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ABSTRAK

OPTIMASI DSPE BERBASIS KARBON AKTIF DARI LIMBAH KAYU
MANIS UNTUK PENENTUAN RESIDU AMOXICILLIN

Oleh

Sabila Amalya Haryanto

Di Indonesia, antibiotik 77,6% dapat diperoleh tanpa resep dan antibiotik yang
banyak digunakan adalah amoxicillin. Antibiotik yang digunakan secara berlebihan
dapat mengakibatkan pencemaran dan berdampak pada munculnya residu maupun
metabolit antibiotik terutama di lingkungan perairan. Salah satu teknik preparasi
sampel residu antibiotik amoxicillin di lingkungan yaitu dispersive solid phase
extraction (DSPE) menggunakan adsorben karbon aktif dari kayu manis, Karbon
aktif yang diperoleh memiliki kualitas yang baik sesuai SNI 06-3730-1995 dengan
kadar air 1%, kadar abu 4%, kadar zat terbang 11%, dan kadar karbon aktif murni
75%. Karakterisasi karbon aktif dilakukan dengan menggunakan instrumen FTIR
untuk menentukan gugus fungsi, XRD untuk menentukan tingkat kristalinitas, dan
SEM-EDX untuk melihat morfologi permukaan dan komposisi unsur. Uji adsorpsi
antibiotik amoxicillin menggunakan karbon aktif kayu manis dilakukan dengan
lima variasi, yaitu variasi pH, konsentrasi adsorbat, massa adsorben dan waktu
kontak. Hasil penelitian menunjukkan bahwa kondisi optimum menggunakan
karbon aktif pada pH 5 dengan konsentrasi 20 ppm pada massa 2 g dan waktu
kontak selama 30 menit dengan tingkat adsorpsi sebesar 67,46%.

Kata kunci: Antibiotik amoxicillin, DSPE, karbon aktif, kayu manis.



ABSTRACT

DSPE OPTIMIZATION BASED ON ACTIVATED CARBON FROM
CINNAMON WASTE FOR DETERMINATION OF AMOXICILLIN
RESIDUES

By

Sabila Amalya Haryanto

In Indonesia, 77.6% of antibiotics can be obtained without a prescription and the
most widely used antibiotic is amoxicillin. Antibiotics that are used excessively can
cause pollution if the residual waste and have an impact on the appearance of
antibiotic residues and metabolites, especially in the aquatic environment. One of
the sample preparation techniques for amoxicilin antibiotic residues in the
environment is dispersive solid phase extraction (DSPE) using activated carbon
adsorbents from cinnamon. The activated carbon obtained has good quality
according to SNI 06-3730-1995 with 1% water content, 4% ash content, 11%
volatile matter content, and 75% Fixed carbon content. Characterization of
activated carbon was carried out using FTIR instruments to determine the functional
groups, XRD to determine the level of crystallinity, and SEM-EDX to see the
surface morphology and elemental composition. Adsorption test of amoxicillin
antibiotic using cinnamon activated carbon was conducted with five variations,
namely pH variation, concentration adsobate, mass adsorbent and contact time. The
results showed that the optimum conditions using activated carbon at pH 5 with a
concentration of 20 ppm at a mass of 2 g and contact time for 30 minutes with an
adsorption rate of 67.46%.

Keywords: Activated carbon, amoxicillin antibiotic, cinnamon, DSPE.
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MOTTO

“Dan aku menyerahkan urusanku kepada Allah”

(Q.S. Al Ghafir: 44)

“Cukuplah Allah menjadi penolong kami dan Allah sebaik-baik Pelindung”
(Q.S. Ali Imran:173)

“Allah tidak membebani seseorang melainkan sesuai dengan kesanggupannya”

(Q.S Al-Bagarah:128)

“Ada sesuatu yang menantimu setelah banyak kesabaran (yang kau jalani), yang
akan membuatmu terpana hingga kau lupa betapa pedihnya rasa sakit”
(Ali bin Abi Thalib)

“If you look inside your heart, You don't have to be afraid of what you There's an
answer if you reach into your soul and the sorrow that you know will melt away,
and be strong.”

(Hero Mariah Carey)
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Penggunaan antibiotik merupakan salah satu kebutuhan dasar kesehatan manusia
yang berfungsi sebagai obat atau zat anti bakteri untuk mengatasi berbagai
penyakit infeksi. Sumber kegiatan yang berpotensi menghasilkan sisa antibiotik
dalam badan air diantaranya melalui berbagai macam kegiatan dalam bidang
pertanian, peternakan, produk farmasi dan perawatan tubuh dan industri
(Kurniawan dan Mariadi, 2019; Liguori et al., 2022). Antibiotik yang digunakan
secara berlebihan dapat mengakibatkan pencemaran dan berdampak pada
munculnya residu maupun metabolit antibiotik terutama di lingkungan perairan

(Wulur dkk., 2021). Salah satu residu yang banyak ditemukan adalah amoxicillin.

Amoxicillin merupakan suatu antibiotik semisintetik penicillin yang memiliki
cincin fB-laktam yang digunakan untuk mengobati infeksi bakteri yang disebabkan
oleh mikroorganisme (Kassaye and Genete, 2013). Di Indonesia, antibiotik 77,6%
dapat diperoleh tanpa resep dan antibiotik yang banyak digunakan adalah
amoxicillin (Anna dan Fernandez, 2013). Pemakaian yang luas ini dapat
menyebabkan semakin meningkatnya residu antibiotik amoxicillin karena
pembuangan limbah sisa obat antibiotik yang tidak dikonsumsi lagi dibuang tanpa
prosedur yang tepat (Rahayu dan Rindawati, 2021). Selain itu antibiotik yang
dikonsumsi tidak diserap dengan baik di dalam tubuh dan sekitar 30-90% dari
antibiotik diekresesikan tanpa perubahan dalam urin atau feses dan mengalir ke
sistem pembuangan limbah rumah tangga (Hernandez et al., 2021). Kegiatan
rumah sakit menghasilkan beberapa residu obat-obatan, salah satunya antibiotik



karena instalasi pengolahan air limbah (IPAL) yang dimiliki oleh rumah sakit
tidak dirancang untuk mengolah limbah yang mengandung obat obatan sehingga
limbah yang dihasilkan oleh proses pengolahan akan mengandung kontaminan
sisa penggunaan antibiotik dapat terbuang ke dalam sistem pembuangan air
(Kurniawan dkk., 2019). Hal tersebut dapat mengganggu keseimbangan ekosistem
dan memodifikasi informasi genetik bakteri alami sehingga terjadi resistensi
(Anggraini dan Pujilestari, 2017). Akibatnya, lingkungan perairan yang
terkontaminasi tidak hanya membahayakan manusia tetapi juga menyebabkan
kerusakan spesies individu, populasi, dan komunitas biologis (Santos and Ramos,
2016). Oleh sebab itu maka perlu dilakukan penentuan antibiotik amoxicillin yang
tepat dan efisien. Namun, residu antibiotik di lingkungan merupakan hal yang
rumit dikarenakan matriks yang dianalisis memiliki kompleksitas tinggi
(Alampanos et al., 2019). Oleh karena itu diperlukan teknik preparasi sampel

yang tepat untuk menentukan kadar residu antibiotik lingkungan.

Selama ini teknik preparasi yang digunakan adalah Solid Phase Extraction (SPE).
Metode SPE merupakan teknik preparasi sampel yang memiliki komponen utama
fasa padat dengan fungsi sebagai adsorben yang diletakkan dalam kolom. Namun,
metode SPE memiliki kelemahan seperti membutuhkan waktu yang lama pada
setiap tahap preparasi sampel, hanya dapat digunakan dalam satu kali pakai,
memerlukan jumlah sampel yang cukup banyak dan biaya relatif mahal
(Anastassiades et al., 2003). Oleh karena itu diperlukan pengembangan metode
menggunakan Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE) atau metode ekstraksi
fasa padat terdispersi. Metode DSPE memiliki beberapa kelebihan yaitu
membutuhkan waktu yang singkat, lebih banyak sampel dianalisis pada satu
waktu, dan membutuhkan pelarut yang sedikit. Metode DSPE terdiri dari
penambahan adsorben padat yang langsung dimasukkan ke larutan sampel.
Prinsip metode DSPE didasarkan pada analit yang ada dalam matriks sampel yang
akan teradsorpsi ke fase padat DSPE (Islas et al., 2017).



