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ABSTRAK

OPTIMASI DSPE BERBASIS GRAPHENE OXIDE DARI LIMBAH
TONGKOL JAGUNG (Zea mays L.) UNTUK PENENTUAN RESIDU
ANTIBIOTIK CEFTRIAXONE

Oleh

DIAN RIFANI MUTHIA

Penggunaan antibiotik ceftriaxone yang meningkat telah menjadi masalah serius
karena menyebabkan resistensi dan munculnya residu antibiotik di lingkungan,
sekitar 33% — 67% penggunaan antibiotik secara keseluruhan diekskresikan
melalui feses dan urin sebagai senyawa induk yang tidak dimodifikasi, akibatnya
antibiotik ceftriaxone baik secara langsung maupun tidak langsung sangat
berpengaruh pada lingkungan yang berdampak resistensi bakteri dan merusak
ekologi perairan. Teknik preparasi yang digunakan yaitu dispersive solid phase
extraction (DSPE) menggunakan adsorben graphene oxide (GO) dari limbah
tongkol jagung. Sintesis GO dilakukan dengan menggunakan metode hummers
termodifikasi dengan menggunakan zat pengoksidasi. Karakterisasi GO 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 ceftriaxone menggunakan
GO tongkol jagung dilakukan dengan lima variasi, yaitu variasi pH, konsentrasi,
massa dan waktu kontak. Hasil penelitian menunjukkan bahwa kondisi optimum
menggunakan GO hummers termodifikasi pada kondisi pH 4, konsentrasi 14 ppm,
massa 40 mg dan waktu kontak selama 50 menit dengan tingkat adsorpsi sebesar
48%. Sehingga adsorben GO berpotensi untuk digunakan dalam asdorpsi.

Kata kunci: Antibiotik ceftriaxone, GO, tongkol jagung, teknik DSPE



ABSTRACT

GRAPHENE OXIDE-BASED DSPE OPTIMIZATION OF CORN (Zea
mays L.) WASTE FOR DETERMINATION OF CEFTRIAXONE
ANTIBIOTIC RESIDUES

By

DIAN RIFANI MUTHIA

The increasing use of ceftriaxone antibiotics has become a serious problem because
it causes resistance and the appearance of antibiotic residues in the environment,
around 33% - 67% of overall antibiotic use is excreted through feces and urine as
unmodified parent compounds, as a result ceftriaxone antibiotics both directly and
indirectly greatly affect the environment which impacts bacterial resistance and
damages aquatic ecology. The preparation technique used is dispersive solid phase
extraction (DSPE) using graphene oxide (GO) adsorbent from corn cob waste. GO
synthesis was carried out using the modified hummers method using an oxidizing
agent. Characterization of GO 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
ceftriaxone antibiotic using corn cob GO was conducted with five variations,
namely variations in pH, concentration, mass and contact time. The results showed
that the optimum conditions using modified GO hummers at pH 4, concentration of
14 ppm, mass of 40 mg and contact time for 50 minutes with an adsorption rate of
48%. Therefore, GO adsorbents have the potential to be used for adsorption.

Keywords: Antibiotic ceftriaxone, corn cob, DSPE technique, GO
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I.  PENDAHULAN

1.1 Latar Belakang

Antibiotik banyak digunakan karena memiliki sifat bakteriostatik yang dapat
mencegah perkembangbiakan bakteri dan terbukti dapat mengurangi resiko kematian
yang diakibatkan oleh infeksi bakteri baik pada manusia maupun hewan. Penggunaan
antibiotik yang meningkat dapat menyebabkan masalah di lingkungan perairan karena
sisa-sisa penggunaan antibiotik tidak dapat terdegradasi dengan baik sehingga dapat
mengakibatkan terjadinya pencemaran lingkungan yang berdampak pada resisten
bakteri (Pijoh dkk., 2021). Antibiotik selama pandemi Covid-19 menjadi salah satu
obat yang penggunaannya meningkat secara signifikan, salah satunya adalah
antibiotik ceftriaxone (Velasco-Arnaiz et al., 2021).

Ceftriaxone tergolong antibiotik cephalosporin generasi ketiga dengan kemampuan
kerjanya dapat mencapai sistem saraf pusat (Abdulah dkk., 2016) serta dapat
mengobati infeksi akibat bakteri yang parah seperti pneumonia, meningitis dan
gonore (Barlam et al., 2016). Berdasarkan penelitian Rossetyowati dkk (2021)
penggunaan antibiotik yang paling sering digunakan adalah ceftriaxone sebesar
49,7% karena ceftriaxone memiliki spektrum waktu paruh yang lebih lama.
Penggunaan antibiotik ceftriaxone yang semakin meningkat dapat menyebabkan
pencemaran lingkungan pada perairan akibat sisa-sisa penggunaan atau residu
antibiotik (Sun et al., 2021). Residu dapat diekskresikan sebagai senyawa induk aktif
dalam tinja ataupun urin, selain itu residu dari pabrik farmasi sebagai pembuangan
antibiotik yang sudah tidak terpakai akan merusak lingkungan perairan dan
berdampak negatif sehingga perairan memiliki efek ekotoksikologi karena

konsentrasinya yang tinggi. Hal ini diakibatkan kontaminasi dari residu antibiotik



yang tidak dapat terdegradasi secara baik. Kontaminasi residu antibiotik banyak
bersumber dari limbah rumah sakit karena antibiotik ceftriaxone tergolong antibiotik
dengan biaya yang ekonomis sehingga banyak digunakan untuk pengobatan manusia
(Faleye et al., 2018). Residu antibiotik dapat menyebabkan masalah baru seperti
resistensi bakteri terhadap antibiotik yang dapat menimbulkan konsekuensi terhadap
selektivitas antibiotik, lingkungan air juga akan tercemar dan mengganggu ekosistem
perairan. Selain itu, bagi manusia jika terpapar resisten bakteri mengakibatkan
semakin lama proses penyembuhan terhadap penyakit infeksi bakteri (Utami, 2011).
Oleh karena itu, sangat penting dilakukan pemantauan terhadap residu antibiotik
ceftriaxone di lingkungan perairan menggunakan teknik yang lebih efisien.

Penentuan residu antibiotik ceftriaxone dapat dilakukan menggunakan beberapa
instrumen seperti High-performance Liquid Chromatography (HPLC) dengan
Quadrupole Tandem Mass Spectrometry Detector (LC-MS/MS) memungkinkan
untuk memurnikan antibiotik serta dapat digunakan untuk melihat kontaminan
organik seperti residu antibiotik karena memiliki selektivitas dan sensitivitas yang
baik (Yasin, 2021 ; Tuzimski and Petruczynik, 2020), HPLC-DAD (High-
Performance Liquid Chromatography-Diode Array Detector) dan spektrofotometer
Uv-Vis (Rahman dkk., 2021 ; Hakimah dkk., 2021). Oleh karena itu diperlukan
teknik preparasi sampel yang presisi dan efisien agar sampel tidak mempengaruhi

instrumen dan mengurangi kerusakan instrumen.

Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE) merupakan teknik preparasi sampel yang
telah dikembangkan karena prosesnya yang cepat, memiliki efektivitas tinggi dan
sederhana menjadi alternatif teknik ekstraksi fase padat yang lebih efisien (Tuzimski
and Rejczak, 2016 ; Pang et al., 2021). Pada dasarnya teknik DSPE tergantung pada
jenis adsorbennya, sehingga teknik DSPE dilakukan dengan kontak langsung antara
matriks sampel dengan adsorben fase padat (Scigalski and Kosobucki, 2020).
Material berstruktur nano karbon cocok dijadikan sebagai adsorben, karena luas
permukaannya yang besar dan memiliki kapasitas adsorpsi yang sangat baik seperti

Carbon Nanotubes (CNTSs), nanopartikel (NPs), graphene dan graphene oxide (GO)



(Gonzélez-Salamo et al., 2016). Nanomaterial pada adsorben graphene memiliki
lembaran karbon dua dimensi dengan luas permukaan dan elastisitas yang tinggi serta
konduktivitas yang baik. Berdasarkan kelebihan tersebut graphene menjadi salah satu

adsorben yang dapat dibuat dengan mudah (Pumera, 2010).

