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ABSTRAK

MODIFIKASI MAGNETIK PADA PERMUKAAN GRAPHENE OXIDE
UNTUK EKSTRAKSI SENYAWA ANTIBIOTIK CIPROFLOXACIN

Oleh

AMELIA RIZKY AZ-ZAHRA

Pencemaran air oleh residu antibiotik khususnya ciprofloxacin (CIP)
menjadi masalah global yang serius karena mengancam ekosistem perairan.
Penelitian ini bertujuan untuk memodifikasi Graphene Oxide (GO) menjadi
Magnetic Graphene Oxide (MGO) sebagai adsorben dalam teknik Dispersive Solid
Phase Extraction (DSPE) untuk preparasi monitoring residu CIP di lingkungan
perairan.

MGO disintesis melalui metode kopresipitasi dengan menggabungkan GO
dan partikel magnetik FesOs4 yang memberikan sifat magnetik, sehingga
memudahkan proses pemisahan dalam teknik DSPE. Karakterisasi MGO dilakukan
dengan menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR), X-Ray Diffraction
(XRD), Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX), dan
spektrofotometri UV-Vis.

Hasil menunjukkan bahwa MGO memiliki gugus fungsi yang mendukung
adsorpsi CIP, dengan kondisi optimum adsorpsi pada pH 5, massa MGO 20 mg,
dan waktu kontak 40 menit. Efisiensi adsorpsi MGO mencapai 75,28%, lebih besar
dari adsorpsi GO yang hanya sebesar 65,53%. Penelitian ini menunjukkan bahwa
MGO dapat digunakan sebagai adsorben antibiotik CIP dan menawarkan proses
pemisahan yang mudah dalam teknik DSPE untuk monitoring residu antibiotik CIP
di lingkungan perairan.

Kata kunci: graphene oxide, magnetic graphene oxide, ciprofloxacin, dispersive
solid phase extraction



ABSTRACT

MAGNETIC MODIFICATION ON GRAPHENE OXIDE SURFACE FOR
EXTRACTION OF ANTIBIOTIC COMPOUND CIPROFLOXACIN

By

AMELIA RIZKY AZ-ZAHRA

Water pollution caused by antibiotic residues, particularly ciprofloxacin (CIP), has
become a serious global issue as it threatens aquatic ecosystems. This study aims
to modify Graphene Oxide (GO) into Magnetic Graphene Oxide (MGO) to be used
as an adsorbent in the Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE) technique for the
preparation and monitoring of CIP residues in aquatic environments. MGO was
synthesized via the coprecipitation method by combining GO with magnetic Fe3O4
particles, which impart magnetic properties and facilitate the separation process in
DSPE. The characterization of MGO was carried out using Fourier Transform
Infrared Spectroscopy (FTIR), X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron
Microscopy-Energy  Dispersive  X-Ray  (SEM-EDX), and UV-Vis
spectrophotometry. The results showed that MGO possesses functional groups that
support CIP adsorption, with optimal adsorption conditions at pH 5, an MGO mass
of 20 mg, and a contact time of 40 minutes. The adsorption efficiency of MGO
reached 75.28%, which is higher than that of GO at only 65.53%. This study
demonstrates that MGO can be used as an adsorbent for CIP antibiotics and offers
an easy separation process in the DSPE technique for monitoring CIP antibiotic
residues in aquatic environments.

Keywords: graphene oxide, magnetic graphene oxide, ciprofloxacin, dispersive
solid phase extraction
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l. PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Pencemaran lingkungan menjadi salah satu masalah semua makhluk hidup.

Isu masalah pencemaran lingkungan merupakan masalah bersama yang sangat
penting untuk diselesaikan, karena menyangkut keselamatan, kesehatan, dan
keberlangsungan hidup (Sompotan dan Sinaga, 2022). Pencemaran air merupakan
kondisi yang diakibatkan masuknya bahan pencemar atau limbah buangan yang
dapat berupa gas, bahan terlarut, dan partikulat. Pencemar yang masuk ke dalam
perairan dapat dilakukan melalui atmosfer, tanah, limpasan atau run off dari lahan

pertanian, limbah domestik, perkotaan, industri, dan lain-lain (Liku dkk., 2022).

Salah satu penyebab pencemaran air yang telah menjadi permasalahan serius
secara global adalah limbah dari produk farmasi (Beek et al., 2016). Salah satu
antibiotik yang paling sering terdeteksi dalam air limbah adalah ciprofloxacin
(CIP), yaitu antibiotik golongan fluorokuinolon yang digunakan secara luas dalam
pengobatan infeksi bakteri. Antibiotik CIP memiliki struktur yang kompleks dan
ketahanan tinggi terhadap degradasi, sehingga sulit dihilangkan dari air limbah.
Akibatnya, senyawa ini terus terakumulasi di lingkungan yang dapat mengancam
ekosistem perairan dan menyebabkan berkembangnya bakteri yang resisten
terhadap antibiotik baik dalam konsentrasi rendah maupun waktu yang lama
sehingga menimbulkan dampak negatif bagi manusia, hewan, dan lingkungan
(Mohan and Balakrishnan, 2021). Oleh karena itu, perlu dilakukan pemantauan

terhadap residu antibiotik CIP di lingkungan.

Penentuan residu antibiotik CIP dalam sampel lingkungan merupakan langkah

awal yang penting untuk mengatasi masalah pencemaran CIP. Berbagai instrumen
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telah digunakan untuk menentukan residu antibiotik CIP, seperti High-
Performance Liquid Chromatography (HPLC) (Szerkus et al., 2017), Liquid
Chromatography-Mass Spectrometry (LC-MS) (Huidobro-Lo6pez et al., 2022),
dan teknik elektrokimia seperti voltametri (Benjamin and Janior, 2022).
Meskipun penentuan residu menggunakan instrumen memiliki sensitivitas dan
selektivitas yang tinggi, namun kualitas hasil analisis sangat bergantung pada
teknik preparasi sampel (Ptotka et al., 2016). Preparasi sampel yang tepat dapat
meningkatkan kemampuan deteksi, sensitivitas, selektivitas, dan mencegah
instrumen dari kerusakan (Li et al., 2019; Widayanti, 2020).