Salah satu langkah penting dalam DSPE adalah pemilihan adsorben, perlu untuk
mempertimbangkan karakteristik kimia dan fisik yang memungkinkan interaksi
maksimal antara adsorben dan analit (Islas et al., 2017). Pada umumnya adsorben
yang digunakan teknik DSPE adalah adsorben sintesis seperti multi walled carbon
nanotubes, gold nanoparticles, dan halloysite nanotubes (Qin et al., 2019).
Namun pada penggunaan adsorben sintesis diperlukan biaya mahal dan proses
sintesis sulit untuk pembuatannya (Firdaus, 2013). Alternatif dari kekurangan
tersebut yaitu menggunakan adsorben ramah lingkungan, mudah tersedia, dan
biaya rendah berbasis bahan pertanian (Shaikh, 2020). Adsorben yang banyak
digunakan yaitu silika gel, zeolit, dan karbon aktif (Puspita dkk., 2017).

Karbon aktif dapat digunakan sebagai adsorben karena memiliki kapasitas
adsorpsi yang tinggi. Karbon aktif juga memiliki sifat adsorpsi yang selektif,
tergantung pada luas permukaan dan ukuran pori-pori karbon aktif tersebut
(Saputro et al., 2020). Luas permukaan dari suatu karbon aktif dapat bertambah
atau meningkat setelah karbon aktif melalui tahap aktivasi baik secara kimia atau
fisika. Luasnya permukaan karbon aktif disebabkan karena karbon memiliki
permukaan dalam yang berongga, sehingga karbon mampu menyerap zat atau
senyawa yang terdapat dalam suatu larutan (Maulinda dkk., 2015). Karbon aktif
dapat mengadsorpsi zat warna tekstil, dapat sebagai adsorben pengolahan
senyawa pencemar seperti logam berat, fenol, padatan tersuspensi (Lestari et al.,
2020) dan dapat mengadsorpsi senyawa-senyawa antibiotik seperti tetrasiklin,

beta-laktam, kuinolon, amoxicillin, dan sulfonamid (Chang et al., 2015).

Karbon aktif yang berkualitas dapat dibuat dari bahan organik yang mengandung
biopolimer seperti lignin, hemiselulosa, atau selulosa (Demiral et al., 2021).
Bahan dari limbah pertanian dapat dimanfaatkan sebagai karbon aktif dengan
biaya yang cukup rendah (Wang and Kaskel, 2012). Limbah kayu manis
merupakan sisa kayu yang tidak ikut dikupas untuk diambil kulitnya sebagai
bahan rempah-rempah yang selama ini setelah ditebang hanya diambil kulitnya
dan kayunya hanya dibiarkan saja. Limbah kayu manis termasuk salah satu

limbah pertanian yang bisa dijadikan sebagai karbon aktif karena mengandung



selulosa 25-35%, hemiselulosa 18-22%, lignin 19-27% (Hamidah dkk., 2009).
Menurut Komarayati dan Gusmailina (1994) tentang pembuatan karbon aktif dari
kayu manis melaporkan bahwa rendemen dari karbon kayu manis yang diperoleh
sebesar 24,74 % dan kadar karbon terikat adalah 78,31 % untuk karbon kayu

manis termasuk tinggi sehingga berpotensi untuk dijadikan sebagai karbon aktif.

Berdasarkan uraian di atas, maka pada penelitian ini akan dilakukan optimasi
metode DSPE menggunakan karbon aktif yang berasal dari limbah kayu manis

untuk menentukan residu antibiotik amoxicillin.

1.2 Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Membuat karbon aktif dari limbah kayu manis.

2. Karakterisasi hasil karbon aktif menggunakan Fourier Transform Infrared
(FTIR), Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX),
dan X-Ray Diffraction (XRD).

3. Optimasi massa adsorben, pengaruh pH, konsentrasi adsorbat, dan waktu
kontak optimum dalam proses ekstraksi senyawa antibiotik amoxicillin.

1.3 Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai karbon aktif dari

Limbah kayu manis untuk penentuan residu senyawa antibiotik amoxicillin.



Il. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Senyawa Antibiotik Amoxicillin

Antibiotik adalah senyawa alami yang dihasilkan oleh jamur atau mikroorganisme
lain yang dapat membunuh bakteri penyebab penyakit pada manusia ataupun
hewan. Beberapa antibiotik merupakan senyawa sintetis (tidak dihasilkan oleh
mikroorganisme) yang juga dapat membunuh atau menghambat pertumbuhan
bakteri. Meski antibiotik memiliki banyak manfaat, tetapi penggunaannya telah
berkontribusi terhadap terjadinya resistensi (Katzung, 2007). Antibiotik digunakan
sebagai obat untuk mengatasi infeksi bakteri yang bersifat bakterisid (membunuh
bakteri) atau bakteriostatik (mencegah berkembangbiaknya bakteri), selain itu
antibiotik juga digunakan untuk meningkatkan pertumbuhan dan produktivitas

hewan dan tumbuhan (Yang et al., 2020).

Amoxicillin termasuk salah satu antibiotik golongan penicillin yang biasanya
digunakan untuk mengobati berbagai jenis infeksi pada anak-anak maupun orang
dewasa. Antibiotik amoxicillin banyak digunakan karena memiliki spektrum
antibakteri yang luas, memiliki bioavailabilitas oral yang tinggi, serta harganya
relatif murah (Amanda dkk., 2022). Amoxicillin diindikasikan untuk infeksi
bakteri pada telinga, tenggorokan, sinus, kulit, saluran kemih, abdomen dan darah
(Sofyani dkk., 2018). Amoxicillin aktif melawan infeksi yang disebabkan bakteri
gram positif yang tidak menghasilkan B-laktamase dan aktif melawan bakteri
gram negatif karena obat tersebut dapat menembus pori-pori dalam membran
fosfolipid luar (Neal, 2007).

Amoxicillin merupakan antibiotik yang memiliki bentuk butir, berwarna putih,

sedikit pahit, serta memiliki titik leleh 194 °C. Amoxicillin memiliki nama lain D(-



)-a-amino-phydroxybenzylpenicillin, amoxicillin atau amoksiiline. Rumus kimia
amoxicillin adalah (2S,5R,6R)-6-[[(2R)-2-Amino-2-(4-hidroksifenil) asetil]
amino]- 3,3 - dimetil- 7- okso - 4- tia - 1- aza - bisiklo [3.2.0]heptan-2karboksilat
(Kaur et al., 2011). Struktur dari amoxicillin dapat ditunjukkan pada Gambar 1.

Gambar 1. Struktur amoxicillin (Wronska et al., 2015)

2.2 Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE)

Metode Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE) merupakan metode yang
efektif. Pada metode ini adsorben diterapkan langsung ke dalam volume sampel
cair tanpa perlu persiapan sampel sebelumnya dan seluruh metode bergantung
pada pengocokan dan sentrifugasi. Metode DSPE ini memungkinkan
keseimbangan ekstraksi tercapai dengan cepat dan jumlah pelarut yang
dibutuhkan sangat rendah (Scigalski and Kosobucki, 2020).

Metode DSPE dianggap sebagai skala mikro dan makro metode ekstraksi dan
pembersihan, digunakan dalam berbagai metodologi analitis sebagai prosedur
untuk eliminasi potensi gangguan (pembersihan) yang dapat mempengaruhi
penentuan selanjutnya dari analit (Fagerquist et al., 2005). Namun salah satu
langkah penting dalam DSPE adalah pemilihan adsorben, dan perlu
mempertimbangkan kimia dan fisik karakteristik yang memungkinkan interaksi
maksimal antara adsorben dan analit, memastikan ekstraksi selektivitas,
penghapusan, atau prakonsentrasi analit hadir dalam analitis matriks
(Fagerquist et al., 2005). Teknik DSPE mencapai batas yang memadai deteksi

(LOD) untuk analisis antibiotik, dengan keuntungan tambahan dari konsumsi



pelarut yang rendah dalam pengobatan sampel. Oleh karena itu, dianggap sebagai
teknik berbiaya rendah dibandingkan dengan teknik klasik seperti Liquid Liquid
Extraction (LLE) dan Solid Phase Extraction (SPE) (Silva et al., 2012).

