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ABSTRAK

OPTIMASI DISPERSIVE SOLID PHASE EXTRACTION BERBASIS
GRAPHENE OXIDE DARI AMPAS TEBU MENGGUNAKAN
RESPONSE SURFACE METHODOLOGY UNTUK PENENTUAN RESIDU
ANTIBIOTIK CIPROFLOXACIN

Oleh

ARANCA PUTRI MAHARANI S

Meningkatnya penggunaan Ciprofloxacin (CIP) sebagai antibiotik telah menjadi
masalah serius karena dapat menghasilkan residu di lingkungan, khususnya
lingkungan perairan. Pada penelitian ini digunakan teknik Dispersive Solid Phase
Extraction (DSPE) menggunakan adsorben Graphene Oxide (GO) dari ampas
tebu sebagai teknik preparasi awal dalam monitoring residu CIP di lingkungan.
Pembuatan GO dilakukan dengan menggunakan metode single step. Karakterisasi
GO dilakukan menggunakan Fourier-Transform Infrared (FTIR), X-Ray
Diffraction (XRD), dan Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray
(SEM-EDX). Optimasi menggunakan Response Surface Methodology (RSM)
dilakukan untuk memperoleh kondisi penyerapan CIP optimum berdasarkan pH,
massa adsorben, dan waktu kontak dengan menggunakan Box-Bhenken Design
(BBD). Hasil menunjukkan kondisi adsorpsi optimum tercapai pada pH 3,16;
massa adsorben 43 mg; dan waktu kontak 29,93 menit dengan persentase adsorpsi
CIP sebesar 88,39%. Validasi optimasi menunjukkan hasil yang baik dengan nilai
persentase error sebesar 0,02%, sehingga kesesuaian model baik dan dapat
diterapkan secara akurat. Hal tersebut menunjukkan bahwa GO dari ampas tebu
dapat digunakan sebagai adsorben alternatif yang efektif pada teknik DSPE dalam
lingkungan.

Kata kunci: dispersive solid phase extraction, antibiotik cipofloxacin, graphene
oxide, ampas tebu, box bhenken design, response surface method



ABSTRACT

OPTIMIZATION DISPERSIVE SOLID PHASE EXTRACTION BASED
GRAPHENE OXIDE FROM SUGARCANE BAGASSE USING
RESPONSE SURFACE METHODOLOGY FOR DETERMINING
CIPROFLOXACIN ANTIBIOTICS RESIDUE

By

ARANCA PUTRI MAHARANI S

The increasing use of Ciprofloxacin (CIP) as an antibiotic has become a serious
problem because it can produce residues in the environment, especially aquatic
environments. This study used the dispersive solid phase extraction (DSPE)
technique using graphene oxide (GO) adsorbent from sugarcane bagasse for the
initial preparation technique in monitoring CIP residues in the environment. GO
was made using a single step method. GO characterization was carried out using
fourier-transform infrared (FTIR), x-ray diffraction (XRD), and Scanning
Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX). Optimization using
response surface methodology (RSM) was carried out to obtain optimum CIP
absorption conditions based on pH, adsorbent mass, and contact time using the
bhenken box design (BBD). The results showed optimum conditions at pH 3.16;
adsorbent mass 43 mg; and contact time 29.93 minutes with a CIP adsorption
percentage of 88.39%. Optimization validation showed good results with a
percentage error value of 0.02%, so that the model suitability is good and can be
applied accurately. This shows that GO from sugarcane bagasse can be used as an
effective alternative adsorbent in the DSPE technique in the environment.

Keywords: dispersive solid phase extraction, ciprofloxacin antibiotic, graphene
oxide, baggase, bhenken box design, response surface method
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Penyakit infeksi masih menjadi masalah kesehatan yang utama di negara maju
dan berkembang, seperti halnya di Indonesia yang masih menjadi penyebab utama
tingginya angka kematian (Puji dkk., 2023). Salah satu cara untuk mengatasi
masalah tersebut adalah antimikroba yang meliputi antijamur, antiprotozoa,
antivirus, dan antibiotik. Antibiotik merupakan obat yang paling banyak
digunakan pada infeksi yang disebabkan oleh bakteri (Kurniasari dkk., 2020).
Dalam beberapa tahun terakhir, antibiotik digunakan secara global akibat
munculnya penyakit menular yang terjadi secara terus-menerus. Penggunaan
antibiotik dalam skala besar berdampak pada pencemaran lingkungan. Hal ini
dikarenakan limbah sisa penggunaan antibiotik tidak dapat terdegradasi dengan
baik sehingga mengakibatkan terjadi pencemaran lingkungan perairan (Pijoh dkk.,

2021).

Salah satu antibiotik yang telah dikenal secara luas sejak tahun 2000-an adalah
antibiotik Ciprofloxacin. Ciprofloxacin (CIP) merupakan antibiotik golongan
Sfluoroquinolone. CIP efektif terhadap bakteri gram negatif dan tingkat yang lebih
rendah terhadap bakteri gram positif, serta digunakan dalam pengobatan infeksi
saluran kemih. Saluran pernapasan, tulang dan sendi, intra-abdomen, dan infeksi
lainnya (Mintz et al., 2023). Karena penggunaan antibiotik yang semakin
meningkat, CIP terdeteksi sebagai salah satu antibiotik yang paling umum
ditemukan di lingkungan perairan (Bhagat et al., 2020). Senyawa antibiotik yang
berada di lingkungan dalam jangka waktu tertentu dapat menyebabkan beberapa

mikroorganisme patogen menjadi persisten dan tertahan di lingkungan karena



sulit diurai secara alami (Kurniawan dan Mariadi, 2019). Diantara senyawa
farmasi yang ditemukan dalam air limbah, antibiotik menjadi perhatian karena
sifatnya yang persisten, metabolisme parsial, dan pergerakannya yang mudah
melalui ekosistem (Ortlzar et al., 2022). Micropollutants yang berada dalam
lingkungan dalam jumlah yang sangat kecil dengan konsentrasi bagian per miliar
(ppb) atau bagian per trilliun (ppt) dalam air memiliki dampak pada kesehatan
manusia karena bersifat kronik (Kurniawan dan Mariadi, 2019). Keberadaaan CIP
yang terdapat dalam air mengancam berbagai ekosistem dan kesehatan manusia.
Upaya pencegahan untuk mengurangi resiko kontaminasi CIP di lingkungan

adalah dengan monitoring kandungan CIP (Pijoh dkk., 2021).

