerja
diantara molekul seluruh material. Gaya-gaya yang tidak seimbang menyebabkan
perubahan-perubahan konsentrasi molekul pada interface fluida. Molekul akan
meninggalkan larutan dan menempel pada permukaan zat adsorben akibat reaksi
kimia dan fisika. Molekul fluida yang diserap dan terakumulasi/melekat disebut
adsorbat (Ginting, 2008). Adsorben yang sudah banyak digunakan yakni arang
aktif, bentonit, kitosan dan zeolit. Baru-baru ini, polimer hidrogel mulai
dikembangkan dalam proses Adsorpsi logam berat. Suliwarno (2018)
memanfaatkan serbuk serat selulosa dari kayu sengon pada sintesis hidrogel yang
digunakan sebagai penyerap logam berat, hasilnya mampu membentuk hidrogel
yang ramah lingkungan dengan mampu menunjukkan aktivitas adsorpsi terhadap
ion logam, namun penelitiannya hanya pada logam Cu, Ni, dan Fe. Untuk itu pada
penelitian ini menggunakan kitosan dimodifikasi glutaraldehid dalam sintesis
hidrogel mikroselulosa dari limbah daun nanas dan pengaplikasiannya sebagai

adsorben logam berat Pb dan Zn melalui metode ikat silang kimiawi dengan



kitosan sebagai biopolimer dan glutaraldehid sebagai pengikat silang. Kemudian,
hidrogel mikroselulosa yang terbentuk dianalisis menggunakan Fourier
Transform Infra Red (FTIR), Scanning Electron Microscopy (SEM) dan
Spektrofotometer Serapan Atom (SSA).

1.2. Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dilakukannya penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mengetahui karakteristik morfologi hidrogel dari mikroselulosa limbah daun
nanas yang dihasilkan.

2. Mengetahui konsentrasi volume glutaraldehid terbaik dalam sintesis hidrogel
mikroselulosa limbah daun nanas.

3. Mengetahui kemampuan penyerapan hidrogel mikroselulosa dari limbah daun

nanas pada ion Pb?* dan ion Zn*

1.3. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah diharapkan mampu mengurangi jumlah limbah
perkebunan berupa daun nanas dan memberikan informasi mengenai sintesis
hidrogel serta kemampuannya terhadap penyerapan logam berat terutama ion Pb?*
dan Zn?* agar selanjutnya dikembangkan dan dapat digunakan sebagai solusi

permasalahan lingkungan.



Il. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Daun Nanas

Nanas (Ananas comosus) Merupakan tanaman yang batangnya pendek dengan ciri
monokotil dan bersifat merumpun (bertunas anakan)( Sunarjono, 2008). Daun dari
nanas memanjang seperti pedang dengan tepi berduri maupun tidak berduri,
panjangnya 80-150 cm. Daun nanas (Ananas comosus) mengandung

komponen penyusun berupa selulosa dan lignin. Selulosa, hemiselulosa, dan
lignin saling berikatan membentuk lignoselulosa (Mayangsari et al., 2019).
terdapat 69,5-71,5% selulosa dalam serat daun nanas (Pratikno, 2008)

Menurut Surtiningsih 2008, klasifikasi nanas adalah sebagai berikut:

Kingdom : plantae

Divisi : spermatophyta

Kelas : angiospermae

Family : bromeliaceae

Genus : ananas

Species : ananas comosus L. Merr.

Di Indonesia nanas sudah cukup lama dikembangkan menjadi dua varietas, yaitu
nanas queen dan nanas smooth cayenne. Nanas queen berciri daun yang pendek
berduri tajam dan buah lonjong mirip kerucut, sedangkan Nanas smooth cayenne
memiliki daun yang halus halus, tidak berduri, dan buahnya besar serta memiliki
rasa yang lebih manis daripada nanas cayenne. Nanas queen banyak ditanam di
daerah Bogor dan Palembang. Salah satu penghasil nanas terbesar di Lampung
yaitu PT. Great Giant Pineapple. Perkebunan ini menghasilkan buah nanas smooth
cayenne dengan hasil sampingan berupa sisa tanaman nanas, yaitu daun sebanyak

90%, tunas batang 9%, dan batang 1% . 90% daun nanas yang dihasilkan,



sebagian mulai dimanfaatkan sebagai kain serat dan sebagian lainnya menjadi
limbah (Sibarani et al., 2018).

2.2. Selulosa

Selulosa merupakan polimer alam yang paling melimpah, biokompatibel, dan
ramah lingkungan karena mudah terdegradasi, tidak beracun, serta dapat
diperbarui. (Mulyadi, 2019). Selulosa termasuk polimer hidrofilik dengan tiga
gugus hidroksil reaktif pada tiap unit glukosa, tersusun atas ribuan gugus
anhidroglukosa yang tersambung melalui ikatan 1,4-B-glukosida membentuk
molekul berantai yang panjang dan linear (Klemm et. at, 1998). Bentuk polimer
ini memungkinkan selulosa saling menumpuk atau terikat menjadi bentuk serat
yang sangat kuat. Selulosa sebagai komponen terbesar dari lignoselulosa yang
membentuk mikrofibril berstruktur kristalin dan amorf. struktur kimia dari
selulosa tersusun dari unsur C,0 dan H yang membentuk rumus molekul
(CsH100s),. Sifat reaktif yang dimiliki selulosa sangat dipengaruhi oleh gugus
hidroksilnya (-OH). Gugus —OH dapat berinteraksi dengan gugus -S, -O, dan —N
membentuk ikatan hidrogen. Sedangkan gugus —OH akan berikatan dengan gugus
hidrogen (-H) pada air sehingga membuat selulosa bersifat hidrofilik (Placket,
2011).

Gambar 1. Struktur Selulosa (Seto dan Sari, 2013)

Selulosa dapat dibagi atas tiga jenis berdasarkan derajat polimerisasi (DP) dan

kelarutan dalam senyawa natrium hidroksida (NaOH) yaitu a - Selulosa adalah



selulosa berantai panjang yang tidak larut dalam larutan NaOH 17,5% atau larutan
basa kuat dengan Derajat Polimerisasi 600 — 15000. a - selulosa biasa digunakan
sebagai tingkat kemurnian selulosa. Semakin tinggi kadar a - selulosa, maka
semakin baik mutu bahannya. - selulosa adalah selulosa yang berantai pendek
dan larut dalam larutan NaOH 17,5% atau basa kuat dengan derajat polimerisasi
15 — 90, serta dapat mengendap bila dinetralkan. y-selulosa adalah selulosa yang
memiliki struktur rantai pendek dan larut dalam larutan NaOH 17,5% atau basa
kuat dengan derajat polimerisasi kurang dari 15. Kandungan utama dari selulosa
jenis ini adalah hemiselulosa (Nuringtyas, 2010).

Selulosa termasuk polimer alam dan sumber daya terbarukan yang jumlahnya
sangat melimpah di bumi serta akan menjadi sumber daya kimia utama di masa
depan. Kelimpahan ini telah menyebabkan badan penelitian tentang struktur dan
sifat mekaniknya, terutama untuk pemanfaatannya dalam tekstil. Sebagian besar
penelitian memiliki difokuskan pada studi tanaman dan selulosa yang diregenerasi
(Sembiring, 2019).