Teknik preparasi yang umum digunakan untuk analit di lingkungan perairan, yaitu
ekstraksi cair-cair. Namun, ekstraksi cair-cair memiliki beberapa kelemahan,
termasuk penggunaan volume pelarut yang besar dan waktu ekstraksi yang lama
(Plotka et al., 2016). Selain itu, teknik preparasi Solid-Phase Extraction (SPE)
memiliki kekurangan seperti waktu analisis yang panjang, konsumsi pelarut yang
cukup banyak (Amanda dkk., 2022), resiko kehilangan analit, dan biaya yang
relatif mahal (Maranata et al., 2021). Oleh karena itu, dikembangkan teknik
Dispersive Solid-Phase Extraction (DSPE).

Teknik DSPE adalah metode ekstraksi yang digunakan dalam analisis dan
pemurnian senyawa, khususnya dalam bidang farmasi, toksiklogi, dan analisis
lingkungan. Teknik DSPE memiliki beberapa keunggulan, seperti waktu ekstraksi
yang singkat, pelarut yang digunakan lebih sedikit, efektivitasnya tinggi, dan
metode lebih sederhana. Teknik DSPE mampu meningkatkan efisiensi pemisahan
analit dari matriks sampel yang kompleks. Pada dasarnya teknik DSPE tergantung
pada jenis adsorbennya, karena adsorben fase padat didispersikan langsung ke
dalam larutan sampel sehingga memungkinkan terjadi interaksi langsung antara
analit dan adsorben (Scigalski and Kosobucki, 2020). Oleh karena itu, pemilihan
material adsorben sangat penting dilakukan untuk menghasilkan hasil yang
optimum. Material adsorben yang diperlukan harus memiliki karakteristik
tertentu, seperti luas permukaan yang tinggi, memiliki kestabilan termal, dan

afinitas yang baik terhadap senyawa target. Material yang memiliki struktur nano
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karbon cocok dijadikan sebagai adsorben karena kelebihannya, yaitu tidak

beracun, mempunyai daya serap yang tinggi, bahan yang teradsorpsi dalam

skala nano dapat dihilangkan dengan mudah dari permukaan adsorben, dan
adsorben dapat didaur ulang. Salah satu adsorben tersebut adalah Graphene Oxide
(GO) (Soni et al., 2020).

GO merupakan material karbon yang memiliki luas permukaan yang besar dan
memiliki banyak gugus fungsi oksigen sehingga dapat digunakan sebagai
adsorben. Menurut penelitian Rinawati et al (2024) GO telah digunakan sebagai
adsorben pada DSPE untuk mengadsorpsi antibiotik. Namun, GO sebagai
adsorben memiliki kelemahan karena sulitnya proses pemisahan dari larutan
sehingga membutuhkan waktu yang relatif lama. Hal ini, berdampak pada
rendahnya nilai adsorpsi dan residu GO yang berpotensi menjadi pencemar
sekunder apabila tidak dipisahkan secara sempurna (Neolaka et al., 2020). Ketika
GO dikombinasikan dengan partikel magnetik, seperti FesOa, terbentuklah
material Magnetic Graphene Oxide (MGO) yang memiliki sifat magnetik. Sifat
ini memungkinkan pemisahan material secara cepat dan efisien. Selain itu, dapat
mengurangi kemungkinan terjadinya penurunan nilai adsorpsi dan mengurangi
potensi menjadi limbah sekunder. Kombinasi GO dan FesO4 menjadi MGO dapat
meningkatkan sifat adsorpsi terhadap polutan organik melalui interaksi fisik dan
kimia (Chen et al., 2021).

MGO dapat mengadsorpsi berbagai jenis polutan organik termasuk antibiotik,
logam berat, dan pewarna dari air limbah (Pérez-Rodriguez et al., 2024).
Mekanisme kerja MGO dalam ekstraksi CIP didasarkan pada interaksi antara
gugus fungsional oksigen GO dan ion logam magnetik pada FesO4 dengan
molekul CIP (J. Wang et al., 2021). Sehingga, pengembangan adsorben MGO
baik digunakan dalam proses ekstraksi antibiotik CIP.

Penentuan kondisi penyerapan optimum antibiotik CIP sangat diperlukan agar
menghasilkan hasil yang optimal. Optimasi parameter seperti pH, massa adsorben,

dan waktu kontak sangat penting dalam pembuatan adsorben MGO untuk
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meningkatkan efisiensi adsorpsi. Berdasarkan uraian di atas, maka pada penelitian
ini akan dilakukan modifikasi magnetik pada permukaan GO untuk ekstraksi

senyawa antibiotik CIP di lingkungan perairan.

1.2. Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Memperoleh Magnetic Graphene Oxide (MGO).

2. Mengetahui karakterisasi MGO menggunakan X-Ray Diffraction (XRD),
Fourier Transform Infrared (FTIR), Scanning Electron Microscope-Energy
Dispersive X-Ray (SEM-EDX), dan Spektrofotometri UV-Vis.

3. Mengetahui kondisi optimum adsorpsi CIP berdasarkan parameter pH, massa
adsorben MGO, dan waktu kontak.

1.3. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah untuk memberikan informasi ilmiah mengenai
kemampuan MGO dalam ekstraksi residu antibiotik CIP di lingkungan perairan

dan mengetahui parameter yang memengaruhi hasil adsorpsi.