Seiring pengaruhnya terhadap lingkungan dan kesehatan manusia, dikembangkan
metode untuk pemantauan keberadaan zat berbahaya di lingkungan perairan,
khususnya metode preparasi sampel seperti Liquid-Liquid Extraction (LLE), Solid
Phase Extraction (SPE), Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE), Solid Phase
Microextraction (SPME), Stir Bar Sorptive Extraction (SBSE), Matrix Solid-
Phase Dispersion (MSPD), dan lon-Exchange Solid Phase Extraction (IE-SPE).
Diantara metode yang tersebut, DSPE merupakan metode yang cepat dan efektif
dibandingkan metode SPE karena menggunakan lebih sedikit pelarut dan sorben
yang menjadikannya ramah lingkungan (Scigalski and Kosobucki, 2020). DSPE
didasarkan pada penambahan sorben langsung ke dalam larutan sampel dan
diikuti dengan disperse yang mendukung kontak antara sorben dan analit (Islas et

al., 2017).

Penggunaan bahan mesopori atau nanomaterial, seperti karbon aktif, graphene,
dan Graphene Oxide (GO) untuk adsorpsi merupakan salah satu metode untuk
menghilangkan residu antibiotik. GO memiliki luas permukaan yang tinggi dan
memiliki afinitas yang kuat terhadap polutan organik dan anorganik. Keuntungan
utama GO adalah kemampuannya untuk menghilangkan berbagai macam zat
kontaminan (Anegbe et al., 2024). Saat ini sintesis GO menggunakan material
alternatif yang kaya karbon dan biaya yang relatif rendah seperti ampas tebu
sebagai pengganti grafit. GO dapat diperoleh secara komersial, namun relatif

mahal dan terbuat dari grafit komersial yang tidak terbarukan. GO yang berasal



dari limbah pertanian lebih ramah lingkungan untuk pengolahan limbah (Silva et

al., 2024).

Provinsi Lampung berperan besar dalam memenuhi kesediaan gula nasional. Hal
tersebut dibuktikan pada tahun 2017, Provinsi Lampung berkontribusi sebesar
60,12% dari jumlah keseluruhan produksi gula nasional (Andriadi dkk., 2021).
Berdasarkan laporan Badan Pusat Statistik (BPS) pada tahun 2023, Provinsi
Lampung berada di posisi kedua setelah Provinsi Jawa Timur dalam produksi
gula di Indonesia dengan total luas perkebunan tebu sebesar 141.200 hektar
dengan volume produksi mencapai 648.300 ton. Jumlah hasil tebu yang
diproduksi menghasilkan limbah berupa ampas tebu (bagasse). Hal ini
menunjukkan banyaknya limbah tebu yang dihasilkan dari produksi gula. Ampas
tebu yang dihasilkan dari produksi gula sebesar 35-40% dari berat tebu giling
(Ariyanti et al., 2021). Ampas tebu adalah residu padat yang tersisa setelah tebu
dihancurkan untuk diambil sarinya, yang digunakan untuk produksi gula atau
etanol. Produksi gula dan etanol menghasilkan ampas tebu dan jerami tebu dalam
jumlah besar, yaitu sekitar 35% dari total berat tebu. Sebagai limbah agroindustri,
ampas tebu dapat dimanfaatkan sebagai bahan pembuatan GO karena memiliki
kandungan karbon yang tinggi yaitu 37,65% selulosa, 30% hemiselulosa, 22,09%
lignin, 27,97% pentosan, 3,01% SiO», 3,82% abu, dan sari buah sebesar 1,81%
(Zalmi dan Khair, 2021).

Pengaruh variable pada proses adsorpsi dianalisis dengan Desain Box Behnken
(BBD) dengan variabel pH, massa adsorben, dan waktu kontak (Singh and
Bhateria, 2020). Optimasi parameter tersebut dilakukan dengan mengevaluasi
pengaruh satu faktor pada satu waktu dan mengatur variabel lain tetap konstan
sehingga memakan waktu dan keterbatasan pemahaman interaksi antar variabel.
Oleh karena itu dikembangkan metode Response Surface Methodology (RSM).
RSM merupakan metode statistika untuk mengembangkan, meningkatkan, dan
mengoptimalkan proses yang dipengaruhi oleh beberapa faktor. Keunggulan
RSM adalah tidak memerlukan data percobaan dalam jumlah besar dan efisiensi
waktu (Prabudi dkk., 2018). Berdasarkan uraian diatas, maka penelitian ini

dilakukan optimasi Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE) berbasis Graphene



Oxide (GO) dari ampas tebu menggunakan Response Surface Methodology untuk

penentuan residu antibiotik Ciprofloxacin.

1.2 Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Memperoleh GO dari hasil sintesis ampas tebu.

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

3. Mengetahui kondisi optimum adsorpsi CIP berdasarkan parameter pH, waktu

kontak, dan massa adsorben GO menggunakan teknik RSM.

1.3 Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai alternatif
pemanfaatan ampas tebu sebagai adsorben khususnya dalam penyerapan
antibiotik CIP di lingkungan perairan serta mengetahui kondisi optimum dari

variabel yang mempengaruhi hasil adsorpsi menggunakan RSM.