2.3. Mikroselulosa

Mikroselulosa adalah selulosa murni yang diisolasi dari o -selulosa sebagai pulp
dengan asam mineral yang berasal dari bahan tanaman berserat. Mikroselulosa
merupakan serbuk yang terdiri dari partikel berpori. Diameter yang dimiliki
sebesar 1-100um. Zat ini bersifat higroskopis, tidak larut dalam air, namun
mampu mengembang ketika terjadi kontak dengan air. Mikroselulosa dapat
dihasilkan melalui proses isolasi alfa selulosa, kemudian dihidrolisis dengan
menggunakan asam. Metode hidrolisis asam ini bertujuan untuk menghilangkan
sisa-sisa lignin dan hemiselulosa yang masih terkandung dan berikatan dengan
selulosa (Pingali et al., 2010) Namun begitu, penggunaan asam yang terlalu kuat
dan suhu yang terlalu tinggi serta waktu reaksi yang terlalu lama dapat
mengakibatkan kerusakan struktur selulosa sehingga selulosa gagal untuk
diisolasi. Untuk itu perlu adanya perlakuan alkalinasi terlebih dahulu
menggunakan Natrium Hidroksida (NaOH) dan pelarut organik seperti etanol,



metanol atau toluena, agar menghilangkan hemiselulosa dan lignin (Pratama et
al., 2019). Kemudian dilanjutkan dengan bleaching dan hidrolisis asam encer
untuk mencegah terjadinya destruksi kristalin selulosa menjadi karbon yang

ditandai dengan selulosa semakin berwana coklat.

Berikut gambar terjadinya depolimerisasi selulosa menjadi mikroselulosa melalui

hidrolisis asam.

Daerah Amorf

Rantai Selulosa / \

Jl

Depolimerisas Hidrolisis Dgerah

Kristalin
— —
— =

Selulosa Individu
Gambar 2. Depolimerisasi selulosa (Lee et al.,2014)

Asam kuat akan mampu menghidrolisis pada bagian amorf dalam rantai selulosa

namun tidak mempengaruhi bagian kristalnya (Lee et al.,2014).

2.4. Kitosan

Kitosan merupakan salah satu jenis polisakarida alami yang mengandung gugus
hidroksil dan amina (-NH, ) dalam struktur molekulnya. Gugus tersebut
menyebabkan kitosan dapat berinteraksi dengan molekul air kemudian
membentuk ikatan hidrogen. kitosan yang terperangkap akan menyebabkan
terjadinya pembentukan rongga dalam matriks hidrogel yang meningkatkan
jumlah pori-pori hidrogel seiring dengan meningkatnya konsentrasi kitosan
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(Erizal dan Zainal A, 2011). Biopolimer menarik secara industri karena
kemampuannya untuk menurunkan konsentrasi ion logam transisi ke konsentrasi
bagian per miliar, tersedia secara luas dan aman bagi lingkungan. Bahan tersebut
antara lain selulosa, alginat, karagenan, lignin, protein, kitin dan turunan kitin.
Sifat ketahanan yang tinggi, biokompatibilitas, rendah toksisitas, dapat menyerap
cairan yang dimiliki kitosan, menjadikan biopolimer tersebut unggul dari
beberapa polimer lain (Sibarani dkk.2018) namun, tetap saja memiliki kekurangan
yaitu bersifat sensitif terhadap larutan asam. Sehingga, dalam sintesisnya perlu
untuk mencegah kitosan mudah larut dalam larutan asam dan meningkatkan
ketahanan kimia dan hidrofilisitasnya serta degradasi biologis. Hal tersebut dapat
dilakukan dengan menghilangkan sejumlah gugus amina melalui reaksi silang tapi
tetap mempertahankan gugus amina bebasnya. Untuk itu diperlukan adanya agen
pengikat silang seperti glutaraldehid, Metilen-bis akrilamida (MBA) atau pengikat
silang yang lainnya (Rudyardjo, 2014)

Gambar 3. Struktur Kitosan (Kusumaningsih et al., 2004)

kitosan sebagian asetat yang memiliki sekitar 50% unit D-glukosamin, hanya
mampu larut dalam air (Sugimoto et al., 1998). Fleksibilitas rantai molekul
kitosan dalam larutan dapat dimanipulasi dengan menggunakan kitosan yang
memiliki derajat deasetilasi yang berbeda, atau larutan dengan pH dan/atau
kekuatan ion yang berbeda untuk mengontrol ukuran pori, kekuatan mekanik atau
permeabilitas membran atau kitosan yang dibuat (Tsaih dan Chen, 1997). Hasil
yang diharapkan dapat konsisten dengan pKa dari kitosan. Nilai pKa dari kitosan,
berkisar antara 6,2 hingga 6,8 (Guibal et al., 1999). Dari literatur jelas bahwa
kitosan dapat digunakan untuk menghilangkan berbagai logam (Cu(ll), Pbll),
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U(VI1), Cr(111), Cr(V1), Ni(l1), Cd(11). ), Zn(11), Co(l1), Fe(11), Mn(11), Pt(1V),
Ir(11), PA(I1), V(V) dan V(IV)) dari air limbah.

2.5. Metode ikat Silang

Metode ikat silang (Cross-link) merupakan metode yang penting dalam
pembuatan hidrogel, dimana terjadi ikatan antara dua polimer yang bergabung
satu sama lain membentuk suatu cabang. Ikatan ini terjadi tidak serta-merta,
melainkan dengan adanya bantuan dari agen pengikat silang (Cross-Linker)
dengan jumlah persentase 2-12% dari jumlah pada masing-masing polimer yang
berikatan. Ikat silang ini terbagi menjadi dua jenis, yaitu ikat silang kimia dan ikat
silang fisika. Ikat silang secara kimia terjadi melalui adanya bahan kimia sebagai
cross-linker yang melakukan ikatan-ikatan secara kovalen maupun ionik pada
struktur polimer. Sedangkan ikat silang fisika menggunakan pembekuan ataupun
pemanasan. Ikat silang secara fisika ini tidak bertahan lama karena ikatannya yang
cukup lemah sehingga dalam media asam yang encer pada waktu tertentu sudah

mengalami pengembangan dan akhirnya melarut (Rambe, 2018).

2.6. Glutaraldehid

Salah satu bahan yang sering digunakan sebagai agen pengikat silang yaitu

adalah glutaraldehid Glutaraldehid merupakan golongan senyawa aldehid yang
memiliki rumus CsHgO,/CH,(CH,CHO). Glutaraldehid memiliki sifat yang
sedikit asam dan bersifat sebagai zat antimikroba yang efektif dalam larutan basa
(pH=7,5-8), umumnya glutaraldehid digunakan untuk sterilisasi alat-alat
kesehatan, bedah maupun dental. Nama lain glutaraldehid adalah , 1,3-
diformilpropan. Glutaraldehid memiliki daya aksi yang lebih efektif dibandingkan
formaldehid, sehingga lebih banyak aplikasikan dalam bidang virology dan tidak

berpotensi karsinogenik.
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HJEMLEH

Gambar 4. Strutur Glutaraldehid

3

Glutaraldehid mampu mengikat gugus OH dalam polimer dan membentuk
jaringan polimer yang kuat tidak mudah berubah sehingga matriks makin rapat.
Penggunaan glutaraldehid sebagai agen pengikat silang sering digunakan untuk
dimodifikasi dengan polimer kitosan, karena glutaraldehid sebagai crosslinking
agent akan bereaksi dengan gugus amida (NH2) pada kitosan. Ikatan silang terjadi
antara gugus aldehid tersebut sangat reaktif terhadap gugus amino bebas pada
kitosan Semakin tinggi konsentrasi dari glutaraldehid yang ditambahkan, maka
kekuatan gel akan semakin besar. Hal ini dapat disebabkan karena fungsi
glutaraldehid dalam pembuatan gel sebagai pembentuk ikatan silang (Rohman,
2016).