1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Antibiotik Ciprofloxacin (CIP)

Antibiotik adalah senyawa yang dihasilkan oleh mikroorganisme dan dapat
menghambat atau membunuh pertumbuhan bakteri. Antibiotik bekerja dengan
mengganggu struktur atau proses penting yang diperlukan untuk pertumbuhan
atau kelangsungan hidup bakteri tanpa merusak sel inang (Hussein et al., 2023).
Antibiotik digunakan untuk mengobati berbagai infeksi bakteri seperti sinusitis,
tonsilitis, infeksi telinga, infeksi saluran kemih, dan lainnya. Penggunaan
antibiotik yang tidak tepat dapat melemahkan sistem kekebalan tubuh dan
menyebabkan bakteri menjadi lebih resisten (Stokes et al., 2019). Antibiotik dapat
diklasifikasikan berdasarkan struktur atau mekanisme kerja (Hussein et al., 2023).

o O
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Gambar 1. Struktur kimia CIP (Bush et al., 2020).

Ciprofloxacin (CIP) memiliki nama molekul 1-cyclopropyl-6-fluoro-4-oxo-7-
(piperazine-1-yl)-1, 4-dihydroquinoline-3-carboxylic acid dengan rumus kimia
C17H18FN303 dan memiliki berat molekul sebesar 331,34 g/mol. CIP merupakan
antibiotik spektrum antimikroba yang luas dari golongan fluorokuinolon, karena

memiliki gugus fluor pada posisi C-6 dan gugus piperazine. Selain itu, gugus
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siklopropil juga berkaitan dengan aktivitas antibakteri CIP yang tinggi (Shariati et
al., 2022). Struktur kimia CIP ditunjukkan pada Gambar 1.

Menurut studi, gugus karboksil CIP pada pH rendah (1,2) cenderung terprotonasi,
sehingga menyebabkan kelarutan lebih rendah. CIP pada pH netral (6,8)
menunjukkan kelarutan yang lebih meningkat dibandingkan dengan pH yang lebih
asam. Sedangkan pada kondisi pH yang tinggi gugus karboksil dapat mengalami
deprotonasi. Meskipun bersifat lebih larut, namun kelarutan dalam air dapat
berkurang karena sifat hidrofobik CIP (Darma dkk., 2020). CIP memiliki gugus
fungsi zwitterion, yaitu gugus piperazin bermuatan positif dan karboksil
bermuatan negatif. CIP dalam larutan asam (pH < pKa = 5,9) akan mengalami
protonasi dan dalam larutan basa (pH > pKa = 8,86) akan mengalami deprotonasi.
Sedangkan, pada pH netral, CIP dapat mencapai titik ekipotensial, sehingga dapat
mengalami degradasi dengan cepat. HO+ berperan dalam serangan terhadap cincin
piperazin dalam CIP (Gunawan et al., 2023). Bentuk distribusi CIP sebagai fungsi
pH terdapat pada Gambar 2.
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Gambar 2. Distribusi CIP sebagai fungsi pH (Gunawan et al., 2023).

CIP adalah antibiotik fluorokuinolon yang banyak digunakan untuk mengobati
berbagai infeksi bakteri, termasuk bakteri gram positif dan gram negatif (Yu et al.,
2023). CIP digunakan untuk melawan infeksi bakteri gram negatif seperti
Escherichia coli dan Salmonella spp (Kutuzova et al., 2021). CIP banyak
digunakan untuk pengobatan berbagai macam infeksi, seperti infeksi saluran
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pernapasan, infeksi gastrointestinal, infeksi kulit, infeksi tulang, dan infeksi
saluran kemih (Shariati et al., 2022).

Penggunaan CIP yang semakin banyak, maka dapat menyebabkan semakin
banyak juga residu yang dihasilkan. Residu CIP dapat menyebabkan dampak
negatif yang berbahaya karena terjadinya resistensi bakteri dan efek
ekotoksiklogi, efek kondrotoksik pada hewan, serta menimbulkan beberapa
penyakit seperti infeksi usus dan kulit pada manusia (Azriouil et al., 2022).
Beberapa studi telah menemukan bahwa polutan CIP telah terdeteksi pada
lingkungan perairan. Konsentrasi rata-rata global CIP yang terdeteksi pada air
limbah sebesar 10-10° ng/L atau sebesar 10->-1 ppb (Kovalakova et al., 2020),
sedangkan pada air permukaan berada dalam kisaran 10-100 ng/L, dengan
konsentrasi tertinggi mencapai 2,5-6,5 mg/L (Rinawati et al., 2024). Konsentrasi
CIP pada air limbah rumabh sakit sebesar 150 pug/L dan pada pabrik obat mencapai
50 mg/L (Azzam et al., 2022).

2.2 Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE)

Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE) adalah teknik pemisahan yang
digunakan dalam analisis kimia untuk mengekstraksi dan memekatkan analit dari
sampel yang kompleks (Hagarova and Nemcek, 2021). Prinsip kerja DSPE adalah
adsorben yang berinteraksi langsung dengan senyawa target, dipisahkan dari
larutan sampel dengan cara filtrasi atau sentrifugasi. Kemudian desorpsi
menggunakan pelarut yang sesuai (Buyuktiryaki et al., 2020). DSPE bekerja
dengan cara mendispersikan adsorben ke dalam sampel untuk memaksimalkan
kontak permukaan antara adsorben dan analit. Setelah proses ekstraksi, adsorben
yang mengandung analit dipisahkan dari matriks sampel melalui sentrifugasi atau
metode pemisahan lainnya (Behbahani et al., 2015).

Teknik ini memiliki beberapa keunggulan, seperti waktu ekstraksi yang singkat,
pelarut yang digunakan lebih sedikit, efektivitasnya tinggi, dan metode lebih

sederhana. DSPE juga digunakan dengan berbagai jenis adsorben, seperti
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magnetik nanopartikel dan bahan berbasis karbon. DSPE telah digunakan secara
luas dalam berbagai bidang, termasuk dalam analisis antibiotik CIP dari golongan
fluorokuinolon yang sering terdeteksi dalam air limbah (Scigalski and Kosobucki,
2020). Pengaplikaian DSPE sering digabungkan dengan metode kromatografi dan
spektroskopi untuk meningkatkan sensitivitas dan selektivitas analisis. Kombinasi
ini memungkinkan analisis yang lebih sederhana dan efektif dalam pemurnian dan
analisis sampel, serta mengurangi biaya dan waktu pengolahan sampel
dibandingkan dengan metode ekstraksi konvensional (Rahmatia, 2016).
Mekanisme teknik DSPE ditunjukkan pada Gambar 3.
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Gambar 3. Mekanisme teknik DSPE (lIslas et al., 2017).