I1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Antibiotik Ciprofloxacin

Antibiotik berasal dari Bahasa Yunani dari kata “anti” yang artinya melawan dan
“bios” yang artinya hidup. Istilah antibiotik diperkenalkan oleh seorang
mikrobiolog pada tahun 1947 (Aditya dkk., 2016). Antibiotik merupakan
golongan senyawa alami maupun sintetik yang dihasilkan oleh mikroorganisme
bakteri atau jamur. Antibiotik digunakan untuk menghambat kuman bahkan
mematikan dengan toksisitas yang relatif kecil (Krisdianto dan Walid, 2023).
Prinsip umum antibiotik adalah senyawa tersebut menghambat pertumbuhan
bakteri tanpa membahayakan inang manusia karena antibiotik harus
mempengaruhi beberapa aspek pada bakteri yang ada di dalam sel-sel manusia
(Muntasir dkk., 2021). Penggunaan antibiotik efektif apabila digunakan secara
tepat. Antibiotik selain membunuh mikroorganisme atau menghentikan reproduksi
bakteri juga membantu sistem pertahanan alami tubuh untuk mengeliminasi
bakteri tersebut (Nuraini dkk., 2018). Antibiotik dapat dikelompokkan
berdasarkan struktur kimia dan mekanisme kerjanya, salah satu antibiotik yang

sering digunakan di Indonesia adalah Ciprofloxacin (Thai et al., 2023).

Ciprofloxacin (CIP) (1- cyclopropyl-6-fluoro-1,4-dihydro-4-okso-7-(1-
piperazinyl)-3-quinoline carboxylic acid) merupakan antibiotik fluoroquinolone
generasi kedua sintetik yang digunakan untuk mencegah dan mengobati penyakit
bakteri menular. Pada umumnya CIP banyak digunakan untuk manusia dan
penggunaan hewan, memberikan respons bakterisidal yang sangat baik terhadap

patogen gram negatif dan gram positif (Chuiprasert et al., 2022).



Gambar 1. Struktur kimia Ciprofloxacin (Gezahegn et al., 2019)

CIP merupakan senyawa berbentuk serbuk putih padat dengan rasa pahit yang
memiliki waktu paruh sekitar 3-4 jam. CIP disimpan di tempat gelap pada suhu
4 °C untuk menghindari fotodegradasi. CIP memiliki titik leleh 255-257 °C dan
kelarutanya bergantung pada pH. Pada pH dibawah 5 kelarutannya maksimum
dan minimum Ketika pH mendekati 7, yaitu titik isoelektrik (Gauba and Sanexa,
2023). Konstanta disosiasi untuk CIP adalah pKa;=5,76-6,09 (asam) dan
pKax=8,62 (basa) (Vidyavathi and Srividya, 2018)

CIP memiliki dua gugus fungsi yang dapat diionisasi, gugus 6-karboksilat dan N-
4 dari substituen piperazina dikarenakan asam karboksilat merupakan asam yang
lebih kuat daripada gugus ammonium, konstanta ionisasi pertama pKa; (6,09)
sesuai dengan disosiasi proton dari gugus karboksil. Sedangkan pKa, (8,62) sesuai
dengan disosiasi proton dari N-4 dalam gugus piperazinil. Pada pH yang paling
relevan secara fisiologis, nilai pKa; adalah 8,25 dan disosiasi signifikan dari asam
6-karobiksilat dan gugus basa 10-(1-piperazino) terjadi, yang menghasilkan fraksi
spesies zwitter ion yang signifikan (Sharma et al., 2017). CIP memiliki muatan
positif pada pH < 5,90, muatan zwitter ion pada 8,89 < pH 5,90 dan muatan
negatif pada pH >8,89 (Rostamian and Behnejad, 2018).
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Gambar 2. Bentuk ionik CIP dalam berbagai pH (Sharifpour et al., 2020)

Saat ini tingkat residu antibiotik di air permukaan mulai menjadi perhatian.
Komite Eropa (EC) menetapkan 2018/03/07EU untuk pemantauan berkelanjutan
terhadap kontaminan yang muncul seperti residu antibiotik di air permukaan,
untuk memperkirakan resiko kesehatan dari senyawa ini terhadap kesehatan.
Diantara berbagai antibiotik, CIP berada dalam limbah karena pengolahan air
limbah konvensional sering kali tidak cukup efektif untuk menghilangkan CIP
sepenuhnya, sehingga senyawa ini tetap berada di lingkungan perairan dalam
berbagai konsentrasi. Ketika senyawa ini masuk ke dalam sistem perairan melalui
limbah rumah sakit atau aktivitas manusia lainnya, dapat menyebabkan beberapa
masalah lingkungan. Salah satu dampak utamanya adalah pengembangan
resistensi antibiotik pada mikroorganisme patogen yang ada di perairan. CIP dapat
menganggu ekosistem perairan dengan mempengaruhi organisme non-target,

seperti alga dan invertebrate (Sarafraz et al., 2020).

2.2 Ampas Tebu

Tebu (Saccharum officianarum L.) merupakan tanaman yang memiliki berbagai
macam manfaat, seperti sukrosa yang terdapat pada batang tebu yang
dimanfaatkan untuk mendapatkan kristal gula (Paramitadevi ef al., 2017). Sekitar
65% produksi gula di dunia berasal dari tebu. Tebu juga dimanfaatkan untuk
industri farmasi, industri pangan, dan lainnya yang menggunakan olahan tebu

(Sari dan Sukmawan, 2018).



Dalam memproduksi gula di Indonesia, Provinsi Lampung berada di posisi kedua
setelah Provinsi Jawa Timur. Posisi pertama berada pada kabupaten Lampung
Tengah yang mencapai 281,23 ton atau sekitar 43,76% produksi gula di Lampung
(Kementerian Pertanian, 2023). Hal ini menjadikan banyak limbah tebu yang
dihasilkan dari produksi gula yang disebut ampas tebu. Ampas tebu yang
dihasilkan dari produksi gula sebesar 35-40% dari berat tebu giling (Ariyanti et
al., 2021). Ketersediaan ampas tebu semakin melimpah dilihat dari banyaknya
industri yang memproduksi gula. Berdasarkan data P3GI (Pusat Penelitian
Perkebunan Gula Indonesia), jumlah ampas tebu sebanyak 32% dalam sekali

produksi (Adila et al., 2024).