2.7. Hidrogel

2.7.1 Definisi

Hidrogel merupakan suatu jenis polimer yang mampu mengadsorpsi sejumlah
banyak air dari berat keringnya dan tidak dapat larut dalam air karena adanya
ikatan silang tiga dimensi yang terdapat dalam struktur polimernya (Erizal, 2010).
Potensi luas yang dimiliki hidrogel sebagai polimer penyerap air seperti pada
popok bayi, pembalut wanita, wadah penyimpanan air pada pertanian, sumber air
cadangan pada tanaman hortikultura (Tomar et al., 2007), penyerap zat warna,
Adsorpsi logam berat dan bakteri atau jamur pada pembalut luka (Bruggisser,
2005).

Hidrogel memiliki gugus hidrofilik dan hidrofobik. Gugus hidrofilik ini yang

menyebabkan hidrogel membengkak, sedangkan gugus hidrofobik mengontrol
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laju pembengkakan hidrogel. Hidrogel akan membengkak pada suhu di bawah
suhu transisi fase volume, sedangkan pada suhu diatas fase volume suhu transisi
akan mengalami penyusutan. Perubahan ini terkait dengan keseimbangan
hidrofilik menjadi hidrofobik dalam struktur jaringan. Faktor eksternal yang dapat
mempengaruhi penyerapan hidrogel yaitu kelembaban, tekanan, temperatur,
derajat keasaman dari media aplikasinya, dan juga karena adanya bahan kimia
lain. Bahan kimia ini biasanya bersifat asam atau basa. Adanya gugus asam atau
basa dalam struktur akan mengalami ionisasi dan terikat dalam rantai polimer
(Mahinroosta et al., 2018).

2.7.2. Klasifikasi Hidrogel

Hidrogel dapat diklasifikasikan dalam beberapa bagian berdasarkan komposisi

polimer, Menurut Ahmed (2015) sebagai berikut:

2.7.2.1 Homopolimer.

Hidrogel homopolimer adalah jaringan polimer yang berasal dari satu monomer,
yaitu unit struktural dasar yang terdiri dari jaringan polimer apapun.
Homopolimer memiliki kerangka yang saling berhubungan antar strukturnya

tergantung pada sifat monomer dan teknik polimerisasi yang digunakan.

2.7.2.2 Kopolimer
Hidrogel kopolimer adalah hidrogel yang terdiri dari dua atau lebih monomer
yang berbeda dengan setidaknya satu komponen hidrofilik yang tersusun secara

acak, blok atau konfigurasi bolak-balik di sepanjang rantai jaringan polimer.

2.7.2.3 Multi Polimer

hidrogel Multi Polimer adalah salah satu kelas penting hidrogel, terbuat dari dua
komponen polimer sintetis dan/ atau alami ikatan silang independen, yang
terkandung dalam bentuk jaringan. Hidrogel semi jenis ini, salah satu
komponennya adalah polimer ikatan silang dan komponen lainnya adalah polimer

non-ikatan silang.
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2.7.3. Mekanisme Kerja Hidrogel

Kemampuan hidrogel dalam mengikat dan melepaskan molekul air terjadi ketika
adanya kontak langsung dengan air. Dimana bagian hidrofilik hidrogel yang
bersifat polar akan mengalami hidrasi dengan molekul air dan terbentuk ikatan
primer. Pembentukan ikatan ini terjadi karena adanya rongga-rongga yang
berukuran sangat kecil pada polimer hidrogel, dengan demikian menyebabkan
terjadinya ikatan hidrogen yang kuat terhadap molekul air. Gugus hidrofilik ini
yaitu —OH, -COOH, -CONH2, dan SO3H. Seperti Halnya dengan
pembengkakan, gugus hidrofilik dapat mempengaruhi ketidaklarutan hidrogel
dalam air (Zainal et al., 2021). Hidrogel yang membengkak mengakibatkan
terbukanya struktur hidrogel yang bersifat hidrofobik. struktur hidrofobik tersebut
juga akan mengikat air dengan membentuk ikatan sekunder (Gulrez et al., 2011).
Hidrogel tidak akan hancur selama mengembang karena adanya setruktur yang
berikatan silang, ikatan silang dapat dibentuk melalui ikatan silang secra fisika,
(ikatan hydrogen) atau kimia (ikatan kovalen, atom, ionik).. Hidrogel yang terikat
silang secara kovalen disebut dengan hidrogel kimia sedangkan secara non
kovalen disebut dengan hidrogel fisika. Hidrogel kimia memiliki kekuatan
mekanik yang lebih kuat (Gibas dan Janik, 2010).

Hidrolisis, oksidasi dll
B—

Polimer /

Interaksi
Ikat Hidrofobik
Silang

Gugus polar

Hidrogel kimia Hidrogel fisika

Gambar 5. Mekanisme interaksi gugus hidrofobik (Hoffman, 2002)
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2.7.4. Metode Sintesis Hidrogel

Metode sintesis hidrogel umumnya menggunakan teknik ikat silang (Cross-link).
Perbedaan pengikat silang yang digunakan menjadikan metode sintesis hidrogel

terbagi menjadi beberapa jenis, yaitu:

2.7.4.1. Metode Polimerisasi Radikal bebas

Metode polimerisasi radikal bebas adalah metode dasar yang sering digunakan
dalam sintesis hidrogel. Terdapat beberapa tahapan dalam metode ini, yaitu tahap
inisiasi, propagasi, transfer rantai, dan terminasi. Pada tahap inisiasi, merupakan
tahap awal pembentukan radikal-radikal bebas. Terjadi pemaksapisahan homolitik
oleh molekul menjadi suatu radikal. Reaksi ini menggunakan inisiator termal
(pemanasan campuran ke temperatur yang sangat tinggi) atau menggunakan
cahaya ultraviolet. Inisiator yang digunakan biasanya peroksida (ROOR).
Selanjutnya radikal yang telah terbentuk memasuki tahap propagasi, yaitu
pembentukan radikal bebas baru. Terjadi perkembangbiakan radikal-radikal bebas
baru dalam reaksi rantai. Kemudian terjadi tahap transfer rantai. Radikal yang
bersifat reaktif bereaksi dengan molekul target membentuk suatu produk.
Keberlanjutan tahap ini sangat panjang dan membentuk rantai yang panjang,
sehingga diperlukan tahap terminasi. Tahap ini sebagai tahap pemutus dalam
proses propagasi. Reaksi yang terjadi menyebabkan perubahan radikal bebas
menjadi radikal bebas yang stabil dan tidak reaktif hingga membentuk produk
baru (Fessenden, 1986).