Graphene memiliki struktur heksagonal yang terdiri dari Kisi karbon dua dimensi dan
memiliki konduktivitas yang tinggi, serta memiliki nilai yang tinggi karena sifatnya
yang ramah lingkungan (Pang et al., 2019). Graphene memiliki mobilitas yang tinggi
sehingga dapat mempertahankan kerapatan arus lebih tinggi. Namun, graphene tidak
dapat mempertahankan luas permukaannya dan mengurangi kemampuan adsorben
dalam menyerap analit akibat adanya gaya Van der Waals (Perreault et al., 2015).
Sehingga dibutuhkan turunan graphene yaitu graphene oxide (GO) untuk mengatasi

kelemahan graphene.

GO sebagai nanomaterial turunan graphene yang dapat terdispersi dengan baik dalam
lingkungan air. GO memiliki gugus yang banyak mengandung oksigen seperti gugus
hidroksil, epoksi, karboksil dan karbonil. Selain itu, GO juga memiliki tingkat
toksisitas yang rendah (Wang et al., 2013 ; Perreault et al., 2015). Gugus fungsi
oksigen di dalam GO membuat GO bersifat hidrofilik sehingga mampu
mendispersibilitas yang baik terutama dalam air (Chen et al., 2012). Lapisan tebal
oksida pada GO banyak ditemukan pada graphite, secara umum GO sering disintesis
dari graphite. Material graphite akan semakin baik apabila semakin tipis lapisan
graphite yang terkelupas (idealnya satu lapisan tunggal) (Uran et al., 2017). Namun,
graphite dengan tingkat kemurnian yang baik sulit didapatkan sehingga untuk
mengatasi permasalahan tersebut dibutuhkan alternatif lain untuk menghasilkan GO
selain dari graphite murni. Meningkatnya limbah tongkol jagung yang terbuang
percuma menyebabkan pencemaran lingkungan semakin meningkat pula. Tongkol

jagung dapat dimanfaatkan sebagai alternatif untuk pembuatan GO (Bete dkk., 2019).

Tongkol jagung salah satu biomassa yang memiliki kandungan karbon tinggi

diantaranya selulosa (41%), hemiselulosa (36%) dan lignin (6%). Produksi jagung



yang semakin meningkat berpotensi meningkatkan pencemaran lingkungan akibat
banyaknya limbah yang terbuang dan tidak dimanfaatkan secara optimal (Bete dkk.,
2019). Berdasarkan Badan Pusat Statistik (BPS) Provinsi Lampung selama 7 tahun
terakhir produksi jagung semakin meningkat dengan luas panen 10,8 hektar pada
tahun 2021 dan produksi jagung sebanyak 2,518 juta ton pada tahun 2017 dan limbah
tongkol jagung yang dihasilkan di Indonesia sebanyak 5,7 juta ton per-tahun.
Meninjau dari masalah tersebut tongkol dapat dijadikan alternatif sebagai bahan
pembuatan GO. Tongkol jagung pada penelitian ini digunakan sebagai adsorben
berupa GO menggunakan teknik Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE).
Penelitian sebelumnya berhasil membuat GO dari limbah tongkol jagung. Namun,
menggunakan metode Liquid Phase Exoliation (LPE) dimana metode ini memiliki
waktu yang lebih lama dan hanya melakukan uji parameter massa menggunakan
spektrofotometer Uv-Vis (Bete dkk., 2019). Berdasarkan uraian tersebut, maka perlu
dilakukan penelitian lebih lanjut terhadap penggunaan limbah tongkol jagung sebagai
pembuatan GO menggunakan metode yang lebih efisien, melakukan uji parameter
yang lain seperti konsentrasi, pH, massa dan waktu kontak. Serta melakukan

karakterisasi terhadap GO.

Berdasarkan uraian di atas, maka penelitian ini akan dilakukan optimasi metode
DSPE menggunakan GO yang berasal dari limbah tongkol jagung untuk menentukan

residu antibiotik ceftriaxone.

1.2 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Memperoleh GO dari limbah tongkol jagung sebagai adsorben.

2. Karakteriksasi GO menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR), Scanning
Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX), dan X-Ray
Diffraction (XRD).



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

1.3 Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai pemanfaatan limbah
tongkol jagung dijadikan sebagai adsorben berupa GO dalam menanggulangi residu

senyawa antibiotik ceftriaxone.



1.  TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Antibiotik

Antibiotik merupakan obat yang banyak diberikan kepada penderita infeksi akibat
bakteri. Pemberian antibiotik berfungsi untuk menghambat ataupun membunuh
bakteri tersebut sehingga dapat diartikan bahwa antibiotik adalah senyawa kimia yang
dapat membunuh ataupun menghambat perkembangan bakteri yang dihasilkan secara
sintetik dan dapat dihasilkan oleh mikroorganisme (Wulandari dan Rahmawardany,
2022; Yusuf dkk., 2022). Pertama kali antibiotik ditemukan pada tahun 1910 oleh
Paul Ehlrich berupa antibiotik salvarsan kemudian seiring dengan berjalannya waktu
antibiotik dipergunakan sebagai obat manusia pertama kali pada tahun 1940
(Humaida, 2014).

Antibiotik memiliki sifat membunuh kuman (bakterisid) untuk mengobati infeksi
bakteri yang memiliki sistem kekebalan rendah dan memiliki sifat yang menghambat
pertumbuhan kuman (bakteriostatik). Golongan antibiotik berdasarkan struktur
molekul salah satunya adalah p-laktam. Antibiotik golongan p-laktam terdiri dari
penisilin, monobaktam, karbapenem dan cephalosporin. Antibiotik cephalosporin
menjadi antibiotik yang memiliki struktur dan spektrum aktivitas luas (Rosa et al.,
2021). Cara kerja antibiotik sefalosporin adalah dengan, menghambat sintesis dinding
sel bakteri dengan paruh waktu 1-3 jam. Cephalosporin memiliki 4 generasi (Triono
dan Purwoko, 2012) dimana cephalosporin generasi pertama memiliki spektrum luas
karena memiliki kepekaan terhadap bakteri Gram positif dan harga yang masih
terjangkau sehingga banyak digunakan di rumah sakit. Antibiotik golongan

cephalosporin generasi pertama adalah cefadroxil, cefazolin dan cefradine (Suardi,



2014). Sedangkan cephalosporin generasi kedua memiliki spektrum yang lebih luas
dibandingkan generasi pertama dan lebih peka terhadap bakteri Gram negatif,
antibiotik cephalosporin generasi kedua terdapat antibiotik cefuroxim, cefprozil dan
cefonicid. Cephalosporin generasi ketiga menjadi antibiotik pilihan untuk infeksi
yang disebabkan oleh bakteri enterik Gram negatif yang serius, antibiotik generasi
ketiga diantaranya ceftazidime, ceftizoxim dan ceftriaxon dan generasi keempat dari

antibiotik cephalosporin adalah cefepime.

Pada penelitian ini menggunakan antibiotik cephalosporin golongan ketiga yaitu
antibiotik ceftriaxone yang paling banyak digunakan diantara golongan yang lain

serta antibiotik yang memiliki spektrum luas (Costa et al., 2021).