Sekitar 50% ampas tebu yang dihasilkan pada pabrik gula dimanfaatkan sebagai
bahan bakar boiler dan sisanya ditimbun sebagai pembuangan yang memiliki nilai
ekonomis yang rendah. Penimbunan ampas tebu dalam waktu tertentu akan
menimbulkan permasalahan di lingkungan, karena ampas tebu mudah terbakar
dan mencemari lingkungan sekitar (Hidayati et al., 2016). Ampas tebu dapat
digunakan sebagai bahan pembuatan karbon aktif yang nantinya akan digunakan
sebagai adsorben. Pada ampas tebu mengandung material yang sebagian besar
mengandung lignoselulosa (Putri dkk., 2019). Ampas tebu mengandung selulosa
37,65%, hemiselulosa 30%, lignin 22,09%, pentosan 27,97, SiO, 3,01%, abu
3,82%, dan sari buah 1,81% (Zalmi dan Khair, 2021). Selain itu, ampas tebu
mengandung komponen-komponen lain yang dapat dilihat pada Tabel 1. Hal
tersebut menjadi dasar bagasse tebu digunakan sebagai bahan baku pembuatan

GO sebagai adsorben untuk mengadsorpsi residu antibiotik CIP.



Tabel 1. Komponen kandungan ampas tebu

Komponen Kadar (%)
Selulosa 35,01
Hemiselulosa 25,24
Lignin 6,4
Silikat 9,35

(Hidayati et al., 2016)

2.3 Graphene Oxide

Graphene merupakan material baru terunggul, tertutup, dan terkuat yang
terbentuk dari satu lapis atom C (karbon) dengan struktur heksagonal menyerupai
sarang lebah. Graphene berasal dari kata graphite dan ene (Truong and Lee,
2013). Graphene merupakan nanomaterial berbentuk dua dimensi monoatomik
yang terdiri dari satu lapis grafit. Graphene didapatkan melalui beberapa tahapan
yakni, graphite dioksidasi menjadi graphite oxide, lalu lembaran-lembaran
graphite tereksfoliasi dalam air dan membentuk oksida graphene, kemudian
konsentrasi dari Oz dalam graphene oxide direduksi sampai habis dan

menghasilkan lapisan graphene (Syakir et al., 2015).

GO merupakan senyawa turunan graphene yang mengalami proses oksidasi dan
terkandung unsur karbon, oksigen, dan hidrogen. GO sering diaplikasikan dalam
berbagai bidang, hal ini dikarenakan GO memiliki ikatan dengan gugus fungsi
oksigen yang reaktif, sebagai contoh pada bagian tepi lembaran GO terdapat
beberapa gugus fungsi seperti gugus karboksil (~COOH), karbonil (-C=0), dan
gugus fenol. Selain itu pada bagian basal terdapat gugus epoksi (C—O— C) dan
hidroksil (-OH) yang menjadikan GO bersifat hidrofilik (Tohamy et al., 2022).
Senyawa turunan dari GO memiliki perbedaan pada strukturnya. Graphene
memiliki struktur berbentuk planar, sedangkan GO memiliki lengkungan yang

disebabkan oleh adanya gugus oksigen (Bete et al., 2019).

GO merupakan turunan graphene yang paling mudah disintesis dan memiliki
gugus fungsional oksigen yang terpasang pada bidang dasar dan tepi

lembarannya. Oksigen yang terdapat pada GO menyebabkan penurunan sifat-sifat
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unggul dari graphene yang kemudian berdampak pada penggunaan GO secara
maksimal yaitu dengan menggunakannya sebagai adsorben yang memiliki
aktivitas antibakteri yang efektif. Pada umumnya, proses sintesis GO melibatkan
oksidasi grafit menggunakan metode Hummers yang melibatkan penggunaan
asam kuat dan agen pengoksidasi seperti kalium permanganat (Sjahriza et al.,

2021). Adapun struktur GO ditunjukkan pada Gambar 4.

Gambar 4. Struktur GO (Gerani et al., 2017)

GO dapat disintesis dengan berbagai metode, seperti metode Brodie,

Staudenmaier, Hummers, dan Hummers termodifikasi.

1. Metode Brodie

Metode Brodie merupakan metode pertama untuk proses pembuatan GO pada
tahun 1859. Brodie membuat grafit dalam campuran KCIO3 dan HNOs berasap
pada suhu 60 °C:- Proses ini memiliki resiko ledakan karena penggunaan KCIOs.
Akibat kekurangan tersebut, maka dicari metode lain untuk menghilangkan resiko

ledakan dan membuat proses lebih efisien (Ikram et al., 2020).

2. Metode Staudenmaier

Staudenmaier memperbaiki metode Brodie dengan menambahkan asam sulfat
pekat (H2SO4) sebagai pengganti HNO3 dalam proses oksidasi graphene. Namun,
penggunaan KClO3; menyebabkan sintesis harus berada pada suhu tinggi yang

dapat menimbulkan resiko ledakan (Ikram et al., 2020).
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3. Metode Hummers

Metode Hummers merupakan metode yang lebih cepat dibandingkan dengan
metode sebelumnya. Akibat kurangnya pada metode Staudenmaier, maka metode
Hummers dikenalkan dengan menggunakan KMnO4 sebagai pengganti KCIO;
dan bahan berupa NaNOj sebagai pengganti HNO3 yang menyebabkan metode ini

bersifat aman dari adanya ledakan saat proses oksidasi (Zaaba et al., 2017).

4. Metode Hummers termodifikasi

Metode Hummers termodifikasi dilakukan dengan meningkatkan jumlah
oksidator KMnQ4, menghilangkan penggunaan NaNQOs3, dan mereaksikan bahan
dalam campuran H>SO4 dan H3PO4 (Santamaria et al., 2019).