Metode DSPE telah menjadi teknik yang digunakan sejak penemuannya sekitar
tahun 2000 (Anastassiades et al., 2003) dan telah telah berhasil diterapkan sebagai
metode ekstraksi, isolasi, dan pembersihan dalam perawatan analitik dari berbagai
macam obat hewan yang digunakan dalam industri peternakan. Keunggulan DSPE
memungkinkan lebih banyak sampel untuk dianalisis pada satu waktu, cukup
cepat, dan membutuhkan konsumsi pelarut yang rendah. DSPE terdiri dari
penambahan adsorben padat, langsung ke dalam larutan sampel. Proses dispersi
meningkatkan area kontak antara adsorben dan analit. Adsorben yang digunakan
dalam DSPE dalam penentuan residu antibiotik adalah padatan dimodifikasi
secara kimia dengan penambahan beberapa bahan kimia senyawa yang mengubah
afinitasnya. Modifikasi ini memastikan selektivitas untuk analit yang diinginkan,
yang memungkinkan retensi maksimal, meminimalkan gangguan dalam matriks
analitik (Xiong et al., 2015). Setelah dispersi, adsorben diisolasi dengan proses
sentrifugasi atau filtrasi. Satu kali fase padat diisolasi, analit atau interferensi
teradsorpsi pada permukaan sorben bisa dengan mudah dielusi atau dihilangkan
dengan penambahan bahan organik yang memadai. Rangkaian metode DSPE

ditunjukkan pada Gambar 2.
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Gambar 2. Skema teknik DSPE (Roja, 2021).



Salah satu langkah penting dalam teknik DSPE adalah pemilihan adsorben dan
perlu mempertimbangkan karakteristik kimia dan fisik yang memungkinkan
interaksi maksimal antara adsorben dan analit, memastikan ekstraksi selektivitas.
Bahan karbon yang digunakan dalam metode DSPE harus memiliki karakteristik
khusus dalam morfologinya seperti luas permukaan yang tinggi ukuran dan
kapasitas penyerapan yang besar (Islas et al., 2017).

2.3 Adsorpsi

Adsorpsi merupakan suatu proses penyerapan oleh padatan tertentu terhadap zat
tertentu yang terjadi pada permukaan zat padat karena adanya gaya tarik atom
atau molekul pada permukaan zat padat tanpa meresap ke dalam. Proses adsorpsi
dapat terjadi karena adanya gaya tarik atom atau molekul pada permukaan padatan
yang tidak seimbang. Adanya gaya ini, padatan cenderung menarik molekul-
molekul lain yang bersentuhan dengan permukaan padatan, baik fasa gas atau fasa
larutan ke dalam permukaannya. Akibatnya konsentrasi molekul pada permukaan
menjadi lebih besar dari pada dalam fasa gas zat terlarut dalam larutan. Pada
adsorpsi interaksi antara adsorben dengan adsorbat hanya terjadi pada permukaan
adsorben (Tandy dkk., 2012). Mekanisme adsorpsi proses adsorpsi dapat
berlangsung jika padatan atau molekul gas atau cair dikontakkan dengan molekul-
molekul adsorbat, sehingga didalamnya terjadi gaya kohesif atau gaya hidrostatik
dan gaya ikatan hidrogen yang bekerja diantara molekul seluruh material. Gaya-
gaya yang tidak seimbang menyebabkan perubahan-perubahan konsentrasi
molekul pada interface solid/fluida. Molekul fluida yang diserap tetapi tidak
terakumulasi/melekat ke permukaan adsorben disebut adsorptif sedangkan yang
terakumulasi/melekat disebut adsorbat. Adsorpsi oleh karbon aktif paling disukai
tidak hanya karena luas permukaan yang besar, porosotas, dan kapasitas adsorpsi
yang besar, tetapi juga karena kesederhanaan dalam analisis dan kemudahan

perlakuannya (Bhatnagar and Sillanpaa, 2017).

Berdasarkan interaksi molekular antara permukaan adsorben dengan adsorbat,

adsorpsi dibedakan 2 jenis yaitu:

A. Adsorpsi Fisika



Adsorpsi fisika merupakan adsorpsi yang terjadi karena adanya gaya Van der
Waals. Gaya Van der Waals adalah gaya tarik-menarik yang relatif lemah antara
adsorbat dengan permukaan adsorben. Pada adsorpsi fisika, adsorbat tidak terikat
kuat pada adsorben sehingga adsorbat dapat bergerak dari suatu bagian
permukaan adsorben ke bagian permukaan adsorben lainnya dan pada permukaan

yang ditinggalkan oleh adsorbat tersebut dapat digantikan oleh adsorbat lainnya.
B. Adsorpsi kimia

Adsorpsi kimia yaitu adsorpsi yang terjadi karena terbentuknya ikatan kovalen
dan ion antara molekul-molekul adsorbat dengan adsorben. Ikatan yang terbentuk
merupakan ikatan yang kuat sehingga lapisan yang terbentuk merupakan lapisan
monolayer. Adsorpsi kimia diawali dengan adsorpsi fisik dimana adsorbat
mendekat ke permukaan adsorben melalui gaya Van der Waals atau ikatan
hidrogen kemudian melekat pada permukaan dengan membentuk ikatan kimia

yang biasa merupakan ikatan kovalen (Shofa, 2012).

Adsorben merupakan zat padat yang dapat menyerap komponen tertentu dari
suatu fase fluida. Adsorben menggunakan bahan-bahan yang memiliki pori-pori
sehingga proses adsorpsi terjadi di pori-pori letak tertentu didalam partikel
tersebut. Pada umumnya pori-pori yang terdapat di adsorben biasanya sangat
kecil, sehingga luas permukaan dalam menjadi lebih besar daripada permukaan
luar. Pemisahan terjadi karena perbedaan bobot molekul atau karena perbedaan
polaritas yang menyebabkan sebagian molekul melekat pada permukaan tersebut
lebih erat daripada molekul lainya. Adsorben yang baik memiliki kapasitas
adsorpsi dan persentase penyerapan yang tinggi (Shofa, 2012).

2.4 Kayu Manis

Kayu manis (cinnamomum burmannii) merupakan tanaman semak atau pohon
kecil yang umumnya dikenal sebagai cassia Indonesia, cassia Batavia, dan cassia
Padang, dan merupakan anggota dari Lauraceae. Tanaman ini tersebar di Asia
Tenggara dan dibudidayakan di negara Indonesia dan Filipina. Tanaman ini
memiliki bentuk lonjong-elips yang panjangnya 4-14 cm dengan daun berbentuk
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bulat yang berwarna hijau mengkilap. Kulit kering dari tanaman ini sering
ditemukan dengan bentuk gulungan di pasar dan digunakan untuk bumbu
masakan (Al-Dhubiab, 2012). Adapun klasifikasi tanaman kayu manis
ditunjukkan pada Tabel 1.

Tabel 1. Klasifikasi tanaman kayu manis

Kingdom Plantae

Divisi Magnoliophyta

Class Magnoliopsida

Ordo Laurales

Family Cinnamomum

Spesies cinnamomum burmanni

(Qomar, 2017).