2.3 Graphene Oxide (GO)

Grafit merupakan bentuk kristalin karbon yang berbentuk serbuk dan berwarna
hitam. Setiap atom grafit hanya dikelilingi oleh tiga atom tetangganya yang akan
membentuk ikatan dengan atom karbon lainnya sehingga membentuk struktur
heksagonal yang diakibatkan terjadinya resonansi. Struktur heksagonal grafit
memiliki ikatan antaratom yang membentuk orbital atom trigonal ikatan kovalen
dengan hibridisasi sp?. Struktur kristal grafit tersusun atas lapisan-lapisan karbon

yang sekarang dikenal dengan nama graphene (Amri, 2019).

Graphene mengacu pada satu lapisan grafit, dengan atom karbon hibridisasi sp?
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yang tersusun dalam Kisi heksagonal dan sebagian diisi oleh orbital i pada bagian
atas dan bawah bidang lembaran graphene (Amri, 2019). Graphene memiliki
konduktivitas listrik yang tinggi, kekuatan mekanik yang baik, dan kemampuan
untuk mengalirkan panas dengan efisien (Manousi et al., 2020). Bentuk ikatan
karbon pada graphene adalah ikatan kovalen dan terdapat ikatan kovalen rangkap
pada salah satu atomnya, dimana antara dua lapisan terdekat graphene terdapat
ikatan Van Der Waals (Dwandaru dkk., 2019). Interaksi ikatan Van Der Waals
yang kuat dan interaksi n-m antarlapisan dapat mengurangi luas permukaan dan
kemampuan adsorpsi. Namun, adanya turunan graphene yaitu graphene oxide
dapat mengatasi masalah tersebut (Neolaka et al., 2020). Adapun struktur kimia

dari grafit dan graphene ditunjukkan pada Gambar 4.
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Gambar 4. Struktur kimia (a) Grafit; (b) Graphene (Naraprawatphong et al.,
2022).

Graphene Oxide (GO) adalah bentuk teroksidasi graphene yang mengandung
berbagai gugus fungsional oksigen seperti epoksi, hidroksil, dan karboksil
(Dwandaru dkk., 2019). Beberapa keunggulan yang dimiliki GO adalah memiliki
fleksibilitas, stabilitas kimia dan termal yang baik, serta memiliki luas permukaan
tinggi yang spesifik (Smith et al., 2019). Keberadaan gugus fungsi oksigen
menyebabkan GO bersifat hidrofobik dan meningkatkan kelarutan yang baik
dalam banyak pelarut, terutama air (Trikkaliotis et al., 2021). Selain itu, terdapat
situs reaktif untuk modifikasi kimia dan fungsional pada gugus fungsi yang

mengandung oksigen (Razaq et al., 2022).
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Penggunaan GO sebagai adsorben banyak digunakan sebagai penyerap ion logam,

zat warna, dan polutan organik melalui gaya elektrostatis, ikatan hidrogen,

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

dikembangkan penggunaan GO untuk menyerap residu CIP (Adray, 2023),

tetrasiklin (Kistianti, 2022), enrofloxacin, dan rhodamin B (Yang et al., 2022).

Adapun struktur kimia GO ditunjukkan pada Gambar 5.

HOOC COOH COOH OH

COOH COOH
Gambar 5. Struktur kimia GO (Naraprawatphong et al., 2022).

GO dapat disintesis dengan beberapa cara seperti metode hummers, metode

Liquid Phase Exfoliation, dan Chemical Vapor Deposition (CVD).

20.

Metode Hummers

Metode hummers memiliki prinsip dasar oksidasi grafit menjadi GO melalui
serangkaian reaksi kimia menggunakan agen pengoksidasi kuat seperti
campuran kalium permanganat (KMnQ.), natrium nitrat (NaNQOz), dan asam
sulfat (H2SO4). Proses pencampuran akan menghasilkan GO yang diikuti
dengan pencucian dan pemurnian. Metode ini telah dikembangkan dengan
berbagai modifikasi (Jifickova et al., 2022).

Metode hummers termodifikasi dilakukan dengan meningkatkan oksidan
KMnO4 dan mengubah proporsi untuk meningkatkan hasil (Santamaria et
al., 2019). Selain itu, metode hummers termodifikasi juga lebih ramah
lingkungan karena tidak menggunakan natrium nitrat (NaNO3) yang

berpotensi sebagai gas beracun (Muhammad et al., 2022).
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21. Metode Liquid Phase Exfoliation (LPE)

Metode ini melibatkan pencampuran grafit dengan pelarut organik, di mana
grafit akan dioksidasi untuk menghasilkan GO. Metode ini membutuhkan
waktu reaksi yang sangat lama sehingga tidak efisien dan menghasilkan

produk yang tidak homogen (Benzait et al., 2021).

22. Chemical Vapor Deposition (CVD)

GO pada metode ini diproduksi dengan memanfaatkan proses deposisi uap
kimia dari sumber karbon seperti metana. Metode ini lebih mahal dan rumit,
namun dapat menghasilkan lapisan graphene dengan kualitas tinggi yang

cocok untuk aplikasi elektronik (Santhiran et al., 2021).

2.4 Magnetic Graphene Oxide (MGO)

Magnetic Graphene Oxide (MGO) adalah senyawa yang terdiri dari oksida
graphene dan oksida besi (He et al., 2021). Oksida besi adalah senyawa yang
terbentuk dari reaksi antara besi dan oksigen. Oksida besi dapat muncul dalam
beberapa bentuk, salah satunya dalam bentuk FesO4 yang memiliki sifat magnet
yang kuat, sehingga baik digunakan untuk aplikasi adsorpsi yang memerlukan
pemisahan dengan mudah setelah proses adsorpsi. Partikel nano oksida besi juga
memiliki luas permukaan yang besar, sehingga mampu meningkatkan kapasitas
adsorpsi terhadap zat pencemar (Lestari dkk., 2024). Selain itu, MGO juga
memiliki stabilitas kimia yang baik (He et al., 2021).