Gambar 5. Skema ilustrasi sintesis GO (Adetayo dan Runsewe, 2019)

Dari penguraian metode sintesis tersebut, diketahui bahwa kebutuhan bahan yang
banyak dan waktu sintesis yang berlangsung lama menjadikan metode satu
langkah (single step) sebagai solusi sebagai metode pembuatan yang berkualitas
tinggi. Metode single step tergolong prosesnya cepat, mudah, dan ramah
lingkungan karena tidak menggunakan bahan kimia yang berbahaya bahkan
menyebabkan toksisitas. Debbarma et al. (2019) memanfaatkan limbah tebu, yaitu
ampas tebu sebagai graphite. Didapatkan GO dengan pirolisis pada suhu 350 °C
menggunakan ferrocene. Proses pirolisis dilakukan dengan suhu tinggi agar

dihasilkan serbuk hitam untuk karakterisasi GO.
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2.4 Karakterisasi

2.4.1 Fourier Transform Infrared

Fourier Transform Infrared (FTIR) merupakan metode pengukuran secara
spektroskopi untuk mendeteksi struktur molekul senyawa (Sulistyani, 2018).
FTIR dikenal sebagai metode analisis yang baik untuk senyawa organik maupun
anorganik dalam rentang bilangan gelombang 4000 cm™ — 400 cm™! (Riyanto dan
Nas, 2016). Spektroskopi FTIR merupakan analisis yang cepat, non-destruktif,
dan prosedur pengukurannya yang sangat mudah dilakukan (Kucevi¢ et al., 2017).
Spektroskopi FTIR tidak hanya cepat, tetapi analisis ini sangat memungkinkan
untuk dilakukan perubahan parameter pengukuran sesuai kebutuhan, seperti dapat

ditentukan rentang panjang gelombang pengukuran (Kotadiya dan Khristi, 2019).

Prinsip kerja FTIR adalah interaksi antara energi (molekul senyawa kompleks)
dengan sinar inframerah yang mengakibatkan adanya vibrasi pada molekul-
molekul. Besarnya energi vibrasi berbeda-beda tiap komponennya bergantung
pada atom-atom dan kekuatan ikatan. Adanya perbedaan tingkat vibrasi
komponen tersebut dapat mengidentifikasi keberadaan gugus fungsi dalam suatu
molekul (Bijang ef al., 2018). Spektrometer FTIR terdiri dari sumber cahaya IR,
interferometer, kompartemen sampel, detector, dan komputer. Pada prinsipnya
FTIR merupakan metode untuk memperoleh spektrum inframerah, yang awalnya
mencakup pengumpulan interferogram dari sinyal sampel menggunakan
interferometer dan kemudian melalukan Transformasi Fourier (FT) pada

interferogram untuk memperoleh spektrum.
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Gambar 7. Spektrum FTIR GO (Surekha et al., 2020)

2.4.2 Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray

Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan mikroskop elektron yang
membuat gambar profil permukaan objek dengan mengarahkan berkas elektron ke
objek. SEM bekerja dengan menggunakan berkas elektron yang dihasilkan oleh
elektron gun dari filamen tungsten yang dipanaskan. Berkas elektron difokuskan
menggunakan lensa magnetic untuk membentuk titik kecil pada permukaan
sampel. Selanjutnya, berkas elekron dipindai secara menyeluruh pada permukaan
sampel dengan bantuan koil pemindai. Ketika elektron mengenai sampel, terjadi

interaksi yang menghasilkan hamburan elektron, baik sebagai Secondary
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Electrons (SE) maupun Backscattered Electrons (BE). Elektron yang terhambur
kemudian ditangkap oleh detector dan diubah menjadi sinyal yang diproses untuk
menghasilkan gambar dengan resolusi tinggi pada monitor. SEM sangat
dibutuhkan untuk mempelajari topografi, morfologi, komposisi, dan informasi

kristalografi dari sampel dengan detail yang sangat tinggi (Karolina, 2022).

Bagian utama dari SEM terdiri dari elektron gun, lensa untuk elektron, dan sistem

fakum. Fungsi dari masing-masing bagian adalah (Wijayanto dan Bayuseno,

2014):

1. Elektron gun, umumnya berupa filamen dari unsur yang mudah untuk
melepaskan elektron.

2. Lensa untuk elektron, bersifat magnetis karena elektron yang bermuatan
negatif dapat dibelokkan oleh medan magnet.

3. Sistem vakum, jika terdapat molekul udara yang lain, maka elektron akan

terpencar oleh tumbukan sebelum mengenai sasaran.
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Gambar 8. Prinsip kerja SEM (Sudradjat dan Bayuseno, 2013)

SEM yang dilengkapi dengan Energy Dispersive X-Ray (EDX) dapat
mengidentifikasi komposisi unsur-unsur yang terkandung. EDX bekerja dengan
memanfaatkan berkas elektron yang difokuskan pada sampel, menyebabkan emisi
sinar-X karakteristik dari atom-atom dalam sampel tersebut. Setiap elemen dalam

sampel memancarkan sinar-X pada tingkat energi spesifik yang unik untuk
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elemen tersebut. Dengan mendeteksi dan menganalisis sinar-X yang dipancarkan,
EDX dapat menentukan keberadaan dan kelimpahan relative elemen-elemen
dalam sampel. Teknik ini sering digunakan bersamaan dengan SEM untuk analisis

komposisi yang mendetai pada skala mikro atau nano.

SEM-EDX merupakan metode yang digunakan untuk pengamatan morfologi
permukaan, struktur, dan pemetaan kandungan berbagai jenis sampel mulai dari
bahan alam, organik, anorganik, polimer, logam hingga sampel biologi. Metode
ini menggunakan berkas elektron pancaran energi untuk memindai objek sehingga
menghasilkan citra dan komposisi sampel. Berkas elektron yang digunakan
memiliki panjang gelombang lebih pendek dibandingkan panjang gelombang
cahaya tampak, sehingga menghasilkan resolusi dan detail gambar yang lebih baik
dibandingkan dengan mikroskop optik. Dengan prinsip tersebut menjadikan
metode ini memiliki keunggulan lebih dengan menghasilkan gambar tiga dimensi
dengan perbesaran dan resolusi yang jauh lebih tinggi (Sahdiah dan Kurniawan,

2023).