Kayu manis adalah produk kayu dengan golongan kayu keras. Bagian pohon kayu
manis yang banyak dimanfaatkan adalah kulit batang. Kulit kayu manis digunakan
sebagai bahan rempah dan digunakan sebagai campuran makanan, minuman,
obat-obatan, kosmetik, dan aroma terapi. Salah satu usaha yang perlu dilakukan
adalah pemanfaatan limbah kayu manis yaitu sisa kayu yang tidak ikut dikupas
untuk diambil kulitnya sebagai bahan rempah-rempah yang selama ini setelah
ditebang hanya diambil kulitnya dan kayunya hanya dibiarkan saja (Eksak, 2014).
Pemanfaatan limbah menjadi karbon aktif, Komarayati dan Gusmailina (1994)
melakukan penelitian tentang pembuatan karbon aktif dari kayu manis dan
melaporkan bahwa kadar karbon terikat 78,31 %. Adapun sifat fisik dan kimia
karbon kayu manis ditunjukkan pada Tabel 2 dan foto limbah kayu manis

ditunjukkan pada Gambar 3.
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Tabel 2. Sifat fisika dan kimia karbon kayu manis

Parameter Nilai Nilai

Kadar air (Moisture content) 4,55%

Kadar abu (Ash content) 3,08%

Zat mudah menguap (Volatile matter) 18,61%
Kadar karbon terikat (Fixed carbon) 78,31%

Nilai kalori 7035,03 cal/g

(Komarayati dan Gusmailina, 1994).

Limbah kayu manis ditunjukkan pada Gambar 3.

Gambar 3. Limbah kayu manis (Guring dkk., 2020).

2.5 Karbon Aktif

Karbon aktif merupakan senyawa amorf yang dihasilkan dari bahan-bahan yang
mengandung karbon atau arang yang diperlakukan secara khusus untuk
mendapatkan daya adsorpsi yang tinggi. Karbon selain digunakan sebagai bahan
bakar, juga dapat digunakan sebagai adsorben. Karbon aktif atau karbon aktif
padatan dengan bahan dasar karbon yang memiliki pori-pori dengan luas
permukaan yang sangat tinggi yaitu di atas 600 m2/gram. Karbon aktif ini
biasanya dapat dibuat dengan pemanasan sehingga menjadi arang. Karbon aktif
memiliki pori-pori mikro makro dengan jumlah, bentuk serta ukuran yang
bervariasi. Bentuk pori bisa berupa silinder, empat persegi panjang atau tidak
beraturan dengan ukuran diameter antara 10-100.000 A (Sudrajat dan Pari, 2011).

Struktur pori berhubungan dengan luas permukaan yang semakin besar pori-pori
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karbon aktif mengakibatkan luas permukaan semakin besar dan kecepatan
adsorpsi bertambah. Karbon aktif yang baik menurut SNI mempunyai persyaratan

yang tertera pada Tabel 3.

Tabel 3. Persyaratan kualitas karbon aktif

Uraian Persyaratan Kualitas

Rendemen Tidak nilai minimal atau maksimal
Kadar Air Maksimal 15%

Kadar Abu Maksimal 10%

Kadar Zat menguap Maksimal 25%

Kadar Karbon Terikat Minimal 65%

Daya Serap lod Minimal 750 mg/g

(SNI 06-3730-1995)

2.5.1 Struktur Fisika dan Kimia Karbon aktif

Karbon aktif mempunyai bentuk yang amorf yang terdiri dari pelat-pelat datar di
mana atom-atom karbonnya tersusun dan terikat secara kovalen dalam Kisi
heksagonal. Hal tersebut telah dibuktikan dengan penelitian menggunakan sinar-X
yang menunjukkan adanya bentuk-bentuk kristalin yang sangat kecil. Adapun
struktur fisika karbon aktif ditunjukkan pada Gambar 4.

|
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Gambar 4. Struktur fisika karbon (Sudarman, 2001).



13

Daerah kristalin memiliki ketebalan 0,7-1,1 nm, jauh lebih kecil dari grafit. Hal
ini menunjukkan adanya 3 atau 4 lapisan atom karbon dengan kurang lebih terisi
20-30 heksagon di tiap lapisannya. Rongga antara kristal-kristal karbon diisi oleh
karbon-karbon amorf yang berikatan secara tiga dimensi dengan atom-atom
lainnya terutama oksigen. Susunan karbon yang tidak teratur ini diselingi oleh
retakan-retakan dan celah yang disebut pori dan kebanyakan berbentuk silindris.
Selain mengandung karbon, karbon aktif juga mengandung sejumlah kecil
hidrogen dan oksigen yang secara kimiawi terikat dalam berbagai gugus fungsi
seperti karbonil, karboksil, fenol, lakton, quinon, dan gugus-gugus eter. Gugus
fungsional dibentuk selama proses aktivasi oleh interaksi radikal bebas pada
permukaan karbon dengan atom-atom seperti oksigen dan nitrogen. Gugus
fungsional ini membuat permukaan karbon aktif reaktif secara kimiawi dan
mempengaruhi sifat adsorpsinya. llustrasi struktur kimia karbon aktif dengan

gugus fungsionalnya ditunjukkan pada Gambar 5.

HoOC CoOoOH (== i Hmel = COOH

CHy=CO0OH
COoH

Gambar 5. Struktur kimia karbon (Sudribandriyo, 2003).

Beberapa material yang dapat digunakan untuk menghilangkan antibiotik seperti
material dari karbon misalnya karbon aktif, karbon nanotube, grafena, dan biochar
(Ahmed and Theydan, 2012; Chen and Huang, 2010; Zhang et al., 2011), tanah
liat dan mineral (Wu et al., 2016), resin polimer, logam oksida seperti aluminium
oksida dan nanopartikel polimer yang dicetak secara molekular kitosan dan gel
(Ersan et al., 2013). Di antara adsorben tersebut, material karbon telah banyak
digunakan karena jumlah struktur pori yang besar, luas permukaan yang spesifik,
dan gugus fungsi permukaan yang dapat disesuaikan (Yu et al., 2016). Pada
penelitian sebelumnya menunjukkan bahwa adsorpsi menggunakan karbon aktif

efektif untuk menghilangkan berbagai antibiotik termasuk tetrasiklin,



14

sulfonamida, fluoroquinolones, macrolides dan B-lactam (Yu et al., 2016).

2.5.2 Faktor yang Mempengaruhi Daya Serap Karbon aktif

Ada beberapa faktor yang mempengaruhi daya serap karbon aktif, menurut

(Suprianofa, 2016) faktor- faktor tersebut diantaranya adalah :

1. Temperatur

Temperatur Dalam pemakaian karbon aktif dianjurkan untuk mengamati
temperatur pada saat berlangsungnya proses. Faktor yang mempengaruhi
temperatur proses adsorpsi adalah viskositas dan stabilitas termal senyawa
serapan. Jika pemanasan tidak mempengaruhi sifat-sifat senyawa serapan,
seperti terjadi perubahan warna maupun dekomposisi, maka perlakuan
dilakukan pada titik didihnya.

2. pH (Derajat Keasaman)

Adsorpsi akan meningkat bila pH diturunkan, yaitu dengan penambahan
asam-asam mineral. Ini disebabkan karena kemampuan asam mineral untuk
mengurangi ionisasi asam organik tersebut. Sebaliknya bila pH asam organik
dinaikkan yaitu dengan menambahkan alkali, adsorpsi akan berkurang sebagai

akibat terbentuknya garam.

3. Waktu Kontak

Karbon aktif ditambahkan dalam suatu cairan, dibutuhkan waktu untuk
mencapai kesetimbangan. Waktu yang dibutuhkan berbanding terbalik dengan
jumlah karbon yang digunakan. Pengadukan juga mempengaruhi waktu
kontak. Pengadukan dimaksudkan untuk memberi kesempatan pada partikel
karbon aktif untuk berkontakan dengan senyawa serapan. Untuk larutan yang

mempunyai viskositas tinggi, dibutuhkan waktu kontak yang lebih lama.

4. Sifat Serapan

Banyak senyawa yang dapat diadsorpsi oleh karbon aktif, tetapi

kemampuannya untuk mengadsorpsi berbeda untuk masing masing senyawa.



15

Adsorpsi akan bertambah besar sesuai dengan bertambahnya ukuran molekul
serapan dari struktur yang sama.