2.7.4.2. Metode Pengikat Silang Menggunakan Radiasi

Pengikat silang menggunakan Radiasi memanfaatkan radiasi berenergi tinggi
seperti sinar gamma atau radiasi elektron untuk membentuk kelompok fungsional
pada permukaan polimer utama, sehingga mampu menghasilkan hidrogel murni
yang hanya terdiri dari satu material saja sehingga dapat meminimalisir resiko
biokompatibilitas dengan lingkungan. Metode ini telah banyak digunakan dalam
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sintesis hidrogel, namun membutuhkan biaya lebih dan alat khusus untuk

melakukan proses radiasi (Erizal, 2010).

2.7.4.3. Metode Ikat Silang Secara Fisika dan Kimia

Metode ikat silang (cross-link) secara fisika mampu menghasilkan hidrogel yang
bersifat non permanen. Keunggulan yang dimiliki pada metode ini yaitu tidak
memerlukan perantara pengikat silang lain seperti bahan kimia dan prosesnya
yang mudah dilakukan. Sebelum hidrogel yang dihasilkan digunakan, perlu
adanya purifikasi pada material perantara. Sedangkan metode ikat silang secara
kimia menggunakan bahan kimia tambahan sebagai perantara pengikat silang. Hal
ini sebagai jembatan penghubung antara polimer utama dengan polimer sekunder
untuk berikatan secara kovalen. Pengikat silang kimia ini akan mengaktivasi
polimer utama sehingga dapat berikatan dengan polimer sekunder. Contoh agen
pengikat silang secara kimia yaitu asam sitrat dan glutaraldehid. Pada metode ini
dapat menghasilkan hidrogel yang bersifat permanen dah digunakan dalam

material sintetis maupun alami (Tsihlis et al., 2010).

2.8. Adsorpsi

Adsorpsi merupakan suatu peristiwa terkontaknya partikel padatan dan cairan
pada kondisi tertentu sehingga sebagian partikel pengotor terjerap (menempel
pada permukaan rongga) di permukaan padatan dan konsentrasi partikel pengotor
yang tidak terjerap (menempel pada permukaan rongga) mengalami perubahan
(Yusuf dan Tjahjani, 2013). Adsorpsi secara fisika terjadi dengan melibatkan gaya
Van Der Waals dimana terjadi penyerapan gas maupun cairan. Sedangkan
adsorpsi secara kimia melibatkan adanya interaksi antar zat kimia yang diserap
dengan zat penyerapnya. Proses adsorpsi ini terjadi dengan adanya zat yang
memiliki kemampuan untuk melakukan adsorpsi yaitu adsorben. Adsorben adalah
bahan-bahan yang sangat berpori dan adsorpsi berlangsung pada dinding pori-pori

atau pada letak-letak tertentu di dalam partikel tersebut. Pemisahan ini terjadi
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akibat adanya perbedaan bobot molekul atau polaritas yang menyebabkan
sebagian molekul dapat melekat pada permukaan tertentu lebih erat daripada
molekul lainnya. Porositas adsorben dapat mempengaruhi daya adsorpsi dari suatu
adsorben. Adsorben yang memiliki porositas besar mempunyai kemampuan
menyerap yang lebih tinggi dibandingkan dengan adsorben dengan porositas
kecil. Untuk meningkatkan porositas tersebut dapat dilakukan dengan
mengaktivasi secara fisika, seperti mengalirkan uap air panas ke dalam pori-pori

adsorben atau mengaktivasi secara kimia (Yusuf dan Tjahjani, 2013)

2.8.1. Faktor yang Mempengaruhi Adsorpsi

Interaksi antara adsorben dengan adsorbat dipengaruhi oleh beberapa faktor.
Menurut Widiyatno dkk (2017), terdapat beberapa faktor yang dapat
mempengaruhi adsorpsi yaitu sebagai berikut:

2.8.1.1 Jenis Adsorben yang digunakan

Adsorben yang bersifat polar, memiliki daya adsorpsi yang besar terhadap
senyawa-senyawa polar seperti asam karboksilat, alkohol, alumina, keton dan
aldehid. Adsorben non polar memiliki daya adsorpsi yang besar terhadap amina
dan senyawa yang bersifat basa. Sedangkan adsorben basa memiliki daya

adsorpsi yang besar terhadap senyawa yang bersifat asam.

2.8.1.2 Jenis Adsorbat (zat yang akan diserap)

senyawa elektrolit akan mudah diserap dan hasil adsorpsi lebih banyak
dibandingkan dengan larutan non elektrolit. Hal ini karena larutan elektrolit
terionisasi sehingga didalam larutan terdapat ion-ion dengan muatan berlawanan
yang menyebabkan gaya tarik-menarik VVan der Waals semakin besar, sehingga

daya adsorpsi semakin besar.

2.8.1.3 Konsentrasi Adsorben
Jika konsentrasi semakin tinggi, maka jumlah solute yang teradsorpsi semakin

besar.
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2.8.1.4 Luas Permukaan.
semakin luas permukaan adsorben maka jumlah adsorbat yang terserap akan

semakin banyak

2.8.1.5 Temperatur
Adsorpsi merupakan proses eksotermis sehingga jumlah adsorbat akan bertambah

dengan berkurangnya temperatur adsorbat

2.8.1.6 Tekanan
Jika tekanan diperbesar molekul-molekul adsorbat akan lebih cepat teradsorpsi,
akibatnya jumlah adsorbat yang terserap bertambah banyak. Jadi tekanan

memperbesar jumlah zat yang teradsorpsi.

2.8.2. Model Isoterm adsorpsi

Beberapa tipe isoterm adsorpsi yang dikembangkan untuk mendeskripsikan

interaksi antara adsorben dan adsorbat antara lain:
2.8.2.1 Isoterm Langmuir

Isoterm langmuir mennjukkan bahwa kapasitas adsorben maksimum terjadi akibat
adanya lapisan tunggal (monolayer) adsorbat pada permukaan adsorben. Dalam
bentuk yang umum, persamaan isoterm langmuir adalah sebagai berikut
(Siswoyo, 2014):

Ce 1 1

= 0 = e Q)

& Qe KLxQm

Dimana: Ce = konsentrasi equilibrium (mg/ I), Qe = jumlah adsorbat yang
terserap pada saat equilibrium (mg/g), K. = konstanta Langmuir (I/mg), Qm =

kapasitas adsorpsi,

Pada grafik isotherm langmuir dengan Ce/Qe sebagai sumbu y dan Ce sebagai
sumbu x akan diperoleh persamaan garis (y = ax+b) yang akan menentukan nilai
Qm dan KL, dimana Qm adalah 1/a sedangkan K, adalah nilai b. Jumlah adsorbat

yang terserap dapat dihitung dengan persamaan
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vV (Ci-Cf)

R @)

m

Dimana Ci dan Cf adalah konsentrasi awal dan akhir, V adalah volume larutan,

dan m adalah massa adsorben hidrogel.