2.2  Antibiotik Ceftriaxone

Ceftriaxone merupakan antibiotik B-laktam pada golongan cephalosporin generasi
ketiga yang memiliki spektrum anti infeksi yang luas dan waktu paruh eliminasi yang
lama yaitu 8 jam. Ceftriaxone sebagian besar bekerja pada Gram negatif (Bereda,
2022) sedangkan pada Gram positif kurang aktif karena Gram positif memiliki
tekanan lebih besar untuk menahan masuknya ceftriaxone, serta dapat menjadi obat
berbagai macam penyakit yang diakibatkan infeksi bakteri dalam dunia kesehatan
banyak digunakan pada operasi bedah dengan cara kerjanya ceftriaxone yang
menginhibisi sintesis dinding sel bakteri (Muslim dkk., 2020). Antibiotik ceftriaxone
yang dikonsumsi 33 %-67 % akan diekskresikan melalui urin sisanya melalui empedu
dan akan dikeluarkan pada tinja (Nakai et al., 2010). Oleh karena itu, ceftriaxone
banyak digunakan sebagai antibiotik pada bidang kesehatan karena memiliki
toksisitas rendah, reaksi alergi yang rendah dan efektivitas baik bagi penggunanya.
Namun, maraknya penggunaan antibiotik ceftriaxone dapat menyebabkan resistensi
yang serius untuk lingkungan karena residu dari antibiotik ceftriaxone sendiri yang

tidak dapat terdegradasi dengan baik serta residu ceftriaxone yang diekskresikan



sebagai senyawa induk aktif dalam tinja ataupun urin dapat menyebabkan

kontaminan lingkungan (Karungamye et al., 2022).

Ceftriaxone memiliki nama dagang Rocephin dengan rumus molekul C1gH1sNgO7S3
berat molekul 554.58 g/mol dan nama IUPAC: Asam (6R,7R)-7-{[(2Z) -2-(2-amino-
1,3-tiazol-4-yl)-2-(metoksiimino)asetilJamino}- 3-{[(2-metil-5,6-diokso-1,2,5,6-
tetrahidro-1,2,4-triazin-3- il)tiolmetil}-8-okso-5-tia-1-azabisiklo[4.2.0]oct-2-ena-2-
karboksil. Karakteristik ceftriaxone berwujud kristal bubuk putih yang dapat larut
dalam air (40 g/100 mL pada 25 °C). Larutan ceftriaxone hanya stabil selama 4 hari
pada suhu kamar dan minim cahaya, ceftriaxone dapat stabil dengan jangka waktu
yang lebih lama pada suhu yang lebih rendah. Namun, tetap terurai setelah periode
waktu tertentu, ceftriaxone memiliki paruh waktu 12 jam dengan spektrum yang luas
dapat efektif terhadap mikroorganisme Gram positif dan Gram negatif (Karungamye
et al., 2022; Ali, 2011). Panjang gelombang maksimum ceftriaxone diukur dengan
menggunakan spektrofotometer Uv-Vis pada rentang 200 — 400 nm. Hasil panjang
gelombang serapan maksimum ceftriaxone yang diukur adalah 268 nm (Barrodi et
al., 2023). Struktur ceftriaxone ditunjukkan pada Gambar 1.

H
0] N CH
ji ~nT 3 O\ OH
P /)\ /o NH,
- NS ZSn— (|)| N:<
N
H |N
o~

Gambar 1. Struktur ceftriaxone (Ali, 2011).

Berdasarkan penelitian Shipingana et al (2022) residu antibiotik ceftriaxone di
lingkungan perairan mencapai konsentrasi yang cukup tinggi yaitu 1.25—
29.15 pg/mL. Hal ini dapat menyebabkan resistensi antibiotik yang berdampak buruk



terutama di lingkungan perairan. Oleh karena itu, sangat penting dilakukan
pemantauan terhadap residu antibiotik ceftriaxone di lingkungan perairan.

2.3  Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE)

Ekstraksi cair-cair tergolong teknik pemisahan yang paling umum digunakan
terutama pada preparasi sampel di lingkungan perairan (Khatibi et al., 2022). Namun,
ekstraksi cair-cair membutuhkan pelarut organik yang banyak dan waktu ekstraksi
yang lama. Sehingga butuh teknik preparasi sampel untuk mengatasi kelemahan
ekstraksi cair-cair. Solid Phase Extraction (SPE) adalah metode ekstraksi fase padat
yang digunakan dalam analisis, pemisahan dan pemurnian sampel. Kelebihan dari
metode Solid Phase Extraction (SPE) penggunaannya mudah dan waktu pengerjaan
yang cepat, serta sebagai pengganti ekstraksi cair-cair yang lebih baik (Oellig and
Schwack, 2012). Namun, SPE memiliki kelemahan yakni kurang selektivitas,
sehingga masih ada kemungkinan terdapat komponen lain selain analit yang ikut
terekstraksi dari sampel dan hanya digunakan sekali pakai, sehingga biaya yang
dibutuhkan untuk analisis menjadi mahal (Grimalt and Dehouck, 2016 ; Kulsum dkk.,
2020). Mengatasi hal-hal diatas maka dibutuhkan perkembangan metode SPE

konvensional yaitu metode Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE).

DSPE adalah teknik perkembangan dari teknik SPE dengan kelebihan waktu
ekstraksi yang lebih singkat dengan pengeluaran sorben dan pelarut sedikit, disertai
efektivitas yang tinggi menjadikan teknik ini lebih ramah lingkungan (Scigalski and
Kosobucki, 2020). Teknik DSPE terdiri dari penambahan sorben padat seperti silika
atau polimer ke dalam larutan sampel. Teknik Dispersive Solid Phase Extraction
(DSPE) telah digunakan sejak tahun 2000 dan diketahui memiliki kelebihan waktu
ekstraksi yang lebih cepat dibandingkan metode konvensional seperti metode Solid
Phase Extraction (SPE). Pada metode DSPE, adsorben didispersikan ke dalam
larutan sampel dengan seluruh larutan yang mengandung analit. Selanjutnya sampel

disentrifugasi untuk mendapatkan adsorben dan pemisahannya dari larutan.
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Kemudian, analit yang teradsorpsi ke adsorben dielusi dengan pelarut organik yang
tepat (Farajzadeh et al., 2021). Pemilihan sorben sangat penting dalam metode DSPE,
karena sorben yang digunakan adalah padatan yang dimodifikasi secara kimia dengan
penambahan beberapa senyawa yang memodifikasi afinitasnya. Modifikasi ini
memastikan selektivitas untuk analit yang diinginkan serta meminimalkan gangguan
dalam matriks analitik. Proses dalam Teknik DSPE dilakukan dispersi untuk
meningkatkan area kontak antara sorben dan analit. Setelah dilakukan dispersi,
sorben diisolasi dengan proses sentrifugasi atau filtrasi. Kemudian fase padat diisolasi
dan analit yang teradsorpsi pada permukaan sorben dapat dengan mudah dielusi atau
dihilangkan dengan penambahan bahan organik yang memadai bagi pelarut (Islas et
al., 2017). Sehingga dapat disimpulkan metode DSPE umumnya terdiri dari tiga
langkah utama yaitu, dispersi adsorben ke dalam sampel, pemisahan adsorben dari
matriks sampel dan elusi analit dari adsorben. Secara umum teknik DSPE dapat

dilakukan melalui tahapan-tahapan yag dapat dilihat dari Gambar 2.

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

Metode DSPE memerlukan pelarut yang memiliki kepolaran sesuai dengan matriks
analit yang digunakan agar analit dapat di elusi dari adsorben. Sifat kepolaran elusi

analit dari adsorben ini sesuai dengan prinsip like dissolves like dimana senyawa non
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polar akan larut dalam pelarut non polar, begitu pula untuk senyawa polar akan larut
dalam pelarut yang polar (Utami and Putri, 2020)

2.4  Adsorpsi

Adsorpsi merupakan proses pemisahan dimana komponen dari suatu fase fluida
berpindah ke permukaan zat padat yang menyerap (adsorben). Perpindahan terjadi
melalui dua fase yaitu gas-padat dan cair-padat. Pada adsorpsi interaksi antara
adsorben dengan adsorbat hanya terjadi pada permukaan adsorben. Proses adsorpsi
dapat terjadi karena adanya gaya tarik atom atau molekul pada permukaan padatan
yang tidak seimbang (Tandy dkk., 2012). Adsorpsi dikelompokkan menjadi dua
proses diantaranya, proses adsorpsi kimia dan proses fisika dimana adsorpsi proses
fisika yang melibatkan gaya Van der Waals. Proses adsorpsi fisika, gaya tarik
menarik antara molekul fluida dengan molekul pada permukaan padatan
(intermolekular) lebih kecil daripada gaya tarik-menarik antar molekul fluida. Gaya
tarik-menarik antara adsorbat dengan permukaan adsorben relatif lemah, sehingga
adsorbat dapat bergerak ke permukaan lain dan permukaan yang ditinggalkan dapat
ditempati oleh adsorbat lainnya.