2.5.3 Pembuatan Karbon aktif
1. Karbonisasi

Karbonisasi atau pengarangan adalah suatu proses pemanasan pada suhu
tertentu dari bahan-bahan organik dengan jumlah oksigen sangat terbatas atau
proses pengarangan dalam ruang tanpa adanya oksigen dan bahan kimia
lainnya, biasanya dilakukan dalam tanur. Tujuan karbonisasi adalah untuk
menghilangkan zat-zat yang mudah menguap (volatile matter) yang
terkandung pada bahan dasar. Proses pembakaran ini menyebabkan
penguraian senyawa organik yang dapat menyusun struktur bahan baku seperti

hemiselulosa, selulosa, dan lignin (Faizal dkk., 2014).

2. Aktivasi

Aktivasi adalah bagian dari proses pembuatan karbon aktif yang bertujuan
untuk membuka, menambah atau mengembangkan volume pori dan
memperbesar diameter pori yang telah terbentuk pada proses karbonisasi.
Proses aktivasi karbon aktif mampu meningkatkan daya adsorpsi dan luas
permukaan, hal ini dikarenakan karbon aktif hasil karbonisasi biasanya masih
mengandung zat lain sehingga menutup pori-pori permukaan karbon aktif.
Hidrokarbon, tar, dan senyawa organik yang melekat pada karbon dilepaskan

pada saat proses ini terjadi. Proses aktivasi terdiri dari 2 jenis, yaitu:

a. Aktivasi Fisika

Aktivasi secara fisika dilakukan dengan memanaskan karbon pada suhu
sekitar 500-800 °C dan dialirkan gas pengoksidasi seperti uap air, oksigen
atau CO.. Gas pengoksidasi akan bereaksi dengan karbon dan melepaskan
karbon monoksida dan hidrogen untuk gas pengoksidasi berupa uap air.
Senyawa-senyawa produk samping akan terlepas pada proses ini sehingga

akan memperluas pori dan meningkatkan daya adsorpsi. Struktur karbon
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terbentuk karena terjadinya pengurangan massa karbon dalam jumlah yang
besar pada aktivasi fisika. Kelebihan oksida eksternal seringkali terjadi pada
aktivasi fisika sewaktu gas pengoksidasi berdifusi pada karbon, sehingga

terjadi pengurangan ukuran adsorben (Marsh and Francisco, 2006).

b. Aktivasi kimia

Aktivasi kimia merupakan proses pemutusan rantai karbon dari senyawa
organik dengan pemakaian bahan-bahan kimia. Pada cara ini, proses aktivasi
dilakukan dengan menggunakan bahan kimia (aktivator) sebagai agen
pengaktivasi. Aktivator adalah zat atau bahan kimia yang berfungsi sebagai
reagen pengaktif pada adsorben karbon aktif sehingga dapat menyebabkan
daya serapnya menjadi lebih baik. Selanjutnya zat aktivator akan memasuki
pori dan membuka permukaan karbon aktif yang masih tertutup oleh deposit
tar. Aktivator yang digunakan adalah bahan-bahan kimia seperti hidroksida,
logam alkali, garam-garam karbonat, klorida, sulfat, fosfat dari logam alkali
tanah dan khususnya ZnCl serta asam-asam anorganik seperti H3SO4 dan
H3PO4 (Sudibandriyo dan Lidya, 2011).

2.5.4 pH Point of Zero Charge (pHrzc)

pH point of zero charge atau adalah nilai pH pada titik temu antara garis lurus dari
kurva pH awal terhadap pH akhir (pada nilai pH awal sama dengan pH akhir)
dengan pH akhir larutan (umpan) yang telah digunakan untuk merendam adsorben
selama 48 jam. Pada nilai pH tersebut adsorben tidak lagi memberikan kontribusi
terhadap perubahan pH (Wardiyati dkk., 2011). Bila nilai pH di atas pH point of
zero charge, permukaan absorben memiliki muatan negatif, akan tetapi jika nilai
pH dibawah pH point of zero charge. permukaan absorben memiliki muatan
positif. Meningkatnya nilai pH dapat meningkatkan interaksi antara adsorbat
dengan sisi aktif permukaan adsorben (Buhani et al., 2021). Penentuan nilai pHpzc
dapat dilakukan melalui Persamaan (1) (Ai et al., 2011):

ApH = pH awal — pH akhir @
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2.6 Karakterisasi
2.6.1 Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometer UV-Vis merupakan teknik analisa spektroskopi yang memakai
sumber radiasi elektromagnetik ultraviolet dekan dan daerah visible dengan
memakai instrumen spektrofotometer. Spektrofotometer UV-Vis didasarkan pada
absorbsi gelombang elektromagnetik (cahaya) oleh suatu molekul, dimana energi
cahaya yang terserap selanjutnya digunakan untuk transisi elektron. Pada
Spektrofotometer ultraviolet (200-400 nm), yang diserap adalah cahaya ultra
ungu, dengan cara ini larutan tak berwarna dapat diukur. Metode
Spektrofotometer sinar tampak (visible) (400-750 nm) didasarkan pada
penyerapan sinar tampak oleh suatu larutan. Pengukuran panjang gelombang
amoxicillin kisaran 200-400 nm. Amoxicillin memiliki serapan maksimum dalam
larutan asam pada panjang gelombang 229 nm. Pergeseran panjang gelombang
pada instrumen spektrofotometer UV-Vis disebabkan adanya efek hipokromik
yaitu terjadinya penurunan intensitas absorbansi akibat adanya perbedaan dan
perubahan pelarut yang digunakan. Metode spektrofotometri UV-Vis mempunyai
banyak keuntungan penggunaanya luas dapat digunakan untuk senyawa organik,
anorganik dan biokimia yang absorbsi pada daerah ultraviolet maupun daerah
tampak, sensitivitasnya tinggi, selektivitasnya tinggi, ketelitiannya baik,
pengukurannya mudah, dengan kinerjanya yang tepat (Ningtias dan Robby, 2022).

Prinsip dari Spektrofotometer UV-Vis adalah mengukur jumlah cahaya yang
diabsorbsi atau ditransmisikan oleh molekul-molekul didalam larutan. yang
memakai sumber radiasi elektromagnetik ultraviolet (200-400 nm) dan sinar
tampak (400-750 nm). Ketika panjang gelombang cahaya ditransmisikan melalui
larutan, sebagian energi cahaya tersebut akan diserap. Besarnya kemampuan
molekul-molekul zat terlarut untuk mengabsorbsi cahaya pada panjang gelombang
tertentu dikenal dengan istilah absorbansi (A), yang setara dengan nilai
konsentrasi larutan tersebut dan panjang berkas cahaya yang dilalui ke suatu
point dimana persentase jumlah cahaya yang ditransmisikan atau diabsorbsi
diukur dengan phototube (Harmita, 2006).
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Menurut Khopkar (2003) Instrumen Spektrofotometri Uv-Vis adalah:

a. Sumber Cahaya
Sumber yang biasa digunakan pada spektroskopi absorbsi adalah lampu
wolfram. Pada daerah UV digunakan lampu hidrogen atau lampu deuterium.
Kebaikan lampu wolfram adalah energi radiasi yang dibebaskan tidak

bervariasi pada berbagai panjang gelombang.

b. Monokromator
Monokromator adalah alat yang akan memecah cahaya polikromatis menjadi
cahaya tunggal (monokromatis) dengan komponen panjang gelombang
tertentu. Monokromator berfungsi untuk mendapatkan radiasi monokromator
dari sumber radiasi yang memancarkan radiasi polikromatis. Monokromator
terdiri dari susunan: celah (slit) masuk —filter — prisma — Kisi (grating) — celah
(slit) keluar.

c. Wadah sampel (kuvet)
Kuvet merupakan wadah sampel yang akan dianalisis. Kuvet dari leburan silika
(kuarsa) dipakai untuk analisis kualitatif dan kuantitatif pada daerah
pengukuran 190 — 1100 nm, dan kuvet dari bahan gelas dipakai pada daerah

pengukuran 380 — 1100 nm karena bahan dari gelas mengabsorbsi radiasi UV.

d. Detektor
Detektor akan menangkap sinar yang diteruskan oleh larutan. Sinar kemudian
diubah menjadi sinyal listrik oleh amplifier dan dalam rekorder akan

ditampilkan dalam bentuk angka-angka pada reader (komputer).

e. Visual Display/Recorder
Visual Display/Recorder sistem baca yang memperagakan besarnya isyarat

listrik, menyatakan dalam bentuk % transmitan maupun absorbansi.
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2.6.2 Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX)

Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan teknik karakterisasi material
yang digunakan untuk melihat morfologi permukaan partikel sampai pada ukuran
1 nm (Charurvedi and Dave, 2012). Prinsip kerja dari SEM adalah dengan
menggambarkan permukaan benda atau material dengan berkas elektron yang
dipantulkan dengan energi tinggi. Permukaan material yang disinari atau terkena
berkas elektron akan memantulkan kembali berkas elektron atau dinamakan
berkas elektron sekunder ke segala arah. Tetapi dari semua berkas elektron yang
dipantulkan terdapat satu berkas elektron berintensitas tertinggi yang dipantulkan

oleh sampel yang akan dianalisis. Prinsip kerja SEM ditunjukkan Gambar 6.