2.8.2.2 Isoterm Freundlich

Isoterm freundlich menggambarkan adsorpsi jenis fisika dimana adsorpsi terjadi
pada beberapa lapis dan ikatannya tidak kuat. Isoterm freundlich juga
mengasumsikan bahwa tempat adsorpsi bersifat heterogen. Cara konvensional
untuk menyatakan isoterm freundlich diberikan persamaan sebagai berikut,
(Sawyer dkk, 1994):

Dimana: Qe = jumlah adsorbat pada permukaan (mg/ g), Ce = konsentrasi

equilibrium (mg/l), Kf dan n = konstanta

Konstanta freundlich menunjukkan ikatan antara adsorbat dengan adsorben dan
diperoleh dengan cara eksperimen. Untuk mendapatkan konstanta Kf dan 1/n,

maka perlu dilakukan linerisasi terhadap persamaan sebagai berikut:
Log (Qe) = 10g Kf + 1/N10Q Ce...eovvviiiiiieieieee e 4)

Dari data percobaan laboratorium yang diperoleh diplot dengan log (Qe) sebagai
sumbu y dan log Ce sebagai sumbu x. Grafik yang diperoleh adalah garis linear

dengan slope = 1/n dan intercept = log K f (Sawyer dkk, 1994).

2.9. Logam Berat

Logam merupakan zat yang memiliki konduktivitas tinggi listrik, kelenturan, dan
kilau, yang mudah untuk membentuk kation dan memiliki ikatan logam. (Khlifi
dan Hamza-Chaffai et al., 2010) . Logam berat merupakan salah satu komponen

pencemar perairan. Keberadaan logam-logam ini sangat berbahaya, meskipun
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dalam jumlah yang kecil bila masuk kedalam tubuh dengan kadar yang berlebih
akan menimbulkan dampak negatif terhadap fungsi fisiologi tubuh, tidak dapat
didegradasi ataupun dihancurkan dan merupakan zat yang berbahaya karena dapat
terjadi bioakumulasi. Beberapa jenis logam yang termasuk kategori logam berat
sebagai berikut: Aluminium (Al), Manganese (Mn), Cadmium (Cd), Plumbum
(Pb) Chromium (Cr), Molybdenum (Mo), Cadmium (Cd), Chromium (Cr), Cobalt
(Co), Merkuri (Hg), Cuprum (Cu), Ferrum (Fe), Selenium (Se), Silver (Ag), Tin
(Sn), Plumbum (Pb), Vanadium (V) dan Zinc (Zn). Logam berat seperti; Merkuri
(Hg), Cuprum (Cu), Cobalt (Co) sangat berbahaya bila kadar yang terlarut dalam

tubuh manusia cukup tinggi atau melebihi ambang batas baku.

2.9.1. Timbal (Pb)

Timbal merupakan logam berat yang jumlahnya sangat sedikit di lapisan kerak
bumi, namun banyak terkandung dalam bahan yang digunakan sehari-hari, seperti
cat, bensin, kosmetik, mainan, debu rumah tangga, tanah yang terkontaminasi,
pipa saluran air, emisi industri, baterai, percetakan, pembuatan tembikar, dan
proses peleburan timbal (Gerhardsson et al., 2002). Timbal memiliki karakter
fisik yang lunak dan berwarna coklat kehitaman, serta bersifat mudah dimurnikan
dari pertambangan. Senyawa ini banyak ditemukan pada pertambangan dunia.
titik lebur yang rendah, mudah dibentuk, mempunyai sifat kimia yang aktif,
sehingga dapat digunakan untuk melapisi logam untuk mencegah perkaratan. Bila
dicampur dengan logam lain, membentuk logam campuran yang lebih bagus
daripada logam murninya, mempunyai kepadatan melebihi logam lain
(Gerhardsson et al., 2002).

95% Timbal bersifat anorganik dan dalam bentuk garam anorganik yang kurang
larut dalam air. Sedangkan 5% berbentuk timbal organik. Timbal organik
ditemukan dalam bentuk senyawa Tetra Ethyl Lead (TEL) dan Tetra Methyl Lead
(TML). Jenis senyawa ini hampir tidak larut dalam air, namun mudah larut dalam

pelarut organik misalnya dalam lipid (Tangio, 2013).
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2.9.2. Seng (Zn)

Seng (Zn) merupakan salah satu unsur logam berat. Zn memiliki nomor atom 30
dan massa atom 65,39. Titik leleh Zn yaitu 410°C dan titik didih mencapai 906°C.
Zn dalam pemanasan tinggi akan menimbulkan endapan seperti pasir. Seperti
logam-logam lainnya, Zn diperlukan tubuh untuk proses metabolisme dalam
jumlah tertentu, tetapi dalam kadar tinggi dapat bersifat menjadi racun.
Karakteristik Zn cukup reaktif, dengan penampakan fisik berwarna putih-
kebiruan, Akan pudar bila terkena uap udara, dan terbakar bila terkena udara
dengan api hijau terang. Dapat bereaksi dengan asam, basa dan senyawa non
logam. Di alam, logam ini tidak berada dalam keadaan bebas tetapi dalam bentuk

terikat dengan unsur lain berupa mineral. (Nurfilah, 2013).

2.10. Karakterisasi

2.10.1. Uji Organoleptik

Uji organoleptik merupakan pengujian menggunakan indera manusia sebagai alat
utama untuk melihat mutu produk hasil sintesis. Hidrogel diamati secara visual
bentuk, elastisitas serta tekstur yang ada dalam cawan petri.hidrogel yang baik

memiliki bentuk yang padat, elastis, dan halus (Sari et al., 2014).

2.10.2. Uji Swelling

Uji swelling merupakan uji terhadap banyaknya air yang dapat diadsorpsi oleh
hidrogel setelah dilakukan perendaman di dalam medium. Kemampuan hidrogel
mengadsorpsi air tergantung kepada sifat elastis rantai polimer yang membentuk
jaringan, sifat hidrofilitas rantai polimer yang membentuk jaringan serta
kompatibilitas polimer dengan molekul air. Dapat dihitung dengan rumus sebagai
berikut :

Wis—-Ws

%Derajat Swelling = s X 100, i (5)
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dimana :
Wis : Berat gel mengembang hasil swelling
Ws : Berat hidrogel kering (Sari et al., 2014).

2.10.3. Uji Derajat Ikat Silang

Pengukuran derajat ikat silang digunakan untuk melihat apakah hidrogel benar-
benar terbentuk (fraksi gel)melalui ukurannya,yang ditandai adanya jaringan-
jaringan yang mengikat rantai polimer. Seberapa besar potensi hidrogel untuk
merespon kondisi tertentu yang diberikan lingkungannya misalnya dalam
lingkungan air, apakah hidrogel ini cenderung mengembang atau larut. Uji ini
dapat dilakukan dengan perendaman dengan pelarutnya, sehingga monomer yang
tidak ikut bereaksi dan tidak terikat silang menjadi hidrogel larut kembali bersama
pelarutnya. Untuk menghitung derajat ikat silang (persen gel) yang terbentuk,

digunakan rumus :

%lkat silang = MM//—C:gxloo ................................................................................ (6)

dimana :
Wdg = berat gel kering setelah perendaman

Wip = berat polimer hidrogel awal sintesis (Sari et al., 2014).