Proses adsorpsi kimia terjadi karena adanya ikatan kimia yang terbentuk antara
molekul adsorbat dengan permukaan adsorben. Ikatan yang terbentuk kuat sehingga
spesi aslinya tidak dapat ditentukan dan adsorbat tidak mudah terdesorpsi. 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
(Roja, 2021).

Adsorben merupakan material yang sangat berpori dimana adsorpsi berlangsung
terutama pada dinding-dinding pori atau pada letak-letak tertentu di dalam
partikelnya. Kemampuan besarnya kapasitas penyerapan adsorben berdasarkan pada

luas permukaan yang lebar. Adsorben digunakan untuk mengadsorpsi atom-atom atau
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ion-ion (solute) yang terkandung dalam gas atau cairan. Kriteria-kriteria adsorben
yang digunakan untuk adsorpsi:

1. Memiliki selektivitas yang tinggi untuk proses pemisahan.

2. Memiliki kapasitas untuk mengurangi jumlah adsorben yang diperlukan.

3. Memiliki kemampuan untuk beregenarasi atau di desorpsi.

Ukuran pori pada adsorben berhubungan dengan luas permukaan adsorben yaitu
semakin kecil ukuran pori maka semakin luas permukaan semakin besar, sehingga
jumlah yang teradsorpsi semakin bertambah (Cechinel et al., 2013). Umumnya
adsorben yang digunakan dibagi menjadi tiga berdasarkan komponen penyusunnya

yaitu sebagai berikut:

1. Oxygen-containing compounds
Adsorben jenis ini bersifat hidrofil dan bersifat polar. Contohnya adalah silika,
gel dan zeolit.

2. Carbon-based compounds
Adsorben jenis ini bersifat hidrofob dan non polar. Contohnya adalah karbon
aktif dan grafit.

3. Polymer-based compounds
Adsorben jenis ini terdiri dari matriks polimer berpori yang mengandung gugus

fungsi.

Senyawa yang berperan dalam proses karbonisasi yaitu selulosa, lignin dan
hemiselulosa. Saat ini banyak yang menggunakan senyawa bahan alami sebagai
adsorben, salah satunya adsorben yang bersifat hidrofob (non polar) dari graphene
(Tandy dkk., 2012).
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2.5 Graphene

Graphene merupakan material baru tertipis dan unggul di dunia saat ini yang
terbentuk dari satu lapis atom karbon yang memiliki struktur heksagonal menyerupai
sarang lebah (Bete dkk., 2019). Graphene juga sebagai alotrop yang berbentuk
lembaran datar tipis dimana setiap karbon memiliki ikatan sp? dan masuk kelompok
senyawa hidrokarbon polisiklik aromatik datar. Struktur dasar graphene merupakan
alotrop karbon yang meliputi grafit, tabung nano karbon dan fulerina. Struktur
graphene ditunjukkan pada Gambar 3.

Gambar 3. Struktur Graphene (Zhu et al., 2014).

Graphene memiliki sifat-sifat struktur kimia yang unik diantaranya adalah karena
ikatan kovalen menjadikan material ini lebih kuat dari logam. Selain itu graphene
berbentuk dua dimensi yang memungkinkan transport elektron yang cepat sehingga
konduktivitas listrik dan konduktivitas termalnya sangat tinggi. Graphene memiliki
jarak antar atom 0,142 nm (Fikri dan Dwandaru, 2016) dan diikat oleh ikatan kovalen
dengan ketebalan lembaran graphene 5,3 A dapat larut dalam tetrahidrofuran,
tetraklorometana dan dikloroetana. Sehingga dengan ketebalan dan jarak antar atom
karbon yang sebanding menjadikan graphene sebagai material yang lebih fleksibel,
tipis serta mempunyai transparansi yang tinggi. Graphene memiliki permukaan
spesifik teoretis yang luas (~2630 m?g*). Semua atom dari satu lembar graphene

lapisan tunggal dapat dianggap sebagai atom permukaan dan mereka mampu
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mengadsorpsi molekul gas, sehingga menyediakan area penginderaan besar. Interaksi
antara lembaran graphene dan adsorbat dapat bervariasi dari interaksi Van der Waals

yang lemah untuk ikatan kovalen yang kuat.

Keunggulan-keunggulan yang dimiliki graphene membuat banyak perhatian di
bidang industri bahkan akademik. Graphene juga dapat diaplikasikan secara luas
seperti dapat digunakan sebagai superkapasitor transistor, LED dan perangkat opto-
elektronik yang lain. Namun, adanya ikatan Van der Waals dan interaksi yang kuat
antar lembaran-lembaran graphene dapat mengurangi kemampuan adsorpsi graphene
(Bete dkk., 2019). Oleh karena itu, dibutuhkan turunan graphene yaitu GO untuk
meningkatkan kapasitas adsorpsi residu antibiotik yang dapat menyediakan luas

permukaan yang sesuai.

2.6 Graphene Oxide (GO)

GO merupakan senyawa turunan graphene yang memiliki karakteristik dan struktur
yang mirip dengan graphene. Namun, perbedaannya dengan graphene struktur yang
terbentuk planar, sedangkan struktur pada graphene oxide terdapat lengkungan
karena hadirnya gugus oksigen dalam bentuk karboksil dan karbonil di dalamnya. GO
adalah graphene yang teroksidasi sehingga mempunyai ikatan dengan gugus-gugus
fungsi. Secara sederhana struktur GO sebagai lembaran graphene yang terikat dengan
oksigen dalam bentuk gugus karboksil (-COOH), karbonil (-C=0), hidroksil (—-OH),
atau kelompok epoksi (C—O-C) serta gugus fenol pada tepi lembaran yang
memberikan sifat hidrofilik untuk GO (Bete dkk., 2019). Karbon yang terbentuk pada
GO saling berikatan dan membentuk sebuah lapisan 2D dimana lapisan ini memiliki
ketebalan yang sebanding dengan ukuran atom karbon. Oleh karena itu, GO
mengandung atom karbon hibrid sp? dan sp® serta bersifat isolator (Dwandaru dkk.,
2019). Struktur GO ditunjukkan pada Gambar 4.
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Gambar 4. Struktur 2D dan 3D GO (Dwandaru dkk., 2019).

Kelebihan yang dimiliki GO diantaranya proses pembuatan yang mudah dilakukan,
mudah larut, konduktivitasnya mudah disesuaikan area permukaan luas, sumber daya
materialnya melimpah dan murah. Struktur dan sifat GO bergantung pada proses
metode pembuatan yang dilakukan. Seiring dengan perkembangannya telah dikenal
metode yang dapat dilakukan untuk proses sintesis GO diantaranya metode Brodie,
Staudenmaier, Hummers, dan Hummers termodifikasi. Metode pembuatan GO
biasanya mempertahankan struktur lapisan grafit induk, tetapi lapisan tersebut saling
melengkung sehingga jarak antar lapisannya dua kali lebih besar daripada grafit (~
0.7 nm). Pembuatan GO menggunakan metode Brodie yaitu dengan mencampurkan
graphite dengan KCIO3z dan direaksikan dalam uap HNOs selama 4 hari. Kemudian,
metode pembuatan Staudenmaier merupakan perkembangan metode pembuatan
Brodie dengan menggantikan bahan penguapannya dengan H2SO4 serta
menambahkan KCIOz lebih banyak (Olabi et al., 2021).