Penerapan MGO sebagai adsorben dalam teknik DSPE telah menarik banyak
perhatian. Senyawa ini menunjukkan dispersibilitas yang baik, luas permukaan
terhadap volume yang tinggi rasio, dan sifat superparamagnetik yang membuatnya
mudah diisolasi dari matriks oleh eksternal medan magnet, tanpa menahan

magnetisasi sisa. Magnetit (Fe3O) termasuk nanopartikel yang paling banyak
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digunakan dalam DSPE (Scigalski and Kosobucki, 2020). MGO dapat
mengadsorpsi berbagai jenis polutan organik seperti antibiotik, logam berat, dan
pewarna dari air limbah (Pérez-Rodriguez et al., 2024). Beberapa studi
menunjukkan bahwa MGO dapat digunakan untuk mengekstrak Pb(11), Cu(ll),
Zn(11), Ni(11), Cr(111) (Ain et al., 2020), dan antibiotik tetrasiklin (Xanana, 2022).

Hipotesis mekanisme sintesis MGO ditunjukkan pada Gambar 6.

Oksidasi
cea—
Metode Hummers

Gambar 6. Hipotesis mekanisme sintesis MGO (Kheiry et al., 2024).

MGO dapat disintesis melalui metode kopresipitasi. Larutan magnetik dibuat
dengan melarutkan Fe;SO4.7H20 dan FeClz.6H.0O, dalam akuades lalu diaduk
selama 30 menit pada suhu 40 °C. Kemudian, pada gelas beaker dibuat larutan
GO dan diaduk menggunakan magnetik stirrer selama 15 menit. Setelah itu,
campurkan larutan GO ke dalam larutan magnetik dan ditambahkan NaOH 1 M
secara bertahap hingga mencapai pH 10, lalu dilakukan pengadukan selama 1-2
jam. Kemudian dicuci endapan yang terbentuk dengan akuades untuk
menghilangkan sisa reaktan, lalu keringkan endapan dalam oven pada suhu 60-80
°C (Heetal., 2021).
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2.5 Karakterisasi

2.5.1 X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction (XRD) merupakan teknik karakterisasi yang umum digunakan
untuk material skala nano yang digunakan untuk identifikasi fase, kemurnian
sampel, ukuran kristalit, dan morfologi (Holder and Schaak, 2019). Karakterisasi
XRD memberikan informasi mengenai dimensi Kisi dan fase kristal suatu material
(Ain et al., 2020). Prinsip dasar kerja dari XRD didasarkan pada difraksi
gelombang. Ketika sinar-X melewati kisi kristal, gelombang tersebut mengalami
pembiasan akibat interaksi dengan atom-atom dalam kisi tersebut. Interferensi
konstruktif dan destruktif antara gelombang yang terhambur menghasilkan pola
difraksi yang unik untuk setiap jenis material. Pola ini mencerminkan struktur
internal material yang dapat digunakan untuk menentukan komposisi dan sifat
fisik lainnya (Muttagin dkk., 2023).

XRD didasarkan pada Hukum Bragg yang memungkinkan untuk menghitung
jarak antarbidang atom dalam kristal berdasarkan sudut dan intensitas sinar-X
yang terpantul (Ali et al., 2022). XRD menyatakan perbedaan lintasan berkas
difraksi sinar-X yang merupakan kelipatan panjang gelombang yang dapat ditulis

dengan Persamaan 1.

n\ = 2d sinf 1)
Keterangan:

n = urutan difraksi,
A = panjang gelombang sinar-X,
d = jarak antar bidang atom dalam kristal,

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

Difraktogram akan memberikan informasi deretan puncak difraksi dengan
intensitas relatif sepanjang nilai 20 pada rentang yang ditentukan. Besar intensitas

relatif puncak yang muncul tergantung pada banyaknya atom di dalam sampel dan
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distribusinya dalam material (Sumari dkk., 2020). Terdapat informasi berupa
intensitas puncak, distribusi intensitas sebagai fungsi dari sudut difraksi, dan
posisi sudut difraksi maksimum yang berfungsi untuk mengidentifikasi fase-fase
dalam suatu material (Pratama dkk., 2019). Informasi tersebut dapat dihubungkan
dengan data mikroskop untuk menguji apakah pengamatan mikroskopis pada
sejumlah kecil partikel mewakili sebagian besar sampel (Holder and Schaak,
2019). Contoh dari karakterisasi GO dan MGO menggunakan XRD ditunjukkan
pada Gambar 7. Pada Gambar 7 terdapat 26 sebesar 11,0° yang menunjukkan GO
berbentuk kristalin, serta 26 sebesar 30,1; 35,5; 43,1; 57,0; dan 62,7 yang
menunjukkan adanya FesO4 (Uten et al., 2024).
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Gambar 7. XRD (a) GO; (b) MGO (Uten et al., 2024).