2.10.4. Analisis Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Fourier Transform Infra Red (FTIR) adalah teknik yang digunakan untuk
mengidentifikasi gugus fungsi dari struktur kimia suatu zat tetapi tidak dapat
menentukan unsur-unsur penyusunnya. Berdasarkan pada ikatan kimia yang dapat
menyerap cahaya inframerah pada frekuensi tertentu (Nandini Sahu et al., 2020).
Pada prinsipnya, Radiasi infra merah dilewatkan pada sampel. Sebagian radiasi
sinar infra merah tersebut diserap oleh sampel sedangkan sebagian lainnya akan

diteruskan. Jika frekuensi dari suatu vibrasi spesifik sama dengan frekuensi
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radiasi infra merah yang langsung menuju molekul, akan terjadi penyerapan
radiasi oleh molekul tersebut. Adsorbansi dan transmisi molekuler selanjutnya
digambarkan dalam bentuk spektrum. Transmisi ini akan membentuk suatu sidik
jari molekuler suatu sampel. Karena bersifat sidik jari, sehingga tidak ada dua
struktur molekuler unik yang menghasilkan spektrum infra merah yang sama
(Suseno dan Firdausi, 2008).

Adsorbansi radiasi infra merah pada molekul terjadi akibat adanya interaksi
vibrasi pada ikatan molekul-molekulnya menyebabkan perubahan polarisabilitas
dengan medan listrik gelombang elektromagnetik. Terdapat 2 jenis vibrasi, yaitu
vibrasi ulur dan tekuk. Getaran ulur adalah suatu gerakan berirama di sepanjang
sumbu ikatan yang menyebabkan jarak antar atom akan bertambah atau
berkurang. Getaran tekuk merupakan gerakan yang dapat terjadi karena perubahan
sudut-sudut ikatan antara ikatan-ikatan pada sebuah atom, atau karena gerakan
suatu gugus. Ikatan-ikatan yang berbeda seperti C-C, C=C, CL1C, C-O, C=0, O-H
serta NH mempunyai frekuensi karakteristiknya sebagai pita serapan dalam
spektrum inframerah. Grafik spektrum inframerah terbentuk antara persentase

adsorbansi terhadap frekuensi karakteristiknya (Suseno dan Firdausi, 2008).

Tabel 1. Karakteristik pita serapan spektrum FT-IR

No Gugus Fungsi Bilangan Gelombang
(cm™)

1 C=C 1680-1600

2 C=0 1680-1640

3  -NH; 1650-1620

4 N-H 1560-1530

5 C-O 1240

6 O-H 3300-2500

(Stuart, 2004).
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2.10.5. Analisis Scanning Electron Microscopy (SEM)

Analisis Scanning Electron Microscopy (SEM) Merupakan instrumen kimia yang
digunakan untuk mengamati morfologi mikrostruktur dengan resolusi yang
tinggi. Elektron digunakan sebagai pengganti cahaya untuk melihat bentuk
padatan maupun porositas pada sampel. Seberkas sinar elektron dihasilkan dari
elektron gun yaitu filamen yang dipanaskan. Prinsip kerja SEM adalah melalui
gelombang elektron yang dipancarkan oleh electron gun dan terkondensasi di
lensa kondensor yang terfokus pada titik dan terlihat jelas melalui lensa lensa
objektif. Berkas sinar elektron yang mengenai cuplikan sampel menghasilkan
elektron sekunder yang selanjutnya terkumpul dalam detektor sekunder. Dari
cuplikan tersebut menghasilkan ribuan titik dengan berbagai intensitas pada
permukaan katoda sebagai bentuk gambar. Selanjutnya berkas elektron
dikonsentrasikan pada spesimen, kemudian bayangan pada lensa objektif
diperbesar dan membentuk gambar morfologi yang dibutuhkan pada layar.
Gambar tersebut berupa lekukan, tonjolan maupun lubang permukaan yang

tentunya dibutuhkan dalam karakterisasi hidrogel ( Gunawan dan Azhari, 2010).

Gambar 6. Morfologi Hidrogel (Sembiring, 2019).

2.10.6. Analisis Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

Spektrofotometer serapan atom adalah instrumen dengan pengukuran adsorbansi
dan konsentrasi melalui penyerapan sinar oleh materi dengan panjang gelombang
tertentu. Penyerapan sinar oleh atom netral dalam kondisi gas, dengan berkas
sinar yang berasal dari sumber sinar tersebut. Sinar ini berupa sinar tampak

ataupun ultraviolet (Mardin, 2012). Prinsip dasar SSA berdasarkan interaksi
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antara radiasi elektromagnetik dengan sampel, dengan cara kerja berdasarkan atas
penguapan larutan sampel, kemudian logam yang terkandung didalamnya diubah
menjadi atom bebas. Atom tersebut akan mengAdsorpsi radiasi dari sumber
cahaya yang dipancarkan dari lampu katoda yang mengandung unsur yang akan
ditentukan. Banyaknya penyerapan radiasi kemudian diukur pada panjang
gelombang tertentu menurut jenis logamnya. Jika radiasi elektromagnetik
dikenakan kepada suatu atom maka akan terjadi eksitasi elektron dari tingkat
dasar ke tingkat tereksitasi, setiap panjang gelombang memiliki energi yang
spesifik untuk dapat tereksitasi ke tingkat yang lebih tinggi (Suarsa, 2015).

Hubungan kuantitatif antara intensitas radiasi yang diserap dan konsentrasi unsur
yang ada dalam larutan cuplikan menjadi dasar pemakaian SSA untuk analisis
unsur-unsur logam. Untuk membentuk uap atom netral dalam keadaan/tingkat
energi dasar yang siap menyerap radiasi dibutuhkan sejumlah energi. Energi ini
biasanya berasal dari nyala hasil pembakaran campuran gas asetilen-udara atau
asetilen-N,O, tergantung suhu yang dibutuhkan untuk membuat unsur analit
menjadi uap atom bebas pada tingkat energi dasar (ground state). Proses tersebut
berdasarkan hukum Lambert Beer, dimana bila cahaya monokromatik melalui
suatu media atau larutan, maka sebagian cahaya tersebut diserap, sebagian

dipantulkan, dan sebagian lagi dipancarkan (Rajab, 2021).
AT ADC e ———————————— @)

dimana, A = adsorbansi, a = koefisien serapan, L2/M , b = panjang jejak sinar
dalam medium berisi atom penyerap, L , ¢ = konsentrasi, M/L3, lo = intensitas

sinar mula-mula dan | = intensitas sinar yang diteruskan



I1l. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu Dan Tempat

Penelitian ini dilakukan pada bulan Mei 2022 - Januari 2023 bertempat di
Laboratorium Kimia Organik Jurusan Kimia Fakultas MIPA Universitas
Lampung. Analisis Spektroskopi Serapan Atom (SSA) dilakukan di Laboratorium
Kesehatan Provinsi Lampung , Analisis Fourier Transform Infra Red (FTIR) dan
Scanning Electron Microscopy (SEM) dilakukan di Unit Pelaksanaan Teknis
(UPT) Laboratorium dan Sentra Inovasi Terpadu (LTSIT) Universitas Lampung.