Pembuatan GO yang didapatkan dari metode Hummers sering kali mendapatkan
pengotor sulfur karena menggunakan H2SO4 sebagai oksidan dalam bentuk
organosulfat serta banyak menggunakan bahan-bahan kimia berbahaya seperti H2SOa,
NaNOsz dan KMnOg4 (Bete dkk., 2019). Sedangkan, metode Hummers termodifikasi
tidak beda jauh dengan metode Hummers yang menggunakan bahan-bahan berbahaya
serta waktu proses pengadukan dan pengeringan metode Hummers termodifikasi

lebih lama pula dibandingkan metode Hummers (Hidayati dkk., 2021; Tuzimski and
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Petruczynik, 2020). Karena kebutuhan bahan yang banyak serta lamanya proses
sintesis GO, maka dibutuhkan proses yang lebih tepat. Sehingga metode satu langkah
(Single Step) dapat menjadi solusi sebagai metode pembuatan yang berkualitas tinggi
karena selain prosesnya cepat, metode ini tergolong mudah dan ramah lingkungan
karena tidak menggunakan bahan kimia yang berbahaya ataupun bahan kimia yang
dapat menyebabkan toksisitas (Debbarma et al., 2019).

Metode satu langkah (Single Step) menurut Debbarma et al (2019) hanya
memerlukan waktu selama 24 jam pada suhu 70 °C untuk proses pengeringan
menggunakan oven lalu dipirolisis pada suhu 350 °C proses pirolisis dilakukan
dengan suhu tinggi agar limbah yang dihasilkan berupa serbuk hitam yang dapat
digunakan untuk ujian atau karakterisasi GO. Hal ini menunjukkan bahwa metode
satu langkah (Single Step) memiliki keutamaan dalam proses pembuatan GO yang
cepat serta ramah lingkungan karena tidak menggunakan bahan-bahan yang

berbahaya yang dapat menyebabkan toksisitas.

Pembuatan GO dari limbah tongkol jagung memiliki kandungan senyawa karbon
yang cukup tinggi yaitu selulosa (41%), lignin (6%) dan hemiselulosa (36%).
Tongkol jagung yang telah diproses menjadi arang melalui proses pembakaran dapat
digunakan sebagai bahan pembuatan nanoteknologi terutama dalam mensistesis GO
(Bete dkk., 2019). Proses pembuatan GO dari limbah tongkol jagung dilakukan
dengan cara pirolisis pada suhu sedang serta tidak menggunakan bahan kimia beracun
(Debbarma et al., 2019). Produksi GO dari limbah tongkol jagung belum
dimanfaatkan secara optimal, sehingga menjadi solusi untuk pengelolaan limbah
lingkungan.

2.7  Tongkol Jagung

Badan Pusat Statistik (BPS) Provinsi Lampung selama 7 tahun terakhir produksi
jagung semakin meningkat dengan luas panen 10,8 hektar pada tahun 2021 dan

produksi jagung sebanyak 1,502 juta ton pada tahun 2015, dan 1,720 juta ton pada
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tahun 2016 serta 2,518 juta ton pada tahun 2017 serta Provinsi Lampung termasuk
wilayah yang memiliki rata-rata produktivitas jagung di atas 60 ku/ha. Produksi
jagung di Indonesia setiap tahunnya menunjukkan peningkatan. Jagung merupakan
salah satu jenis tanaman pangan biji-bijian dari keluarga rumput-rumputan dan
merupakan tanaman semusim. Tanaman jagung memiliki banyak manfaat karena
memiliki kandungan sumber karbohidrat, protein dan komponen pati yang tinggi.
Jagung memiliki komponen pati sekitar 73% yang tersusun atas 25-30% amilosa dan
75% amilopektin (Biha et al., 2021). Jagung mengandung berbagai nutrisi, seperti
karbohidrat, protein, sejumlah vitamin dan mineral yang baik untuk kesehatan tubuh.
Adapun vitamin yang ada di dalam jagung, yaitu vitamin A, vitamin C dan vitamin B.
Sedangkan, mineral yang terkandung diantaranya, mangan, kalsium, magnesium,
tembaga dan fosfor (Hatta dkk., 2022; Tuzimski and Petruczynik, 2020).

Tongkol jagung merupakan bagian dari jagung setelah biji, biasanya tongkol jagung
dibuang begitu saja dan menjadi limbah bagi lingkungan. Padahal tongkol jagung
juga memiliki kandungan selulosa yang tinggi sehingga dapat dimanfaatkan terutama
pada bidang industri seperti pembuatan kertas seni. Memiliki jumlah kandungan
hemiselulosa dan selulosa yang tinggi, tongkol jagung berpotensi menjadi limbah
yang dapat diolah menjadi produk-produk yang baru. Meningkatnya hasil pasca
panen tanaman jagung artinya semakin meningkat pula limbah yang dihasilkan dari
tanaman jagung. Limbah tanaman jagung dengan proporsi terbesar pada tongkol
jagung sebesar 20% dan dibuang begitu saja (Simanullang dkk., 2021). Oleh karena
itu, perlu adanya pengolahan untuk memanfaatkan limbah tongkol jagung. Tongkol

jagung ditunjukkan pada Gambar 5.
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Gambar 5. Tongkol jagung.
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Semakin meningkatnya limbah tongkol jagung dan potensi yang dimiliki tongkol
jagung sebagai limbah dengan banyak kandungan, perlu upaya studi untuk membuat
suatu produk. Tongkol jagung mempunyai kandungan lignin (15%), kadar selulosa
(45%) dan kadar hemiselulosa (35%) selain itu limbah tongkol jagung juga
mengandung karbon yang cukup tinggi sebesar (39,80%). Berdasarkan hal tersebut
tongkol jagung dapat digunakan sebagai bahan baku pembuatan GO yang dapat
digunakan untuk memurnikan larutan dari molekul organik yang mengandung
pengotor yang tidak diinginkan (adsorben) yang dapat mengadsorpsi logam, senyawa
organik, zat warna, serta residu antibiotik ceftriaxone (Bete dkk., 2019). Persentase

kandungan kimia tongkol jagung ditunjukkan pada Tabel 1.

Table 1. Presentase kandungan kimia kulit singkong

Komponen Massa (%0)
Total karbon 39,80
Total nitrogen 2,12
Kadar air 8,38
Hidrogen 6,32

(Fathanah dkk., 2022)

2.8  Karakterisasi
2.8.1 Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX)

Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan salah satu instrumen mikroskop
elektron menggunakan berkas elektron untuk menggambarkan profil permukaan
suatu sampel. SEM menggunakan sinar yang terfokus elektron berenergi tinggi untuk
menghasilkan berbagai sinyal pada permukaan spesimen padat. Sinyal tersebut
berasal dari interaksi sampel elektron yang mengungkapkan informasi tentang sampel

termasuk morfologi eksternal (tekstur), komposisi kimia, struktur kristal serta
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orientasi bahan yang membentuk sampel. Elektron pada SEM memiliki resolusi yang
lebih tinggi daripada cahaya. Cahaya hanya mampu mencapai 200 nm sedangkan
elektron bisa mencapai resolusi 0,1 — 0,2 nm. Atom-atom akan bereaksi dengan
elektron sehingga spesimen menghasilkan sinyal dengan informasi tentang topografi
permukaan spesimen, komposisi, dan karakteristik lainnya seperti konduktivitas
listrik. Sehingga dapat disimpulkan bahwa cara kerja GO adalah dengan
memindahkan berkas elektron yang dihasilkan oleh elektro gun ke sampel. SEM
memiliki kedalaman ruang yang besar, dimana kedalaman ruang ini dapat
memfokuskan jumlah sampel yang lebih banyak dalam satu waktu serta dapat
menghasilkan bayangan yang baik dari sampel secara tiga dimensi. Instrumen SEM
banyak digunakan dalam penelitian dan industri riset (Dwandaru dkk., 2019).

Prinsip dari SEM adalah interaksi antara permukaan material atau sampel dengan
berkas elektron yang berenergi tinggi. Permukaan sampel yang tersinari akan
memantulkan kembali berkas elektron atau disebut dengan berkas elektron sekunder.
Elektron sekunder akan tereksitasi dari permukaan sampel ketika permukaan dipindai
dengan berkas elektron dengan intensitas tinggi (Zhu et al., 2020). Detektor yang
terdapat di dalam SEM akan mendeteksi berkas elektron berintensitas tinggi yang

dipantulkan oleh sampel. Adapun prinsip kerja SEM:

1. Elektro gun memproduksi sinar elektron dan dipercepat dengan anoda.

2. Lensa magnetik memfokuskan elektron menuju sampel.

3. Sinar elektron yang terfokus memindai (scan) keseluruhan sampel dengan
diarahkan oleh koil pemindai.

4. Ketika elektron mengenai sampel, maka sampel akan mengeluarkan elektron baru

yang akan diterima oleh detektor dan dikirim ke monitor (CRT).