Gambar 6. Prinsip kerja SEM (Schweitzer, 2014).

Syarat agar SEM dapat menghasilkan citra permukaan yang tajam adalah
permukaan benda harus bersifat sebagai pemantul elektron atau dapat melepaskan
elektron sekunder ketika ditembak dengan berkas elektron memiliki sifat
demikian adalah logam. Jika permukaan logam diamati dibawah SEM maka profil
permukaan akan tampak dengan jelas. Sementara, pada profil permukaan bukan
logam untuk diamati dengan SEM, permukaan material tersebut harus dilapisi

dengan logam. Film tipis logam dibuat pada permukaan material tersebut sehingga



dapat memantulkan berkas elektron. Metode pelapisan yang umum dilakukan
adalah coating. SEM memiliki beberapa keunggulan, diantaranya mampu
menggambarkan area yang besar secara komparatif dari spesimen, mengukur
komposisi dan sifat dasar dari spesimen serta memiliki resolusi tinggi (Wijaya,
2008).

SEM dilengkapi dengan Electron Dispersive X ray Spectroscopy ( EDX) yang
dapat mendeteksi unsur-unsur dalam material. EDX merupakan alat yang
digunakan untuk mengetahui komposisi unsur dari suatu material. EDX dapat
digunakan untuk menganalisa secara kuantitatif dari persentase masing-masing
elemen dan dapat juga membuat pemetaan elemen dengan memberikan warna
berbeda-beda dari masing-masing elemen di permukaan bahan (Cahyana dan
Marzuki, 2014). Dengan kemampuan EDX yang dihasilkan dari sinar-X, yaitu
menembakkan sinar-X pada posisi yang ingin diketahui komposisinya, setelah
ditembakkan pada posisi yang diinginkan maka akan muncul puncak puncak
tertentu yang mewakili suatu unsur yang terkandung. EDX juga dapat membuat
elemental mapping (pemetaan elemen) dengan memberikan warna berbeda dari
masing-masing elemen yang berada di permukaan sampel. EDX bisa digunakan

untuk menganalisa secara kuantitatif dari persentase masing-masing elemen.

SEM-EDX bisa memberikan informasi seputar topografi, morfologi, dan
komposisi dari sampel yang dianalisis. Topografi adalah kemampuan untuk

menganalisa permukaan dan tekstur. Morfologi adalah kemampuan untuk
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menganalisa bentuk dan ukuran dari benda sampel. Komposisi adalah kemampuan

menganalisis komposisi dari permukaan benda secara kuantitatif dan kualitatif

(Girao et al., 2017). Perbedaan morfologi pori permukaan karbon aktif tanpa

aktivasi dengan aktivasi. Pada gambar terlihat adanya pengaruh aktivasi memiliki

pori pori yang lebih besar daripada karbon tanpa aktivasi. Hal ini dikarenakan
pori-pori karbon tanpa aktivasi, sebagian besar pori-pori masih tertutup oleh
hidrogen dan senyawa organik lainnya yang komponennya terdiri dari abu, air,
nitrogen, dan belerang. Hasil SEM pada karbon aktif dengan pelarut HzPO4
ditunjukkan pada Gambar 7.
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Gambar 7. Hasil SEM karbon aktif serbuk kayu jati (a) tanpa aktivasi (b) dengan
aktivasi (Wijaya dkk., 2018).

2.6.3 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

FTIR dapat memberikan informasi dalam hal kimia, seperti struktur dan
konformasional serta mendapatkan spektrum inframerah dari absorbansi, emisi,
fotokonduktivitas dari sampel padat, cair, dan gas. Karakterisasi dengan
menggunakan FTIR bertujuan untuk mengetahui jenis-jenis vibrasi antar atom.
FTIR juga dapat digunakan untuk analisis kuantitatif menggunakan prinsip hukum
Beer, dimana puncak intensitas (absorbansi) dari spektrum inframerah (IR)
berbanding lurus dengan konsentrasi sampel (Che Man et al., 2011). FTIR secara
efektif dapat memberikan informasi mengenai komposisi kimia bahan pada
tingkat molekular. FTIR digunakan untuk menentukan gugus fungsi kimia dari
senyawa organik dan anorganik (Bunaciu et al., 2014). Spektra IR dapat dibagi
dalam tiga daerah utama, yaitu IR jauh (<400 cm-1), IR tengah (4000-400 cm-1)
dan IR dekat (13000-4000 cm-1). Dari ketiga daerah itu, IR tengah merupakan
daerah yang paling banyak digunakan untuk analisis karena semua molekul
mempunyai absorbansi karakteristik dan vibrasi molekul utama dalam daerah ini
(Davis and Mauer, 2010).

Interferometer dapat mengubah cahaya IR yang polikromatik menghasilkan
beberapa berkas cahaya membentuk sinyal interferogram. Gelombang tersebut

dilewatkan pada sampel dan ditangkap oleh detektor yang terhubung ke komputer
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sehingga dihasilkan gambaran spektrum sampel yang diuji. Spektrum tersebut
menunjukkan hubungan antara intensitas serapan sampel dan bilangan gelombang
(Suseno dan Firdausi, 2008).

Prinsip kerja FTIR secara umum dapat ditunjukkan pada Gambar 8.

go |-l -lLe—| -

Sampel Detektor IR

Sumber IR Interferometer

Spektrum

Komputer
FFD

Gambar 8. Prinsip FTIR (Suseno dan Firdausi, 2008).

Mekanisme yang terjadi pada FTIR yaitu sinar datang dari sumber sinar yang
kemudian diteruskan, lalu akan dipecah oleh pemecah sinar menjadi dua bagian
sinar yang saling tegak lurus. Sinar ini kemudian dipantulkan oleh dua cermin
yaitu cermin diam dan cermin bergerak. Kemudian sinar hasil pantulan dari kedua
cermin tersebut akan dipantulkan kembali menuju pemecah sinar untuk saling
berinteraksi. Dari pemecah sinar, sebagian sinar akan diarahkan menuju cuplikan
dan sebagian menuju sumber. Gerakan cermin yang maju mundur akan
menyebabkan sinar pada detektor berfluktuasi. Sinar akan saling menguatkan
ketika kedua cermin memiliki jarak yang berbeda. Fluktuasi sinar sampai pada
detektor ini akan menghasilkan sinyal pada detektor yang terdapat pada
interferometer (Prastika, 2015).

Setiap sampel yang diuji memiliki senyawa yang menyerap energi dari cahaya
inframerah sehingga molekul tersebut akan tereksitasi ke tingkatan energi yang
lebih tinggi. Penyerapan energi tersebut mengakibatkan perubahan energi vibrasi
yang terjadi pada molekul tersebut. Vibrasi molekul dapat digolongkan menjadi
vibrasi regangan (streching) dan vibrasi bengkokan (bending). Keuntungan dari
penggunaan spektrofotometer FTIR diantaranya: tidak menyebabkan kerusakan

pada sampel yang dianalisis, dapat menganalisis senyawa organik maupun
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anorganik pada berbagai bentuk fisik (padat, cair dan gas), serta memiliki
referensi standar untuk berbagai senyawa kimia yang telah diterbitkan di seluruh
dunia sehingga dapat dijadikan rujukan dalam menganalisis spektrum (Uddin,
2012). Hasil dari FT-IR Spektrum karbon aktif sebelum dan setelah aktivasi
ditunjukkan pada Gambar 9.
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Gambar 9. Spektrum FTIR karbon aktif sebelum (a) dan setelah aktivasi (b)
(Widya dkk., 2017).