2.5.2 Fourier Transform Infrared (FTIR)

Fourier Transform Infrared (FTIR) adalah teknik analisis yang menggunakan
sinar infra merah untuk mengidentifikasi gugus fungsi kimia dalam suatu molekul
(Ain et al., 2020). FTIR sudah digunakan untuk mengidentifikasi pengotor,
komposisi, dan zat murni dari berbagai material (Kowalczuk and Pitucha, 2019).
FTIR menjadi salah satu pengembangan dalam bidang analisis yang menghasilkan

diagnosis senyawa dengan lebih cepat, mudah, dan objektif (Byrne et al., 2020).
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Prinsip dasar FTIR adalah bahwa setiap molekul memiliki frekuensi vibrasi yang
terkait dengan gugus fungsi kimia yang ada dalam molekul. Ketika molekul
dipanaskan, atom-atom dalam molekul bergetar dan menghasilkan radiasi infra
merah yang berkaitan dengan frekuensi vibrasi (Ain et al., 2020). Bertambahnya
massa atom akan menggetarkan atom pada frekuensi atau energi yang lebih
rendah (Sharma et al., 2018). Spektrum infra merah yang dihasilkan dapat

diinterpretasikan untuk mengidentifikasi gugus fungsi kimia dalam molekul (Ain
et al., 2020).

e a8 G (a)

——— ‘ [ R e \ |
GO-Fe,0,)\ L g

,/—

Transmitan (a.u)

(b)

o .‘// : : .<|'-.‘3
~— . Fe.O
— : : ' /
G O \l //‘\__‘_/\ || ‘ : "l,/V\ ' /\‘\\/’\v/\j
\ I\JF\J ll\ ' "/ :
03 ! \ | ,

5 5
) I T X T X I - '{ : 1 ' T X I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Bilangan Gelombang (cm')

Gambar 8. Spektrum FTIR (a) GO; (b) MGO (Souhuat et al., 2024).

Puncak-puncak tertentu pada spektrum FTIR menunjukkan keberadaan gugus
fungsi tertentu. Misalnya, pada GO dan MGO muncul puncak pada daerah 3200-
3550 cm™! yang menunjukkan vibrasi gugus -OH, bilangan gelombang 1720 cm™
menunjukkan gugus C=0, bilangan gelombang 1573 cm™ menunjukkan gugus
C=C aromatik, bilangan gelombang 1079 cm™ menunjukkan gugus epoksi,
bilangan gelombang 741 cm™' menunjukkan gugus C-H, dan bilangan gelombang
569 cm™! menunjukkan gugus Fe-O (Souhuat et al., 2024). Spektrum IR pada GO
dan MGO ditunjukkan pada Gambar 8.

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

SEM-EDX adalah gabungan dari dua teknik analisis, dimana SEM berfungsi



35

untuk menghasilkan gambar morfologi atau struktur permukaan sampel padatan
dengan sinar elektron, sehingga dapat memberikan perbesaran tinggi dan detail
yang sangat baik tentang topografi permukaan. Sementara itu, EDX digunakan
untuk analisis komposisi kimia material dengan mendeteksi sinar-X yang
dipancarkan oleh elemen-elemen dalam sampel saat terkena sinar elektron
(Kustomo, 2020). Proses interaksi antara sinar elektron dan atom dalam sampel
menghasilkan berbagai sinyal yang kemudian dianalisis untuk mendapatkan

informasi morfologi dan komposisi kimia (Sahdiah dan Kurniawan, 2023).

Prinsip dasar dari SEM-EDX adalah bahwa elektron yang ditembakkan ke
permukaan sampel menyebabkan emisi sinar-X. Setiap elemen akan menghasilkan
spektrum emisi yang berbeda, memungkinkan identifikasi dan kuantifikasi unsur-
unsur dalam sampel. Ketika berkas elektron mengenai permukaan, elektron akan
terhambur kembali dan memicu emisi sinar-X dari atom-atom dalam sampel.
Detektor mengumpulkan data dari sinar-X ini untuk menghasilkan gambar

morfologi serta analisis komposisi kimia (Septiano dkk., 2021).

Gambar 9. SEM (a) GO; (b) MGO (Ain et al., 2020).
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SEM-EDX memiliki beberapa kelebihan seperti mampu untuk memberikan
resolusi tinggi gambar morfologi dan mampu untuk mendeteksi unsur-unsur
(Sahdiah dan Kurniawan, 2023), sehingga dapat digunakan pada berbagai jenis
material termasuk logam, plastik, bahkan sampel biologi (Kustomo, 2020). Selain
itu, analisis SEM-EDX relatif cepat dan tidak memerlukan preparasi sampel yang
rumit (Ain et al., 2020). Contoh karakterisasi SEM-EDX ditunjukkan pada
Gambar 9 dan 10.
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Gambar 10. EDA (a) GO; (b) MGO (Khiam et al., 2022; iveuiaka et al., 2020).

2.6 Spektrofotometri Ultraviolet-Visibel (UV-Vis)

Spektrofotometri UV-Vis adalah teknik pengukuran radiasi elektromagnetik oleh
suatu penyerap. Analisis spektrofotometri UV-Vis menggunakan sumber radiasi
elektromagnetik ultraviolet (190-380 nm) dan visibel (380-78 nm) (Nurulhadi
dkk., 2024). Intensitas cahaya ultraviolet dapat diserap dengan cairan yang
mengandung gugus kromofor, sedangkan intensitas cahaya visibel dapat diserap
dengan cairan berwarna (Hidayah dkk., 2024). Selain itu, syarat senyawa yang
dapat dianalisis menggunakan spektrofotometri UV-Vis adalah senyawa yang
mengandung gugus auksokrom. Gugus auksokrom adalah gugus fungsi yang
mempunyai elektron bebas seperti OH, NO2, dan NH: (Pratiwi dan Nandiyanto,
2022).

Prinsip dasar spektrofotometri UV-Vis adalah pengukuran panjang gelombang
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dan intensitas sinar ultraviolet visibel yang diserap analit sebagai fungsi panjang
gelombang. Eksitasi elektron pada spektrofotometri UV-Vis dicatat dalam bentuk
spektrum yang dinyatakan sebagai panjang gelombang dan absorbansi, sesuai
dengan jenis elektron yang ada dalam molekul yang dianalisis. Semakin mudah
elektron tereksitasi, maka semakin tinggi nilai absorbansi (Pratiwi dan
Nandiyanto, 2022).