20

Secara lengkap prinsip skema SEM dijelaskan pada Gambar 6.
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Gambar 6. Prinsip kerja SEM (Sudrajat dan Bayuseno, 2014).

Instrumen SEM biasanya dilengkapi dengan energy dispersive x-ray (EDX) untuk
mendeteksi unsur-unsur dalam material. Energy Dispersive X-Ray (EDX) adalah
teknik analitik yang digunakan untuk mengkarakterisasi kandungan unsur kimia dari
suatu sampel melalui interaksi antara radiasi elektromagnetik dengan unsur-unsur
menganalisis emisi sinar-X oleh unsur dalam partikel. Mendorong terjadinya emisi
karakteristik sinar-X dari suatu sampel adalah dengan energi yang tinggi dari partikel
yang bermuatan seperti elektron atau proton atau sinar-X yang difokuskan pada
sampel untuk dikarakterisasi. Kemudian, sisanya suatu atom dengan sampel yang
mengandung elektron pada keadaan dasar (tidak tereksitasi) berada pada tingkat
energi yang diskrit atau kulit elektron bergerak pada inti. Pancaran yang terjadi ada
kemungkinan mengeksitasi sebuah elektron di dalam kulit yang terdalam (Mauritz,
2008). Contoh SEM-EDX GO ditunjukkan pada Gambar 7.
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Gambar 7. Contoh SEM-EDX graphene oxide (Sujiono et al.,2020).
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2.8.2 X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction (XRD) adalah teknik yang digunakan untuk mengkarakterisasi
struktur kristal dalam sampel. Teknik ini juga dapat digunakan untuk menentukan
jenis struktur, ukuran butir dan konstanta kisi (Hachem et al., 2020). Sinar-X pada
XRD merupakan radiasi elektromagnetik yang dihasilkan oleh deselerasi partikel
dengan kecepatan tinggi secara tiba-tiba. Kelebihan dari XRD yaitu proses preparasi
yang lebih sederhana dan informasi dari lebar setengah puncak dapat diketahui besar
rata-rata dari ukuran Kkristalin. Semakin kecil ukuran kristalinitas, maka semakin lebar
puncak difraksi yang dihasilkan. Kristal dengan ukuran besar yang satu orientasi akan
menghasilkan puncak difraksi yang mendekati garis vertikal. Sedangkan, kristalin
dengan ukuran kecil menghasilkan puncak lebar karena kristalinitas yang kecil
memiliki bidang pantul sinar-X yang terbatas (Dwilaksana et al., 2022). Skema dari
XRD dapat dilihat dari Gambar 8.
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Gambar 8. Skema instrumen XRD (Khan et al., 2019).

Prinsip kerja instrumen XRD berdasarkan pada Hukum Bragg, dimana sinar-X
menembak sampel padatan kristalin, kemudian mendifraksikan sinar ke segala arah.
Detektor pada XRD bergerak pada kecepatan sudut yang konstan untuk mendeteksi
berkas sinar-X yang didifraksikan sampel. Setiap sampel mempunyai bidang-bidang
Kisi yang tersusun secara acak, sama halnya dengan partikel-partikel kristal di
dalamnya dan disetiap kumpulan bidang kisi mempunyai beberapa sudut orientasi
yang memenuhi Hukum Bragg. Hasil dari analisis XRD dapat berupa data analog

atau digital. Hasil pada data analog berupa rekaman dalam bentuk grafik dan garis
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yang terekam dengan detektor dalam sudut 26 per menit, sehingga setara dengan
sumbu-X. Sedangkan, hasil XRD dalam bentuk digital biasanya memberikan
informasi terkait intensitas sinar-X terhadap jumlah intensitas cahaya per detik. Pola
difraktogram yang dihasilkan berupa deretan puncak-puncak dengan intensitas relatif
bervariasi sepanjang nilai 26 tertentu. Dimana, besarnya intensitas tersebut

bergantung pada jumlah atom atau ion yang ada.

Aplikasi instrumen XRD banyak digunakan dalam bidang industri yang digunakan
oleh perusahaan-perusahaan besar seperti perusahaan semen. Instrumen XRD bidang
industri digunakan sebagai alat uji jaminan mutu suatu sampel. Selain itu, XRD juga
sangat berperan di bidang teknologi material yang digunakan untuk menganalisis
suatu material anorganik dan organologam menggunakan metode kristal tunggal
(Dwandaru dkk., 2019). Menurut Sujiono et al (2020) hasil karakterisasi XRD
menunjukkan struktur GO yang memiliki dua puncak dominan pada 20 yaitu 23.97 °
dan 43.04 ° puncak-puncak tersebut menunjukkan bahwa sampel mengandung GO.
Contoh hasil XRD GO ditunjukkan pada Gambar 9.
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Gambar 9. Contoh Hasil Karakterisasi XRD GO
(Sujiono et al., 2020).
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2.8.3  Fourier Transform Infrared (FTIR)

Spektroskopi FTIR merupakan teknik analisis yang dimanfaatkan dalam analisa
berbagai produk dikarenakan analisis menggunakan instrumen ini terdapat
interferometer Michelson yang terletak di depan monokromator. Interferometer akan
memberikan sinyal ke detektor sesuai dengan intensitas frekuensi vibrasi molekul
berupa interferogram (Hashim et al., 2010). FTIR memberikan informasi tentang
struktur dan gugus fungsi yang terdapat dalam analit dengan rentang panjang
gelombang yang sering digunakan 2,5-50 pum dan bilangan inframerah pada (400 cm™
- 400 cm™) (Riyanto and Nas, 2016). Pada sistem optik FTIR digunakan Light
Amplification by Stimulated Emission of Radiation (LASER) sebagai radiasi yang
diinterferensikan dengan radiasi inframerah agar sinyal radiasi inframerah yang

diterima oleh detektor secara utuh dan lebih baik.

Prinsip kerja FTIR secara umum adalah sumber cahaya IR menghasilkan cahaya
polikromatik yaitu beberapa berkas cahaya membentuk sinyal interferogram.
Kemudian, gelombang tersebut dilewatkan pada sampel dan ditangkap oleh detektor
yang terhubung ke komputer sehingga dihasilkan gambaran spektrum sampel yang
diuji dimana spektrum tersebut menunjukkan hubungan antara sampel dengan
bilangan gelombang. Adapun pembagian Panjang gelombang pada radiasi

inframerah dapat ditunjukkan pada Tabel 2.

Tabel 2. Panjang gelombang pada radiasi inframerah

Panjang Bilangan
Gelombang Gelombang Fa (H2)
Inframerah 0,75-25um  13.000-4.000 cm® 3,8 x 10— 1.2 x 101
dekat

Jenis

Inframerah 2,5-50 pm 4.000-200 cm! 1.2 x 10* - 6,0 x 10*2
Pertengahan

Inframerah 50-1.000 um  200-10 cm™ 6,0 x 10*2 - 3,0 x 10!
Jauh

(Dwandaru dkk., 2019)
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Secara keseluruhan analisis menggunakan FTIR memiliki kelebihan diantaranya
adalah dapat digunakan untuk semua frekuensi dari sumber cahaya secara simultan
sehingga proses analisis dapat dilakukan lebih cepat. Selain itu sensitivitas dari FTIR
lebih besar dari pada cara dispersi, karena radiasi yang masuk ke sistem detektor
lebih banyak karena tanpa harus melalui celah. Oleh karena itu, dilakukan
karakterisasi GO pada penelitian ini menggunakan FTIR. Berdasarkan penelitian
yang telah dilakukan oleh Sujiono et al (2020) hasil spektroskopi FTIR
mengkonfirmasi munculnya berbagai fungsional yang mengandung oksigen
kelompok seperti hidroksil (-OH) pada puncak 1, karboksil (-COOH) pada puncak 2
dan 3, alkohol (C-OH) pada puncak 4, dan epoksi (C—O) pada puncak 5 dalam
struktur GO. Contoh hasil karakterisasi FTIR GO ditunjukkan pada Gambar 10.