2.6.4 X-ray Diffraction (XRD)

XRD merupakan metode karakterisasi yang memanfaatkan sinar X yang
ditembakkan kepada material yang menghasilkan spektrum difraksi sinar-X untuk
menganalisa struktur kristal, ukuran kristal dari suatu material dengan cara
menentukan parameter kisi. Data berupa grafik peak intensitas, hasil dari rekaman
spektrum difraksi sinar-X yang dideteksi oleh detektor akan membentuk suatu
pola yang nantinya dianalisa dengan mencocokan antara pola difraksi sinar-X dari
sampel yang tidak diketahui dengan sampel yang sudah diketahui hingga sampel
yang tidak diketahui tersebut dapat teridentifikasi. Grafik karakterisasi XRD dari
karbon aktif dapat ditunjukkan pada Gambar 10.
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Gambar 10. Difraktogram XRD: a) karbon aktif tanpa aktivasi, b) karbon
aktif (Kasih, 2019).

Pada difraktogram karbon dan karbon aktif dapat dilihat bahwa terdapat puncak
melebar pada daerah 26 yaitu 20-30° yang menunjukkan struktur karbon amorf
yang umum ditemukan pada karbon aktif. Pada difraktogram karbon terdapat
puncak-puncak yang muncul pada daerah 26 masing-masing sebesar 14, 24, dan
30° yang menjadi puncak khas pada karbon tersebut. Pada gambar menunjukkan
difraktogram karbon aktif yang berbeda dengan karbon yaitu terdapat puncak-
puncak baru yang muncul pada daerah 26 sebesar 11, 22, 24, 30, dan 32°.

Dasar dalam menggunakan dan menganalisa hasil XRD adalah menggunakan

hukum Bragg (Ismunandar, 2006), Persamaan (2):
2d. sin6 = X @)
Dimana:

D = jarak antara dua bidang kisi (nm)
— = sudut antara sinar datang dengan bidang normal

X = panjang gelombang sinar-X yang digunakan (nm)
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Berdasarkan Persamaan 2 tersebut, jika sinar-X ditembakkan pada sampel atau
material yang memiliki struktur kristal, maka bidang kristal tersebut akan
membiaskan sinar-X yang memiliki panjang gelombang yang sama dengan jarak

antar kisi dalam kristal tersebut.



I11. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Kimia Analitik dan Instrumentasi
Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas
Lampung dari Oktober 2022 s.d Mei 2023 di Laboratorium Analitik FMIPA
Universitas Lampung. Karakterisasi Karbon aktif menggunakan Fourier
Transform Infrared (FTIR), Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-
Ray (SEM-EDX) dan uji adsorpsi karbon aktif dengan antibiotik amoxicillin
menggunakan Spektrofotometer UV-Vis dilakukan di Unit Pelayanan Teknis
Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi (UPT-LTSIT) Universitas
Lampung. Karakterisasi karbon aktif menggunakan X-Ray Diffraction (XRD)
dilakukan di Laboratorium Fisika Universitas Negeri Padang.

3.2 Alat dan Bahan

Adapun alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah gelas beaker,
erlenmeyer, labu ukur, neraca analitik (Galaxy HR-150A 1529 x 0,1 mg), tabung
reaksi, rak tabung reaksi, mortar dan alu, magnetic stirrer (Stuart

BioCote R200000 685), spinbar, lemari asam (V Fume Hood), sentrifugasi
(Memmert 55), tabung sentrifugasi, oven, corong kaca, pipet tetes, pipet volume,
ayakan 100 mesh, bulb pipet, cawan krus, batang pengaduk, spatula, pH meter,
botol semprot, desikator, Fourier Transform Infrared (FTIR) (Alpha I1-Bruker),
X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-
Ray (SEM-EDX) (EVO® MA 10), tanur, dan Spektrofotometer Ultraviolet-Visible
(UV-Vis).
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Adapun bahan-bahan yang digunakan kayu manis, standar amoxicillin (Merck™),
HCI 0,1 M, larutan H3PO4 pekat (Merck™), larutan NaOH 0,1 M (Merck™),

aluminium foil, akuades, kertas saring, dan kertas indikator universal.

3.3 Prosedur Penelitian
3.3.1 Pembuatan Karbon Aktif dari Limbah Kayu Manis

Limbah kayu manis dipotong kecil-kecil, lalu dicuci bersih dengan air untuk
menghilangkan debu dan kotoran, setelah itu dikeringkan dibawah sinar
matahari selama 2 sampai 3 hari dan dikeringkan dalam oven pada suhu 110 °C
selama 3 hari. Kayu manis yang telah bersih dan kering dikarbonisasi dalam
kaleng bekas (pirolisis sederhana) sehingga diperoleh karbon kayu manis.
kemudian dihaluskan menggunakan mortar dan alu, serta diayak menggunakan
pengayak berukuran 100 mesh. Karbon yang lolos dari ayakan kemudian

diaktivasi dengan dua cara yaitu aktivasi kimia dan aktivasi fisika (Trina, 2021).

3.3.2 Proses Aktivasi

Proses aktivasi kimia pada karbon aktif dilakukan dengan cara 300 gram karbon
aktif yang telah diayak direndam dalam H3PO4 10% selama 24 jam, kemudian
karbon aktif di saring dan dibilas menggunakan aquades hingga mendekati pH
netral dan dikeringkan dengan oven pada suhu 110 °C selama 4 jam. Karbon yang
telah diaktivasi kimia kemudian diaktivasi fisika dengan cara karbon aktif hasil
aktivasi kimia setelah itu dimasukkan ke dalam tanur dengan suhu 500 °C selama
1 jam kemudian didinginkan didalam desikator sampai suhu stabil (Masthura dan
Zulkarnain, 2018).
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3.3.3 Identifikasi Karakteristik Karbon aktif

Karbon aktif yang dihasilkan dan yang tidak diaktivasi dilakukan uji kualitas
berdasarkan pada standar mutu SNI 06-3730-1995 tentang karbon aktif, yaitu
rendemen, kadar air, kadar abu, kadar zat menguap, dan kadar karbon terikat.
Sedangkan pada karakterisasi SEM-EDX untuk mengetahui morfologi permukaan
adsorben dan melihat komposisi yang terkandung dalam karbon aktif, serta FTIR
untuk mengidentifikasi jenis-jenis gugus fungsi yang dapat mengindikasikan
komposisi pada adsorben dan fase kristal molekul diidentifikasi menggunakan
XRD.