Gambar 9. Mikrograf SEM hasil sintesis (a) grafit (b) GO (Kigozi et al., 2020)

Karakterisasi menggunakan SEM pada mikrograf grafit menunjukkan permukaan
padat dengan struktur berlapis-lapis yang khas. GO menunjukkan permukaan
menjadi lebih berpori dan bergelombang. Struktur GO menunjukkan lapisan-
lapisan tipis yang terbuka, menggambarkan pembentukan oksigen di antara
lapisan karbon. Hasil analisis grafit menggunakan EDX menunjukkan komposisi
unsur C yang sangat tinggi sekitar 95,47%, unsur O 0,3%. Sedangkan komposisi

pada GO yang disintesis menggunakan metode Hummers Termodifikasi
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menunjukkan komposisi unsur C menurun signifikan menjadi 56,02% dan unsur
O meningkat menjadi 6,73%. Karakterisasi grafit dan GO menggunakan SEM dan
EDX ditunjukkan pada Gambar 9 dan 10.
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Gambar 10. Spektrum EDX GO (a) grafit (b) GO (Kigozi et al., 2020)

2.4.3 X-Ray Diffraction

X-Ray Diffraction (XRD) merupakan teknik yang digunakan untuk
mengkarakterisasi struktur kristal dalam sampel (Ali ef al., 2022). XRD
digunakan untuk mengidentifikasi material kristalin, seperti identifikasi strukur
kristalin dan fasa dalam suatu bahan dengan memanfaatkan radiasi gelombang
elektromagrnetik sinar-X. Selain itu, dimanfaaatkan untuk mengetahui susunan

berbagai jenis atom dalam kristal dan cacat kristal.

Prinsip dasar XRD adalah mendifraksi cahaya yang melalui celah kristal. Difraksi
cahaya oleh kisi-kisi atau kristal dapat terjadi apabila difraksi berasal dari radius
dengan panjang gelombang yang setara dengan jarak antar atom, yaitu sekitar 1

angstrom. Radiasi yang digunakan berupa radiasi sinar-X, elektron, dan neutron.
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Sinar-X merupakan foton dengan energi tinggi yang memiliki panjang gelombang
berkisar antara 0,5 sampai 2,5 angstrom. Ketika berkas sinar-X berinteraksi
dengan suatu material, maka sebagian berkas akan diabsorbsi, ditransmisikan, dan
sebagian lagi dihamburkan terdifraksi. Hamburan terdifraksi inilah yang dideteksi
oleh XRD (Hakim dan Nawir, 2019). XRD didasarkan pada hukum Bragg yang
menyatakan perbedaan lintasan berkas difraksi sinar-X harus merupakan kelipatan

panjang gelombang yang dapat ditulis pada Persamaan 1.

NA=2dSIN0.....cccoiiieiiieiieeeeecee e, (D)
Keterangan:
n = bilangan bulat
A = panjang gelombang sinar-X
d = jarak antar bidang
0 = sudut difraksi
Karakterisasi menggunakan XRD menghasilkan pola difraksi atau yang disebut
dengan difraktogram. Difratogram merupakan suatu grafik dua dimensi berupa
susunan garis atau puncak yang memberikan informasi berupa nilai intensitas
pada sumbu vertikal dan nilai sudut difraksi (20) pada sumbu horizontal (Safira et
al., 2022). Dalam analisis GO menggunakan XRD bermanfaat untuk memperoleh
struktur kristal dan orientasi dari bahan tersebut. Data XRD menghasilkan pola
puncak yang mencerminkan jarak antar bidang kristal dan komposisi fasa

material, wawasan terhadap sifat kristalografi, dan komposisi GO.

Karakterisasi GO menggunakan XRD dari grafit menunjukkan hasil puncak
difraksi yang tajam diamati pada sekitar 20 = 26,5° sesuai dengan jarak antar
lapisan sebesar 0,34 nm. Setelah proses oksidasi, puncak difraksi XRD GO
bergeser ke 20 = 11,6° menunjukkan jarak antar lapisan yang lebih besar sekitar
0,79 nm. Adanya peningkatan jarak tersebut disebabkan oleh adanya gugus
fungsional oksigen yang masuk ke dalam lapisan graphene (Mohamed et al.,
2024). Contoh karakterisasi GO menggunakan XRD ditunjukkan pada Gambar
11.
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Gambar 11. Pola difraksi XRD dari grafit dan GO (Mohamed et al., 2024)

2.5 Dispersive Solid Phase Extraction

Dispersive Solid Phase Extraction (DSPE) adalah modifikasi dari Solid Phase
Extraction (SPE), dimana DSPE merupakan teknik ekstraksi yang digunakan
untuk memisahkan analit dari matriks sampel yang kompleks. DSPE banyak
diaplikasikan dalam menganalisis polutan lingkungan seperti senyawa antibiotik
(Zhang et al., 2017) dan menganalisis residu pestisida (Gonzalez et al., 2012;
Rejczak dan Tuzimski, 2017; Zhao et al., 2018). DSPE digunakan sebagai metode
preparasi sampel untuk menganalisis suatu senyawa dengan menggunakan
adsorban yang ada di dalam larutan sampel yang didalamnya terkandung analit
target dan dilanjutkan proses dispersi (Anastassiades dan Lehotay, 2003). Setelah
proses dispersi, sorben dengan analit akan tertahan di permukaan dan dipisahkan
dengan sentrifugasi. Setelah fase padat diisolasi, analit yang teradsorpsi pada
permukaan adsorban dapat dengan mudah dielusi atau dihilangkan dengan
panambahan pelarut organik yang memadai (Islas et al., 2017). DSPE memiliki
beberapa keunggulan seperti penggunaan pelarut yang sedikit, prosedur yang
lebih sederhana, dan cepat (Szynkiewicz et al., 2023). Skema teknik DSPE
ditunjukkan pada Gambar 12.
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Gambar 12. Skema metodologi dispersi dengan DSPE (Islas et al., 2017)