40

Graphene Oxide Based
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Gambar 10. Hasil karakterisasi FTIR graphene oxide
(Sujiono et al., 2020).

2.9 Spektrofotometri Ultraviolet-Visible (Uv-Vis)

Spektrofotometri Uv-Vis merupakan instrumen yang menggunakan dua sumber
cahaya yang berbeda yaitu sumber cahaya ultra ungu dan sumber cahaya sinar
tampak. Analisis spektrofotometer Uv-Vis menggunakan sumber radiasi

elektromagnetik ultra ungu (190-380 nm) dan sinar tampak (380-78- nm). Senyawa
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yang dapat menyerap intensitas pada daerah UV disebut dengan kromofor, sedangkan
senyawa yang digunakan untuk menganalisa dalam daerah sinar tampak harus
memiliki warna (Fatimah, 2003). Prinsip spektrofotometer Uv-Vis adalah penyerapan
pada sinar tampak untuk ultraviolet dengan suatu molekul yang dapat mengakibatkan
terjadinya eksitasi molekul dari tingkat energi yang rendah ke tingkat energi yang
lebih tinggi (Harahap dkk., 2020). Sampel yang digunakan dalam analisis harus dapat
menyerap foton pada daerah Uv-Vis (Irawan, 2019). Skema spektrofotometer Uv-Vis

ditunjukkan pada Gambar 11.

monokromator

pendispersi atau
penyebar cahaya
slit atau

sumber cahaya  pintu masuk
polikromatis

Gambar 11. Skema spektrofotometer Uv-Vis (Putri, 2017).

m detektor

sel sampel

slit atau
pintu keluar

Menurut Dwandaru dkk (2019) bagian-bagian dari spektrofotometer Uv-Vis
diantaranya sumber cahaya, monokromatis, sel sampel, detektor dan read out. Fungsi
dari masing-masing bagian adalah:

1. Sumber sinar, berfungsi sebagai sumber sinar polikromatis dengan berbagai
macam gelombang.

2. Monokromator, berfungsi sebagai penyeleksi panjang gelombang atau mengubah
cahaya yang berasal dari sumber sinar polikromatis menjadi cahaya
monokromatis.

3. Sel sampel, berfungsi sebagai tempat meletakkan sampel atau disebut dengan

kuvet yang terbuat dari silika dengan kualitas yang lebih baik.
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4. Detektor, berfungsi untuk menangkap cahaya yang diteruskan dari sampel
kemudian diubah nya menjadi arus listrik.
5. Read out, berfungsi sebagai sistem baca yang menangkap besarnya isyarat listrik

yang berasal dari detektor.
Warna yang diserap pada spektrofotometer adalah warna komplementer dari warna

yang diamati. Panjang gelombang dan warna serapan pada spektrofotometer Uv-Vis
ditunjukkan pada Tabel 3.

Tabel 3. Panjang Gelombang dan warna serapan Spektrofotometer Uv-Vis

Panjang Gelombang Warna Warna Komplementer
400-435 Violet Kuning-Hijau
435-480 Biru Kuning
480-490 Hijau-Biru Oranye
490-500 Biru-Hijau Merah
500-560 Hijau Ungu
560-580 Kuning-Hijau Violet
580-595 Kuning Biru
595-610 Oranye Hijau-Biru
610-750 Merah Biru-Hijau

(Dwandaru dkk., 2019)

Pelarut yang bisa digunakan untuk uji spektrofotometer Uv-Vis ditunjukkan pada
Tabel 4.

Tabel 4. Daftar nilai batas serapan pelarut suatu bahan

Pelarut Batas Serapan (nm) Pelarut Batas Serapan (nm)
Asetonitril 190 n-heksan 201
Kloroform 240 Methanol 205

Sikloheksan 195 Isooktan 195
1-4 dioksan 210 Air 190
Etanol 205 Aseton 330

(Dwandaru dkk., 2019)
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Instrumen spektrofotometer Uv-Vis memiliki kelebihan diantaranya dapat digunakan
untuk menganalisis zat organik maupun anorganik, selektif, mempunyai ketelitian
yang tinggi dengan kesalahan relatif besar 1-3% dan hasil yang diperoleh akurat
karena angka yang terbaca langsung dicatat oleh detektor dan dicetak dalam bentuk
angka digital (Rohmah et al., 2021). Aplikasi dari spektroskopi Uv-Vis diantaranya
dapat digunakan untuk menganalisis kuantitatif molekul, digunakan untuk meninjau
stoikiometri reaksi serta dapat digunakan untuk menganalisis kualitatif gugus

fungsional pada senyawa organik. Contoh kurva standar ceftriaxone seperti Gambar

12.

Kurva Kalibrasi

Absorbansi

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Konsentrasi

Gambar 12. Kurva Standar Ceftriaxone (Ethiraj et al.,2014).



Il. METODE PELAKSANAAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan

Penelitian ini telah dilakukan pada bulan Oktober 2022 — Mei 2023 di Laboratorium
Analitik FMIPA Universitas Lampung. Karakterisasi graphene dan Graphene Oxide
menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR), Scanning Electron Microscopy-
Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX), uji adsorpsi antibiotik ceftriaxone
menggunakan Spektrofotometer Ultraviolet-Visible (Uv-Vis) dilakukan di Unit
Pelayanan Teknis Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi (UPT-
LTSIT) Universitas Lampung dan X-Ray Diffraction (XRD) dilakukan di Universitas
Negeri Padang.

3.2 Alatdan Bahan

Adapun alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah gelas beaker, labu
erlenmeyer, labu ukur, neraca analitik (AND HR-150A 152g x 0,1mg), tabung reaksi,
rak tabung reaksi, mortar dan alu, ayakan 100 mesh, magnetic stirrer hot plate (Stuart
BioCote R200000 685), spinbar, lemari asam (V Fume Hood) sentrifugasi (Fisher
Scientific 1827001027164), tabung sentrifugasi, oven (Memmert 55), corong kaca,
pipet tetes, pipet volume, bulb pipet, kertas saring, cawan krus, batang pengaduk,
spatula, pH meter (Water Taster EZ-9901), botol semprot, desikator, Furnace,
ultrasonik (1510 Branson), Fourier Transform Infrared (FTIR) (Agilent Technologies
FTIR 630 CARY), X-Ray Diffraction (XRD) (XPERT PRO PANalytical PW 3040/60),
Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) (Perkin Elmer
99951), dan Spektrofotometer Ultraviolet-Visible (Uv-Vis) (Agilent Cary 100).
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Adapun bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah tongkol jagung,
standar ceftriaxone (Qilu Antibiotics Pharmaceutical) FeCls.6H.O (Supelco
Sigmaaldrich), larutan HCI 37% (Smart-Lab), larutan H.SO4 pekat (Supelco
Sigmaaldrich), KMnOs (Merck™), larutan H2O2 30% (Supelco Sigmaaldrich) dan
larutan NaOH 0,1 M (Merck™) dan akuades.

3.3 Prosedur Kerja

3.3.1 Pembuatan GO menggunakan Metode Hummers
Termodifikasi
3.3.1.1 Pembuatan Graphite dari Tongkol Jagung

Limbah tongkol jagung dipotong kecil-kecil, lalu dicuci bersih dengan air beberapa
kali untuk menghilangkan debu dan kotoran, setelah itu dikeringkan dibawah sinar
matahari selama 2 sampai 3 hari dan dikeringkan dalam oven pada suhu 100 °C
selama 1,5 jam. Tongkol jagung yang sudah kering digerus hingga menjadi serbuk,
lalu serbuk dimasukkan ke dalam cawan krus sebanyak + 6 gr, lalu difurnace dengan
suhu 350 °C selama 2 jam. Arang yang diperoleh didinginkan ke dalam desikator
selama 15 menit, kemudian dihaluskan menggunakan mortar untuk dapat digunakan

pada tahap selanjutnya (Dewi, 2020).