3.2 Alat dan Bahan

Alat-alat yang akan digunakan pada penelitian ini antara lain fourier transform
infrared (FTIR), Scanning Electron Microscopy (SEM) , Spektrofotometer
Serapan Atom (SSA), neraca analitik, hot plate, magnetic stirrer, thermometer,

sentrifus, oven, blender, pengayak, pH meter, desikator, dan alat-alat gelas.

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah akuades, NaOH 10%, H,0;
35%, H,SO4, Na,CO3 Kitosan 35 %, Glutaraldehid, kertas saring, aseton,

metanol, Pb(NOs), , Zn(SO,) dan serat daun nanas.

3.3 Prosedur Penelitian
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3.3.1 Persiapan Sampel
Limbah daun nanas dicuci bersih dengan air, dipotong kurang lebih 60 cm

kemudian dilakukan proses water-retting dengan cara merendam daun nanas ke
dalam air selama dua minggu hingga seratnya dapat dipisahkan. Serat daun nanas
kemudian dicuci sampai bersih lalu dikeringkan dengan dijemur (Istinanda dkk,
2018). Setelah itu dihaluskan dengan cara diblender dan ditimbang .

3.3.2 Isolasi Selulosa

3.3.2.1 Delignifikasi

Delignifikasi dilakukan untuk menghilangkan kandungan lignin dan hemiselulosa.
Sebanyak 20 gram kemudian dimasukkan kedalam gelas beaker 1000 mL dan
ditambahkan NaOH 10% sebanyak 600 mL sambil dipanaskan dengan suhu 90°C.
Setelah itu disaring dan dicuci dengan Na,SO3; 2% hingga pH netral (Wijaya dkk.,
2017)

3.3.2.2 Pemutihan

Residu hasil delignifikasi, ditambah dengan H,O, (35%) sejumlah larutan NaOH
10% dipanaskan dengan hot plate pada suhu 50°C. Kemudian dilanjutkan
pemanasan dengan pengadukan selama 60 menit suhu 50°C. Padatan dicampur
dengan akuades sampai pH netral lalu dikeringkan pada suhu 50°C selama 24 jam
(Wijaya dkk., 2017).

3.3.2.3 Hidrolisis Asam

Sebanyak 200 mL H,SO, dimasukkan ke dalam Erlenmeyer 500 mL . Lalu
dipanaskan dengan suhu 45°C di atas hot plate hingga larut. Selanjutnya
ditambahkan 10 gr serbuk selulosa dan dilakukan hidrolisis selama 60 menit pada
suhu 45°C. setelah larut membentuk suspensi, dilakukan sentrifugasi dengan
kecepatan 10.000 rpm selama 10 menit kemudian didekantasi. Endapan yang
didapat ditambahkan sedikit aquades dan Na,CO3 5% untuk dinetralkan hingga

pH 7. Kemudian dikeringkan dan dilakukan ultrasonikasi dengan menambahkan
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akuades pada endapan kemudian disonikasi dengan daya 40 kHz selama 1 jam .
selanjutnya disentrifugasi dengan kecepatan 10.000rpm selama 10 menit dan
didekantasi (Antika, 2021).

3.3.3 Analisis Kadar Lignin dan Selulosa

Analisis kadar lignin dan hemiselulosa dilakukan menggunakan metode Chesson-
Datta (Lismeri dkk). Sebanyak 1 gram selulosa dimasukkan kedalam gelas beaker
lalu ditambahkan aquades 150 mL. Kemudian direfluks selama 2 jam pada
hotplate dengan suhu 100°C. Selanjutnya disaring dan dicuci dengan aquades
hingga volume filtrat 300 mL. Sebagai residu awal, residu dikeringkan dengan
oven lalu ditimbang hingga berat konstan. Dilanjutkan dengan menambahkan 150
mL H2S04 1N dan direfluks pada suhu 100°C selama 2 jam. Residu disaring dan
dicuci menggunakan aquades hingga volume filtrat 300mL. Sebagai residu
kedua, dikeringkan hingga berat konstan. Setelah itu Residu kedua direndam
dalam 10 mL H2S04 72% selama 4 jam di suhu kamar kemudian ditambahkan
150 mL H2S04 1N untuk pengenceran. Kemudian direfluks kembali selama 2
jam dengan suhu 100°C. Hasil refluks disaring dan dicuci dengan akuades hingga
volume filtrat 400 mL. residu dikeringkan hingga berat konstan sebagai residu
akhir.

Perhitungan :

. Berat selulosa—Residu Awal
Kadar Air (%) = — =300 e A 8 10090 cvvoveeeeeeeeeeseeeeeseeeeenean. (8)
Berat selulosa
. Resid l—Residu Ked
Kadar Hemiselulosa (%) = ~—— e "ES TR ZE00 5 100% .vvoveoveereeneenn. (9)

Berat selulosa
Residu Kedua—Residu Akhir

Kadar Selulosa (%) = X 100% wooveiiiiiiiieee (10)

Berat selulosa

Residu Akhir—Residu Awal

Kadar Lignin (%) = X 10090 coiiiiiiiieee (11)

Berat selulosa

3.3.4 Sintesis Hidrogel

Sebanyak 1 gram MKS dimasukkan kedalam gelas beaker dan ditambahkan 30

mL aquades. Kemudian dipanaskan pada suhu 90°C selama 30 menit. Selanjutnya
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ditambah kitosan sebanyak 1 gram yang telah dilarutkan dalam 40 mL asam asetat
2%. Kemudian distirer selama 6 jam. Selanjutnya ditambahkan glutaraldehid
dengan variasi konsentrasi volume 0 mL, 0,5 mL, 1 mL, dan 1,5 mL dengan
pengadukan selama 2 jam. Gel yang terbentuk dituangkan ke dalam cawan petri
dan dibekukan pada suhu -20 °C selama 12 jam, kemudian diletakkan pada suhu
ruang selama 3 jam. Perlakuan tersebut dilakukan sebanyak 2 siklus, kemudian
sediaan di keringkan menggunakan oven pada suhu 40 °C selama 24 jam.
(Rahayuningdyah, dkk., 2020).

3.3.4.1 Uji Organoleptik

Hidrogel diamati secara visual bentuk, elastisitas serta tekstur yang ada dalam
cawan petri (Rahayuningdyah, dkk., 2020).

3.3.4.2 Uji Swelling

Hidrogel dipotong kecil sebanyak 0,08 gram sebagai bobot awal (WO0), kemudian
direndam dalam 2 mL akuades selama 60 menit. Penambahan berat sampel
merupakan banyaknya aquades yang terserap oleh hidrogel. Apabila sampel tidak
lagi mengalami penambahan berat dan terlarut ke dalam aquades maka pengujian
sampel selesai. Kemudian dihitung persentase rasio swelling (Rahayuningdyah,
dkk., 2020).