Spektrofotometri UV-Vis memiliki beberapa kelebihan, antara lain metodenya
sederhana dan relatif cepat, tingkat akurasi dan presisi yang tinggi, serta biaya
yang relatif murah dibandingkan dengan teknik analisis lain. Selain itu,
spektrofotometri UV-Vis dapat digunakan untuk menganalisis senyawa organik
maupun anorganik dan memiliki sensitivitas yang tinggi, sehingga dapat
mendeteksi senyawa dalam konsentrasi rendah. Beberapa studi menunjukkan
karakterisasi dan pengujian menggunakan spektrofotometri UV-Vis, seperti
antibiotik tetrasiklin (Esati dkk., 2023), analisis residu pestisida (Hidayah dkk.,
2024), dan antibiotik CIP (Rinawati et al., 2024). Karakterisasi menggunakan
spektrofotometri UV-Vis dapat dilakukan dengan menentukan puncak absorbansi
maksimum yang berkaitan dengan transisi elektronik. Gambar 11 menunjukkan
puncak serapan GO muncul pada 238 nm dan puncak serapan MGO pada 300 nm
(Ain et al., 2020). Hasil spektrofotometri UV-Vis GO dan MGO ditunjukkan pada
Gambar 11.
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Gambar 11. Hasil spektrum UV-Vis (a) GO dan (b) MGO (Ain et al., 2020).
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Hasil pengujian menggunakan spektrofotometri UV-Vis dapat dievaluasi dengan
melihat tingkat presisi data yang diperoleh. Parameter statistik yang umum
digunakan adalah Standar Deviasi (SD) dan Relative Standard Deviation (RSD).
SD adalah ukuran yang menunjukkan sebaran atau variasi data terhadap nilai rata-
rata dari suatu kumpulan data. SD menggambarkan seberapa jauh setiap titik data
menyimpang dari nilai rata-rata dan untuk menilai konsistensi data (Febriani,
2022). Sedangkan RSD atau koefisien variasi adalah ukuran presisi yang
dinyatakan dalam persentase, dimana diperoleh dengan membandingkan SD
terhadap nilai rata-rata. Nilai RSD yang rendah menunjukkan bahwa hasil
pengukuran relatif presisi, sedangkan nilai RSD yang tinggi maka semakin tidak
konsisten hasil pengukuran (Asis dkk., 2020). Perhitungan SD dan %RSD dapat

menggunakan rumus pada persamaan 2 dan 3.

oo [P0’ @
n-1

SD
RSD percobaan (%) = X x 100% 3)

Nilai keberterimaan RSD yang diperoleh dari suatu analisis dapat dihitung
menggunakan persamaan Horwitz. Persamaan Horwitz adalah persamaan yang
menghubungkan nilai RSD dengan konsentrasi analit (Indryati et al., 2024).
Persamaan Horwitz ditunjukkan pada Persamaan 4, dimana C adalah konsentrasi

analit.

CV Horwitz = 2(1-05l0gC) (4)



I11.  METODE PENELITIAN

3.1  Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilakukan selama bulan Oktober 2024-Maret 2025 di Laboratorium
Kimia Analitik dan Instrumentasi FMIPA Universitas Lampung. Karakterisasi
MGO menggunakan FTIR dilakukan di Institut Teknologi Sumatera, XRD di
Universitas Negeri Padang, dan SEM-EDX di UPA Laboratorium Terpadu
Universitas Lampung. Karakterisasi MGO dan uji adsorpsi MGO antibiotik CIP
menggunakan Spektrofotometer Ultraviolet-Visible (UV-Vis) di Laboratorium

Kimia Analitik FMIPA Universitas Lampung.

3.2 Alat dan Bahan

Adapun alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah gelas beaker,
termometer, gelas ukur, pipet ukur, labu ukur, corong kaca, bulp, botol semprot,
tabung centrifuge, spatula, batang pengaduk, pipet tetes, pH meter (XS pH 60 Vio
Lab), centrifuge (Fischer Scientific 1827001027164), hot plate magnetic stirrer
(Stuart Biocote R200000 685), neraca analitik (AND HR-150A 152 g/0,1 mg),
ultrasonik (1510 Branson), oven (Heareus), XRD (XPERT PRO PANalytical
PW3040/60), FTIR (Shimadzu QATR-S), SEM-EDX (EVO® MA 10), dan
Spektrofotometer UV-Vis (Shimadzu UV-1780).

Adapun bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah grafit (Supelco
Sigmaaldrich), antibiotik standar CIP (Hexpharm Jaya), H2SO4 97% (Supelco
Sigmaaldrich), KMnO4 (MerckTM), H202 30% (Supelco Sigmaaldrich), HCI 37%
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(MerckTM), BaCl, (MerckTM), NaOH (MerckTM), kertas saring, FeSO4.7H-0,
FeCl3.6H20 (Supelco Sigmaaldrich), dan akuades.

3.3  Prosedur Kerja

Prosedur kerja yang dilakukan pada penelitian ini meliputi pembuatan GO dan
MGO, kemudian dilakukan karakterisasi, dan optimasi parameter adsorpsi.

3.3.1 Pembuatan Graphene Oxide (GO) Menggunakan Metode Hummers
Termodifikasi

Sebanyak 1 g grafit dicampurkan dengan larutan 23 mL H>SO4 96% dalam gelas
kimia 500 mL dengan pengadukan selama 30 menit menggunakan magnetik
stirrer dalam wadah berisi es. Sebanyak 3 g KMnO4 ditambahkan secara perlahan
ke dalam campuran sambil dilakukan pengadukan dengan magnetik stirrer dengan
suhu dipertahankan agar berada di bawah 10 °C. Kemudian, campuran diaduk
pada suhu 35 °C selama 30 menit. Sebanyak 46 mL akuades ditambahkan secara
perlahan hingga terjadi kenaikan suhu mencapai 98 °C, lalu didiamkan selama 15
menit. Setelah itu, 140 mL akuades ditambahkan ke dalam campuran, diikuti
dengan penambahan 10 mL H202 30% sambil diaduk dengan magnetik stirrer
selama 10 menit. Suspensi yang terbentuk dicuci dengan HCI 5% untuk
menghilangkan ion sulfat dan dilakukan uji dengan larutan barium klorida untuk
memastikan bahwa ion sulfat telah hilang yang ditandai dengan tidak adanya
endapan berwarna putih. Kemudian, cuci dengan akuades hingga pH 5, lalu
disentrifugasi selama 10 menit. Padatan yang dihasilkan didispersikan dalam 450
mL akuades dan disonikasi selama 2 jam, lalu disaring dengan kertas saring.
Padatan yang diperoleh dikeringkan pada suhu 60 °C selama 5 jam dalam oven
(Sujiono et al., 2020).