1. Rendemen

Analisis rendemen karbon aktif dilakukan dengan cara menimbang massa awal
karbon aktif dan massa akhir karbon aktif setelah aktivasi. Rendemen dihitung
dengan Persamaan (3) (SNI 06-3730-1995):

Rendemen = 2 x 100% (3)
a

Keterangan:
a = massa awal karbon aktif (g)

b = massa akhir karbon aktif setelah aktivasi (g)

2. Analisis Kadar Air

Karbon aktif ditimbang sebanyak 1 g, lalu dimasukkan ke dalam cawan porselin
yang telah dikeringkan dan ditimbang kemudian dimasukkan dalam oven pada
suhu 115 °C selama 3 jam. Hasil yang diperoleh kemudian didinginkan dalam
desikator dan ditimbang. Kadar air dihitung dengan Persamaan (4) (SNI 06-3730-
1995):

Kadar air = Z_;Zx 100% (4)
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Keterangan:
a = massa cawan kosong ()
b = massa cawan + karbon aktif sebelum pemanasan (g)

€ = massa cawan + karbon aktif setelah pemanasan (g)

3. Analisis Kadar Abu

Karbon aktif ditimbang sebanyak 1 g, lalu dimasukkan ke dalam cawan porselin
yang telah dikeringkan dan ditimbang, kemudian dimasukkan dalam furnace
pada suhu 700 °C selama kurang lebih + 6 jam hingga seluruh karbon aktif
menjadi abu. Hasil yang diperoleh kemudian didinginkan dalam desikator dan
ditimbang. Kadar abu dihitung dengan Persamaan (5) (SNI 06-3730-1995):

Kadar Abu = gx 100% (5)

Keterangan:
a = massa cawan kosong ()
b = massa cawan + karbon aktif sebelum pemanasan (g)

€ = massa cawan + karbon aktif setelah pemanasan (g)

4. Analisis Kadar Zat Menguap

Sebanyak 1 gram karbon aktif ditimbang sebagai massa awal. Kemudian
dimasukkan dalam cawan yang telah diketahui bobot keringnya. Lalu karbon aktif
dipanaskan dalam furnace sampai suhu 600 °C. Selanjutnya, didinginkan dalam
desikator selama 1 jam dan ditimbang sebagai massa akhir hingga mencapai bobot
tetap. Kadar zat menguap dapat dihitung dengan Persamaan (6) (SNI 06-3730-
1995):

Kadar Zat Menguap = Z_;Zx 100% (6)

Keterangan:

a = massa cawan kosong (g)
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b = massa cawan + karbon aktif sebelum pemanasan (g)

¢ = massa cawan + karbon aktif setelah pemanasan (g)

5. Analisis Karbon Terikat

Karbon dalam karbon aktif adalah zat selain abu dan zat atsiri. Kadar karbon
terikat dapat dihitung pada Persamaan (7) (SNI 06-3730-1995):

KKT% = 100% - (KZM+KA)% )

Keterangan:

KKT = kadar karbon terikat
KZM = kadar zat menguap
KA = kadar abu

3.3.4 Pembuatan Larutan Induk Amoxicillin 500 ppm

Larutan induk antibiotik amoxicillin 500 ppm dibuat dengan cara melarutkan 50
mg padatan antibiotik amoxicillin dengan larutan HCL 0,1 M dalam labu takar

100 mL hingga tanda terra dan dihomogenkan.

3.3.5 Optimasi Parameter Ekstraksi Amoxicillin Menggunakan Metode
DSPE

3.3.5.1 Penentuan pH Optimum

Ditimbang 1 gram karbon aktif dimasukkan ke dalam gelas beaker, ditambahkan
20 mL larutan standar amoxicillin pada konsentrasi 20 ppm dengan pH 3; 5; 7; 9;
11 menggunakan larutan HCI 0,1 M atau larutan NaOH 0,1 M. Campuran yang
dihasilkan distirrer selama 30 menit, lalu karbon aktif dipisahkan dari larutan
dengan sentrifugasi pada kecepatan 10.000 rpm selama 15 menit. Larutan tersebut
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disaring menggunakan kertas saring, filtrat yang dihasilkan dianalisis
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimumnya
(Kistianti, 2022).

3.3.5.2 Penentuan Konsentrasi Optimum

Ditimbang 1 gram karbon aktif dimasukkan kedalam gelas beaker, ditambahkan
20 mL larutan standar amoxicillin pada pH optimum dengan konsentrasi yang
berbeda, yaitu 20; 30; 40; 50 ppm. Campuran yang dihasilkan distirerr selama 30
menit, lalu karbon aktif dipisahkan dari larutan dengan sentrifugasi pada
kecepatan 10.000 rpm selama 15 menit. Larutan tersebut disaring menggunakan
kertas saring, filtrat yang dihasilkan dianalisis menggunakan spektrofotometer

UV-Vis pada panjang gelombang maksimumnya (Kistianti, 2022).

3.3.5.3 Penentuan Massa Optimum

Ditimbang karbon aktif 1;1,5; 2; 2,5; 3 gram dimasukkan ke dalam gelas beaker,
ditambahkan 20 mL larutan standar amoxicillin pH dan konsentrasi optimum.
Campuran yang dihasilkan distirrer selama 30 menit, lalu karbon aktif dipisahkan
dari larutan dengan sentrifugasi pada kecepatan 10.000 rpm selama 15 menit.
Larutan tersebut disaring menggunakan kertas saring, filtrat yang dihasilkan
dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang

maksimumnya (Kistianti, 2022).

3.3.5.4 Penentuan Waktu Kontak Optimum

Ditimbang karbon sebanyak massa optimum. dimasukkan ke dalam gelas beaker,
ditambahkan 20 mL larutan standar amoxicillin dengan pH dan konsentrasi pada
kondisi optimum. Campuran yang dihasilkan distirrer dengan waktu yang berbeda
selama 10; 30; 50; 70 menit, lalu karbon aktif dipisahkan dari larutan dengan

sentrifugasi pada kecepatan 10.000 rpm selama 15 menit. Larutan tersebut
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disaring menggunakan kertas saring, filtrat yang dihasilkan dianalisis
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimumnya
(Kistianti, 2022).

3.3.6 Penentuan Nilai Zeta Potensial

Sebanyak 60 gram adsorben karbon dimasukkan ke dalam 20 mL NaNO3 0,1 M.
Kemudian, pH awal divariasikan dengan rentang 3-9 yang diatur menggunakan
larutan HCI 0,1 M untuk suasana asam dan NaOH 0,1 M untuk suasana basa.
Lalu, larutan diaduk menggunakan pengaduk (shaker) selama 24 jam. Setelah itu,
pH akhir diamati dan diukur dengan menggunakan pH meter. Lalu pHpzc
ditentukan berdasarkan Persamaan 1. Diagram alir dari penelitian ini ditunjukkan

pada Gambar 11.

Pembuatan Karbon Aktif dari Limbah Kayu Manis

v

Karakterisasi Karbon Aktif

SEM-EDX FTIR XRD

A4
Optimasi Ekstraksi Antibiotik Amoxicillin
menggunakan Teknik DSPE

l
| | | |

Konsentrasi Massa pH Waktu
| | | |

A4
Uji Penentuan Nilai Zeta Potensial

Hasil

Gambar 11. Diagram alir penelitian.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka dapat diperoleh
kesimpulan bahwa :

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

2. Karbon aktif kayu manis yang diaktivasi telah memenuhi standar mutu SNI
06-3730-1995 tentang karbon aktif. Hasil karakterisasi karbon aktif kayu
manis menggunakan SEM-EDX menghasilkan permukaan pori-pori karbon
yang lebih terbuka dan terbentuk. Jumlah persen berat unsur C sebelum
diaktivasi sebesar 85,07% menjadi 95,14% sesudah diaktivasi, sedangkan
unsur O sebelum aktivasi sebesar 14,93 % menjadi 4,86% sesudah diaktivasi.
Pada karakterisasi FTIR karbon yang tidak diaktivasi dan teraktivasi tidak
mengalami perubahan vibrasi gugus —OH, C=0, C=C, C=C, dan -CH.
Karbon aktif berdasarkan hasil karakterisasi XRD berbentuk amorf yang
ditandai dengan puncak yang melandai dan melebar.

3. Adsorpsi antibiotik amoxicillin oleh karbon aktif dari limbah kayu manis
optimum pada massa adsorben sebanyak 2 gram dengan konsentrasi adsorbat
20 ppm pada kondisi pH 5 dalam waktu kontak selama 30 menit dengan

tingkat adsorpsi sebesar 67,46%.



5.2 Saran

Pada penelitian selanjutnya disarankan:

1.

Melakukan modifikasi pada pembuatan karbon aktif kayu manis dengan
aktivator lain dan variasi konsentrasi.

Melakukan optimasi metode DSPE menggunakan parameter lain, seperti
volume adsorbat, dan waktu sentrifugasi.

Perlu dilakukan pengujian lebih lanjut terhadap adsorpsi senyawa antibiotik
lain oleh karbon aktif dari kayu manis sehingga dapat diaplikasikan di

lingkungan.
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