Arang hasil karbonisasi ditimbang sebanyak 5 gr kemudian dimasukkan ke dalam
gelas beaker 1000 mL, lalu ditambahkan akuades sebanyak 500 mL dan diaduk
menggunakan magnetik stirrer dengan kecepatan 600 rpm, selanjutnya ditambahkan
larutan FeCls.6H20 sebanyak 4 mL dan ditambahkan kecepatan putaran sampai 900
rpm pada suhu ruang. pH larutan campuran diubah hingga mendekati pH 2 dengan
penambahan HCI 1 M secara perlahan, setelah itu dilakukan pengadukan pada suhu
60 °C selama 5 jam. Larutan disentrifugasi untuk memisahkan supernatan dari

endapan graphite. Endapan dicuci dengan akuades hingga pH 7 (netral), selanjutnya
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endapan yang telah netral dikeringkan di dalam oven pada suhu 50 °C selama 8 jam
dan dilanjutkan dengan suhu 110 °C selama 5 jam. Sampel yang telah dioven

dimasukan ke dalam desikator selama 15 menit untuk didinginkan (Dewi, 2020).

3.3.1.2 Pembuatan GO

Sebanyak 1 gr graphite dimasukkan ke dalam gelas kimia di lemari asam, kemudian
ditambahkan 23 mL H2SO4 pekat dan diaduk dengan menggunakan magnetic stirrer
dalam penangas es (0 °C) selama 30 menit. Larutan campuran ditambahkan 3 gr
KMnO4 secara perlahan dan suhu dipertahankan dibawah 10 °C, kemudian diaduk
pada suhu 35 °C selama 30 menit, selanjutnya tambahkan 46 mL akuades secara

perlahan dan terjadi kenaikan suhu hingga 98 °C, lalu didiamkan selama 15 menit.

Reaksi yang terjadi dihentikan dengan menambahkan 140 mL akuades diikuti dengan
penambahan 10 mL larutan H202 30% sambil diaduk selama 10 menit. Suspensi yang
terbentuk dicuci berulang kali dengan larutan HCI 5% sampai sulfat menghilang,
diuji dengan barium klorida lalu dicuci dengan akuades secara berulang hingga pH 5,
kemudian larutan dipisahkan dengan endapan menggunakan sentrifugasi pada
kecepatan 5000 rpm selama 10 menit. Endapan yang dihasilkan didispersikan dalam
450 mL akuades dan disonikasi selama 2 jam, lalu disaring dan endapan yang
diperoleh dikeringkan dalam oven pada suhu 60 °C selama 5 jam sehingga terbentuk
graphene oxide (Li et al., 2013).

3.3.2 Karakterisasi GO

Karakteristik gugus fungsi pada GO diidentifikasi menggunakan Fourier Transform
Infrared Spectroscopy (FTIR) (Agilent Carry 630). Morfologi, identifikasi unsur,
dan komposisi kuantitatif graphene oxide diidentifikasi menggunakan Scanning
Electron Microscope-Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX). Fase kristal molekul
diidentifikasi menggunakan X-ray Diffraction (XRD) (XPERT PRO PANalytical
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PW3040/60). Karakterisasi dalam penelitian ini dilakukan dua kali untuk
mengetahui apakah terdapat unsur lain pada GO pada saat sebelum optimasi dan

setelah optimasi.

3.3.3 Pembuatan Larutan Induk Ceftriaxone 500 ppm

Larutan induk antibiotik ceftriaxone 500 ppm dibuat dengan cara melarutkan 12,5 mg
padatan antibiotik ceftriaxone dengan larutan HCI 0,1M dalam labu takar 25 mL

hingga tanda tera dan dihomogenkan (Kistianti, 2022).

3.3.4 Pembuatan Kurva Kalibrasi

Dibuat larutan standar 6; 10; 14; 18; dan 22 ppm dengan melakukan pengenceran
bertingkat terhadap larutan induk 50 ppm. Lalu, larutan standar dianalisis
menggunakan spektrofotometer Uv-Vis pada panjang gelombang 268 nm (Ethiraj et
al., 2014, Barrodi et al., 2023).

3.3.5 Optimasi Parameter Ekstraksi Ceftriaxone

3.3.5.1 Penentuan pH Optimum

Ditimbang 40 mg GO dimasukkan ke dalam gelas beaker, ditambahkan 20 mL
larutan standar ceftriaxone 14 ppm. Setelah itu, larutan diatur keasamannya pada pH
2; 3; 4; 5 menggunakan larutan HCI 0,1 M atau larutan NaOH 0,1 M. Campuran yang
dihasilkan distirrer selama 30 menit, lalu GO 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 268 nm (Kistianti, 2022; Barrodi
etal., 2023).
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3.3.5.2 Penentuan Konsentrasi Optimum

Ditimbang 40 mg GO dimasukkan ke dalam gelas beaker, kemudian ditambahkan 20
mL larutan standar ceftriaxone dengan kondisi pH optimum. Setelah itu, larutan
diatur konsentrasinya pada 6; 10; 14; 18; 22. Campuran yang dihasilkan distirrer
selama 30 menit, lalu GO 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 268 nm (Kistianti, 2022; Barrodi et al., 2023).

3.3.5.3 Penentuan Massa Optimum

Ditimbang sebanyak 30; 35; 40; 45; 50 mg GO dimasukkan ke dalam gelas beaker,
ditambahkan 20 mL larutan standar ceftriaxone dengan kondisi pH dan konsentrasi
optimum. Campuran yang dihasilkan distirrer selama 30 menit, lalu GO 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 268 nm (Kistianti,
2022; Barrodi et al., 2023).

3.3.5.4 Penentuan Waktu Optimum

Ditimbang 40 mg GO pada massa optimum dimasukkan ke dalam gelas beaker,
ditambahkan 20 mL larutan standar ceftriaxone dengan kondisi pH dan konsentrasi
optimum. Campuran yang dihasilkan distirrer dengan waktu yang berbeda selama 10;
30; 50; 70 menit, lalu GO 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 268 (Kistianti, 2022; Barrodi et al., 2023). Skema umum dari
penelitian ini ditunjukkan pada Gambar 13.
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Gambar 13. Skema umum penelitian.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

51 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka dapat diperoleh kesimpulan

bahwa:

1. Pada penelitian ini telah berhasil dilakukan pembuatan GO yang dibuktikan
dengan hasil karakterisasi FTIR dan SEM-EDX, namun sifat kristal berdasarkan
hasil karakterisasi XRD masih perlu dievaluasi kembali.

2. GO yang telah diperoleh memiliki gugus fungsi oksigen, karboksil, karbonil,
epoksi, dan hidroksil berdasarkan hasil karakterisasi FTIR, GO juga memiliki
sudut 20 berkisar 26,53° berbentuk amorf berdasarkan hasil karakterisasi XRD,
dan memiliki morfologi permukaan yang halus membentuk lembaran
berdasarkan hasil karakterisasi SEM, serta memiliki komposisi unsur karbon (C)
yang cukup tinggi yaitu sebesar 69,19% dengan persen unsur oksigen (O) sebesar
25,08% berdasarkan hasil karakterisasi EDX.

3. Adsorpsi antibiotik ceftriaxone oleh GO dari tongkol jagung optimum pada
massa adsorben sebanyak 40 mg dengan konsentrasi adsorbat 14 ppm pada
kondisi pH 4 dalam waktu kontak selama 50 menit dengan tingkat adsorpsi
sebesar 47,04% dan diperoleh hasil adsorpsi antibiotik ceftriaxone pada kondisi
optimum sebesar 48,60% sehingga adsorben GO berpotensi untuk digunakan

dalam asdorpsi.
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5.2 Saran

Pada penelitian selanjutnya disarankan:
1. Perlu dilakukan penambahan agen pengoksidasi agar kristal pada karakterisasi

XRD dapat terbentuk.
2. Melakukan optimasi metode DSPE menggunakan parameter lain, seperti

volume adsorbat dan waktu sentrifugasi.
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