3.3.4.3 Uji Fraksi Gel

Hidrogel dipotong kecil sebanyak 200 mg sebagai bobot awal (W), kemudian
direndam dalam 40 mL akuades selama 24 jam, lalu dikeringkan kembali dalam
oven pada suhu 50°C kurang lebih selama 4 jam dan ditimbang beratnya sebagai
bobot akhir (W;) (Rahayuningdyah, dkk., 2020).

3.3.4.4 Analisis Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Hidrogel ditempatkan dalam kontak dengan Kristal ATR kemudian ditahan oleh
penjepit kompresi micrometer controlled. Setelah itu, diuji pada pada bilangan
gelombang 500-4000 cm™.
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3.3.4.5 Analisis Morfologi dengan Scanning Electron Microscope (SEM)

Analisa morfologi dilakukan dengan menggunakan alat Hitachi TM3000.
Hidrogel dipotong dengan ukuran 1cm x 1cm. kemudian dikeringkan dengan
Freeze drying lalu di keringkan dalam oven selama 1 jam. Diletakkan sampel
tersebut diatas preparat dan diamati sehingga dapat terlihat struktur permukaan

hidrogel yang dihasilkan.

3.3.5 Hidrogel Sebagai Adsorben lon Pb®* dan lon Zn**
3.3.5.1 Pembuatan Larutan lon Pb2+%* dan lon Zn*

a. Larutan lon Pb?*

Untuk membuat larutan induk Pb?* 1000 ppm, Sebanyak 0,8 gram Pb(NOs),
dimasukkan ke dalam labu takar 500 mL dan ditambahkan aquades hingga tanda
batas dan dihomogenkan. Kemudian untuk membuat larutan standar 100 ppm,
Larutan induk Pb** 1000 ppm dipipet 10 mL ke dalam labu ukur 100 mL,
kemudian diencerkan dengan akuabides hingga tanda batas. Selanjutnya membuat
larutan Pb(NO3), dengan konsentrasi 50 ppm, 40 ppm, 30 ppm, 20 ppm, 10 ppm
dan 5 ppm (Deviyanti dkk, 2014).

b. Larutan lon Zn?*

Untuk membuat larutan induk Zn*1000 ppm, Sebanyak 1,24 gram Zn(SO4)
dimasukkan ke dalam labu takar 500 mL dan ditambahkan aquades hingga tanda
batas dan dihomogenkan. Kemudian untuk membuat larutan standar 100 ppm,
Larutan induk ion Zn** 1000 ppm dipipet 10 mL ke dalam labu ukur 100 mL,
kemudian diencerkan dengan aquabides hingga tanda batas. Selanjutnya membuat
larutan Zn(SO,4) dengan konsentrasi 50 ppm, 40 ppm, 30 ppm, 20 ppm, 10 ppm
dan 5 ppm (Deviyanti dkk, 2014).

3.3.5. 3 Efek pH Larutan Logam Terhadap Penyerapan lon Pb?* dan zn®*

Gel yang sudah dikeringkan sebanyak 30 mg, kemudian di swelling selama 60

menit dalam larutan lon Pb®* dan Zn*" sebanyak 50 mL dengan konsentrasi 10



31

ppm; 20 ppm; 30 ppm; dan 40 ppm . Selanjutnya ditambah larutan buffer dengan
variasi pH 2; 4; dan 6. Kemudian diaduk dengan kecepatan 100 rpm dan diukur
konsentrasi akhir ion Pb* dan ion Zn* dalam larutan menggunakan SSA
(Nurfilah, 2013).

3.3.5.3 Penentuan Konsentrasi dan Jumlah lon Teradsorpsi lon Pb* dan
zn**

Sebanyak 50 mL larutan ion Pb?* dan ion Zn** masing-masing dengan variasi
konsentrasi 10 ppm; 20 ppm; 30 ppm; dan 40 ppm. Ditambahkan dengan 30 mg
hidrogel. Tiap-tiap campuran dikocok dengan shaker pada pH optimum selama 1
jam dan pada suhu 27°C (Buhani et.al, 2017). Kemudian disentrifugasi dan
diambil filtratnya untuk dianalisis konsentrasi ion logam yang tertinggal dalam

larutan dengan menggunakan SSA.

3.3.5.4 Penentuan Pola Interaksi dan Kapasitas adsorpsi lon Pb?* dan Zn*

Hasil data konsentrasi kesetimbangan yang telah diperoleh selanjutnya digunakan
bersama dengan data konsentrasi awal, massa adsorben, dan volume, untuk
menghitung persamaan model yang sesuai dengan hasil eksperimen. Model
isoterm yang digunakan adalah model isoterm Langmuir dengan bentuk
persamaan linier. Untuk mencari persamaan model yang sesuai dengan hasil
eksperimen, digunakan analisis regresi linier. Hasil perhitungan dari regresi linier
akan memberikan nilai gradien (b) dan intersep (a). Dari data tersebut, dapat
dicari nilai-nilai konstanta pada persamaan Langmuir dan Freundlich (Perdana
dkk, 2023)



V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, diperoleh kesimpulan sebagai
berikut :

1. Kadar selulosa yang diperoleh sebesar 71% .

2. Hidrogel MCCDN/Kitosan-glutaraldehid berhasil disintesis dengan variasi
terbaik dalam penyerapan air yaitu glutaraldehid 1 mL dengan persentase
rasio swelling sebesar 1730%.dan nilai derajat ikat silang sebesar 16,08%.

3. Hasil Analisis SEM menunjukkan adanya interaksi gugus aktif hidrogel
terhadap gugus OH pada air dimana pori yang sebelumnya terbuka menjadi
tertutup oleh gugus hidrofilik yang berinteraksi membentuk ikatan hidrogen
dengan gugus —OH pada molekul air.

4. Hidrogel yang diinteraksikan dengan ion Pb** menunjukkan nilai penyerapan
ion sebesar 9,13 mg/g dengan pH optimum yaitu pH 6 dan konsentrasi
optimum pada 20ppm. Pada Logam Zn** menunjukkan nilai peyerapan ion
sebesar 10,65 mg/g dengan pH optimum yaitu pH 6 dan konsentrasi 40 ppm.

5. Pola Isoterm yang berlaku pada adsorbat ion Pb®* yaitu isoterm Langmuir
dengan nilai R? sebesar 0,929 dan kapasitas penyerapan (Qm) sebesar 6,544
mg/g, sedangkan pada logam Zn?* berlaku isoterm Freundlich dengan nilai R?
sebesar 0,8898 dan nilai Kf sebesar 4,601.
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5.2. Saran
Berdasarkan hasil yang diperoleh, beberapa saran untuk penelitian selanjutnya

sebagai berikut:

1. Pada proses sintesis hidrogel perlunya penambahan siklus perubahan suhu
ekstrim agar proses gelasi dapat berjalan lebih optimal.

2. Pada proses uji adsorpsi hidrogel tehadap logam, perlu diperhatikan jarak
waktu saat melakukan karakterisasi untuk segera mungkin untuk menghindari
pengendapan logam.

3. Kemudian perlunya uji SEM pada permukaan hidrogel setelah di aplikasikan
pada logam agar mampu melihat perbedaan letak logam yang terserap. Selain
itu nilai perbesaran analisis SEM Perlu ditambah hingga 4000x agar dapat
melihat morfologi pada permukaan hidrogel yang lebih jelas.
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