Dalam pemilihan adsorben perlu diperhatikan dalam DSPE, dimana adsorben
yang digunakan harus memiliki eluat yang bersih untuk memberikan recovery
yang tinggi dari senyawa yang di analisis. Adsorben yang digunakan sebagian
besar bekerja dengan prinsip adsorpsi, sehingga menyebabkan timbulnya ikatan
yang kuat antara adsorben dengan adsorbat (Cvetkovi¢ et al., 2016). Adsorpsi
merupakan proses di mana molekul atau ion dari suatu zat (adsorbat) menempel
pada permukaan lain (adsorben) melalui interaksi fisik atau kimia. Dalam metode
DSPE, adsorpsi terjadi ketika sorben padat dicampurkan dengan sampel cair.
Molekul analit dari sampel akan menempel pada permukaan sorben karena adanya
gaya tarik-menarik, seperti gaya Van der Waals atau ikatan hidrogen (Scigalski
dan Kosobucki, 2020). Proses adsorpsi sangat dipengaruhi oleh beberapa faktor
seperti massa adsorben, suhu, pH larutan, dan ukuran molekul adsorben.
Adsorben merupakan bahan dengan struktur berpori tinggi untuk menempatkan
adsorbat dalam pori-pori dindingnya. Pemilihan adsorben didasarkan pada
kapasitas, selektifitas, kecepatan dalam adsorpsi, aman dari kontaminan
berbahaya, harga yang terjangkau dan mudah diregenerasi (Sulistyawati et al.,

2022).
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2.6 Response Surface Methodology

Response Surface Methodology (RSM) merupakan metode statistika yang berguna
untuk mengembangkan, meningkatkan, dan mengoptimalkan proses, dimana
respon dipengaruhi oleh beberapa faktor. RSM digunakan untuk memilih kondisi
proses yang paling optimal. Metode RSM membantu dalam menentukan kondisi
operasi yang optimum sehingga menghemat biaya dan waktu. Keunggulan RSM
tersebut menjadikan metode yang popular untuk studi optimasi saat ini (Prabudi et

al., 2018).

RSM memiliki aplikasi yang luas dalam berbagai bidang dengan keunggulan
seperti membutuhkan jumlah percobaan yang sedikit dan dapat memberikan
informasi yang banyak dengan biaya yang rendah. Metode ini mampu
menentukan efek interaksi antara parameter input dan memungkinkan prediksi
hasil dari kombinasi faktor yang berbeda. Jika dibandingkan dengan metode lain
seperti Taguchi atau metode satu faktor, RSM lebih efektif dalam pemodelan
matematis dan prediksi respon. Namun, RSM juga memiliki beberapa kelemahan
seperti ketergantungan pemilihan rentang parameter yang tepat dan tidak mampu
menjelaskan penyebab interaksi yang berkembang (Reji dan Kumar, 2022).
Hubungan antara respons dan perlakuan dapat dilihat dengan menentukan bentuk

hubungannya. Hubungan tersebut dapat dituliskan dalam Persamaan 2.

Y=fX1, Xo, X3, .. . X)) +Queeeeviiiiiii (2)
Keterangan:
y = variabel respons
f = fungsirespons
Xk = variabel independen/faktor (i = 1,2,3....k)
a = error

Permasalahan dalam RSM adalah tidak diketahui hubungan antara variabel
respons dan variabel independen. Langkah pertama dalam RSM yaitu menentukan
bentuk hubungan menggunakan pendekatan yang tepat. Hubungan linear
umumnya dicoba terlebih dahulu karena merupakan bentuk sederhana (low-order
polynominal). Jika hubungan ini terbukti linear, maka model yang digunakan

disebut sebagai first-order model yang ditunjukkan dalam Persamaan 3.
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Y =PBoF B1X1 + PaX2 T €eevviiiiiiiiiiiieeeee (3)

Jika bentuk hubungannya merupakan kuadrat, maka digunakan pendekatan
dengan polinominal derajat lebih tinggi, yaitu second-order model yang

ditunjukkan dalam Persamaan 4.

y = Bo+ Bix1t + Paxa tP1ix1? + Poax2® + Praxixz T Eeeeeereiieeen (4)

Keterangan:

y variabel respons

Bo = intersep

Bi = koefisien linier

Bi1 = koefisien kuadratik

Bi2 = koefisien interaksi perlakuan

x1 = kode perlakuan faktor ke-1

xo = kode perlakuan faktor ke-2

e = error

RSM merupakan serangkaian metode Desain Eksperimen (DOE) tingkat lanjut
untuk mengoptimalkan respons. DOE merupakan pendekatan untuk menentukan
korelasi antara parameter proses dan output. Setelah faktor dan respon ditentukan,
dilanjutkan dengan merancang eksperimen dengan memilih titik-titik di mana
respons dapat dipresiksi dan dievaluasi. Setelah faktor diidentifikasi, berbagai
jenis DOE dikembangkan untuk membentuk permukaan respons. DOE digunakan
untuk desain faktorial untuk mengetahui pengaruh variabel secara efisien. Adapun
macam-macam desain untuk elaborasi seperti, Central Composite Design (CCD),
Box-Behnken Design (BBD), dan orthogonal design. Desain BBD dapat
memprediksi koefisien orde pertama dan kedua secara efisien karena
menggunakan lebih sedikit desain, sehingga menghemat waktu dan biaya.
Meskipun BBD tidak memiliki desain faktorial bawaan seperti CCD, BBD tetap
efektif dalam menghasilkan respons orde lebih tinggi dengan sedikit pengujian

dibandingkan desain faktorial tiga tingkat atau CCD (Veza et al., 2023).
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Gambar 13. Representasi grafis BBD (Veza et al., 2023)