41

3.3.2 Pembuatan Magnetic Graphene Oxide (MGO) Menggunakan Metode
Kopresipitasi

Sebanyak 100 mL akuades ditambahkan dengan 0,556 g FeSQO4.7H,0 dan 1,081 g
FeCl3.6H20, lalu diaduk selama 30 menit menggunakan magnetik stirrer pada
suhu 40 °C. Kemudian, pada gelas beaker lain 0,025 g GO dilarutkan dalam 50
mL akuades dan distirrer selama 15 menit. Setelah itu, campurkan larutan GO ke
dalam larutan magnetik dan tambahkan NaOH 1 M secara bertahap hingga
mencapai pH 10 dan lakukan pengadukan selama 1-2 jam. Kemudian dicuci
endapan yang terbentuk dengan akuades hingga pH netral, lalu keringkan endapan
dalam oven pada suhu 60-80 °C (He et al., 2021).

3.3.3 Karakterisasi

MGO yang diperoleh dikarakterisasi menggunakan SEM-EDX untuk mengetahui
morfologi, unsur, dan komposisi kuantitatif pada MGO, menggunakan FTIR
untuk mengetahui gugus fungsi pada MGO, XRD untuk mengetahui fase kristal
molekul yang terdapat pada MGO, dan Spektrofotometri UV-Vis untuk

mengetahui transisi elektron pada MGO.

3.3.4 Pembuatan Larutan Induk

Larutan induk antibiotik CIP 500 ppm dibuat dengan cara melarutkan 50 mg
antibiotik CIP dengan akuades hingga tanda tera dalam labu takar 100 mL dan
dihomogenkan. Kemudian, dilakukan pengenceran pada larutan induk hingga

didapatkan larutan baku 100 ppm dan 50 ppm.

3.3.5 Pembuatan Kurva Kalibrasi

Dibuat larutan standar 2; 4; 6; 8 dan 10 ppm dengan pengenceran bertingkat
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terhadap larutan induk 50 ppm. Lalu, larutan dianalisis menggunakan

spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum.

3.3.6 Optimasi Parameter Adsorpsi Antibiotik Ciprofloxacin

3.3.6.1 Penentuan pH Optimum

Ditimbang 20 mg MGO, lalu dimasukkan ke dalam masing-masing gelas beaker
dan ditambahkan 20 mL larutan standar CIP dengan konsentrasi 4 ppm dengan
variasi pH 3; 4; 5; 6; 7 dan 8 menggunakan larutan HCI 0,1 M atau larutan NaOH
0,1 M. Selanjutnya, campuran distirrer selama 30 menit. Setelah itu, campuran
dipisahkan menggunakan batangan magnet. Larutan yang dihasilkan dianalisis

menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum.

3.3.6.3 Penentuan Massa MGO Optimum

Ditimbang MGO sebanyak 5; 10; 20 dan 30 mg, dimasukkan ke dalam masing-
masing gelas beaker dan ditambahkan 20 mL larutan standar CIP 4 ppm dengan
kondisi pH optimum. Selanjutnya, campuran distirrer selama 30 menit. Setelah
itu, campuran dipisahkan menggunakan batangan magnet. Larutan yang
dihasilkan dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang

gelombang maksimum.

3.3.6.4 Penentuan Waktu Kontak Optimum

Ditimbang MGO dengan massa optimum, dimasukkan ke dalam gelas beaker dan
ditambahkan 20 mL larutan standar CIP dengan konsentrasi 4 ppm dan pH

optimum. Selanjutnya, campuran distirrer dengan variasi waktu 10; 20; 30: 40
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dan 50 menit. Setelah itu, campuran dipisahkan menggunakan batangan magnet.

Larutan yang dihasilkan dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada

panjang gelombang maksimum. Diagram alir penelitian ini ditunjukkan pada

Gambar 12.
Sintesis MGO
¥
Karakterisasi
SEM-EDX FTIR XRD Spektro Uv-Vis

Optimasi Parameter Ekstraksi Ciprofloxacin
Menggunakan Teknik DSPE

Massa pH Waktu

Hasil

Gambar 12. Diagram alir penelitian.



V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh kesimpulan

bahwa:

1.

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

MGO yang telah diperoleh memiliki gugus fungsi karboksil, epoksi,
hidroksil, C=C aromatik, dan Fe-O berdasarkan hasil karakterisasi FTIR,
didapatkan puncak 260 sebesar 9,72; 32,12°; 36,54°; 43,96°; 57,53° dan 63,14°
pada MGO berdasarkan hasil XRD, memiliki morfologi permukaan lembaran
tipis dengan titik-titik terang berdasarkan hasil SEM, memiliki komposisi
unsur Fe, C, dan O berdasarkan hasil EDX, serta menunjukkan pergeseran

puncak serapan berdasarkan hasil spektrofotometri UV-Vis.

Adsorpsi antibiotik CIP oleh MGO optimum pada kondisi pH 5, massa 20
mg, dan waktu kontak 40 menit dengan tingkat adsorpsi sebesar 75,28%,

serta %RSD < 8,6% yang menunjukkan hasil pengujian baik.

5.2 Saran

Saran yang dapat diberikan untuk penelitian selanjutnya adalah

1.

2.

Perlu dilakukan optimasi metode DSPE menggunakan parameter lain seperti

konsentrasi adsorbat dan volume adsorbat.

Penentuan desorpsi optimum perlu dilakukan agar adsorben MGO dapat
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digunakan kembali.

Perlu dilakukan pengembangan metode sintesis MGO berbahan dasar limbah
biomassa untuk meningkatkan nilai tambah dan lebih ramah lingkungan.
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