2.7 Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometri UV-Visible merupakan teknik analisis spektroskopi yang
menggunakan sumber radiasi elektromagnetik u/traviolet dekat (190-380 nm) dan
sinar tampak (380-780 nm) dengan menggunakan instrumen spektrofotometer.
Sesuai dengan namanya, spektrofotometri merupakan instrumen yang terdiri dari
spectrometer dan fotometer. Spektrofotometer mengahasilkan sinar dari spectrum
dengan panjang gelombang tertentu dan fotometer sebagai alat pengukur
intensitas cahaya yang ditransmisikan atau diabsorbsi. Hal tersebut menjadikan
spektrofotometer digunakan dalam mengukur energi relatif jika energi tersebut
ditransmisikan, direfleksikan atau diemisikan sebagai fungsi panjang gelombang
(Putri, 2017). Terdapat dua tipe instrumen spektrofotometer UV-Visible, yaitu
single-beam yang digunakan untuk mengukur absorbansi pada panjang
gelombang tunggal dengan panjang gelombang paling rendah (190-210 nm) dan
paling tinggi (800-1000 nm). Sedangkan doable-beam memiliki dua sinar yang
dibentuk oleh pemecah sinar, digunakan pada panjang gelombang 190-750 nm
(Abriyani ef al., 2023).

Prinsip kerja spektrofotometer UV-Vis adalah sumber cahaya (sinar polikromatis)
ditewatkan melalui monokromator sehingga menjadi sinar monokromatis yang
kemudian diteruskan melalui sel yang berisi sampel. Sebagian sinar akan diserap

oleh sel dan sebagian akan diteruskan ke fotosel yang akan mengubah energi
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cahaya menjadi energi listrik. Energi listrik akan memberikan sinyal pada detektor
dan diubah menjadi nilai serapan (absorbansi) (Miarti dan Legasari, 2022). Skema

spektrofotometer UV-Vis ditunjukkan pada Gambar 14.
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Gambar 14. Skema spektrofotometer UV-Vis (Putri, 2017).

Menurut Angraini dan Yanti (2021), secara sederhana spektrofotometer UV-Vis
terdiri dari sumber cahaya, monokromator, sel sampel, detektor, dan read out.
Fungsi dari masing-masing bagian adalah:

1. Sumber cahaya, berfungsi sebagai sumber cahaya polikromatis dengan
berbagai macam gelombang dari lampu tungsten/wolfram pada daerah Visible
dan deuterium pada daerah Ultraviolet.

2. Monoktomator, berfungsi sebagai penyeleksi panjang gelombang.

3. Sel sampel/Kuvet, berfungsi sebagai tempat sampel.

4. Detektor, berfungsi sebagai penangkap sinar yang melewati sampel dan diubah
menjadi arus listrik.

5. Read out, berfungsi sebagai sistem yang menangkap isyarat listrik hasil dari
detektor dan mengeluarkan dalam bentuk angka transmitan atau absorbansi

yang ditampilkan pada display.

Spektrofotometer UV-Vis memiliki beberapa kelebihan dalam hal sensitivitas,
spesifisitas, dan akurasi, serta asil analisis dapat digunakan untuk menentukan
konsentrasi zat dalam suatu sampel, analisis struktur senyawa kimia, dan
mendeteksi pengotor dalam suatu sampel (Abriyani et al., 2024) . Oleh karena itu,

spektrofotometri UV-Vis dapat diaplikasikan dalam analisis residu antibiotik



tetrasiklin, ofloksasin, kloramfenikol (Li et al., 2022), dan CIP (Maged ef al.,
2020). Kurva kalibrasi CIP dapat dilihat pada Gambar 15.
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Gambar 15. Kurva kalibrasi CIP (Mahmoud ef al., 2023)
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III. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilaksanakan selama bulan Oktober s.d. Maret 2025 di
Laboratorium Kimia Analitik dan Instrumentasi FMIPA, Universitas Lampung.
Karakterisasi Graphene Oxide (GO) menggunakan Scanning Electron
Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) dan Fourier Transfom
Infrared (FTIR) di Unit Pelaksana Analisis Laboratorium Terpadu dan Sentra
Inovasi Teknologi (UPA-LTSIT), X-Ray Diffration (XRD) di Universitas Negeri
Padang, dan uji adsorpsi GO dengan antibiotik CIP menggunakan
Spektrofotometer Ultraviolet-Visible (UV-Vis) dilakukan di Laboratorium Kimia

Analitik dan Instrumentasi FMIPA, Universitas Lampung.

3.2 Alat dan Bahan

Adapun alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah gelas kimia, labu
erlenmeyer, labu ukur, neraca analitik (AND HR-150A 152 g/0,1mg), tabung
reaksi, rak tabung reaksi, mortar dan alu, centrifuge (Fischer Scientific
1827001027164), tabung centrifuge, oven (Memmert 55), corong kaca, pipet
tetes, pipet volume, bulb, kertas saring, cawan krus, batang pengaduk, spatula, pH
meter (XS pH 60 Vio Lab), botol semprot, desikator, ultrasonik (1510 Brason),
FTIR (Agilent Cary 630), SEM-EDX (EVO® MA 10) dan Spektrofotometer UV-
Vis (Shimadzu UV-1780).

Adapun bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah ampas tebu (PT.

Gunung Madu Plantations), Ferrocene (Supelco Sigmaaldrich), antibiotik standar
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CIP (Hexpharm Jaya), HC1 37% (Smart-Lab), NaOH (MerckTM), asam asetat
glasial (Smart-Lab) dan akuades.

3.3 Prosedur Kerja

3.3.1 Pembuatan GO menggunakan Metode Single Step

Ampas tebu dicuci hingga bersih dengan air untuk menghilangkan kotoran, lalu
dikeringkan selama 2 hingga 3 hari di bawah sinar matahari dan dikeringkan
menggunakan oven pada suhu 100 °C selama 5 jam. Ampas tebu yang telah
kering digiling hingga menjadi serbuk halus. Ampas tebu yang sudah menjadi
serbuk dimasukkan ke dalam cawan krus dan difurnace dengan suhu 400 °C

selama 1 jam untuk memperoleh ampas tebu yang telah dikarbonisasi.

Ampas tebu yang telah dikarbonisasi dihaluskan menggunakan mortar, kemudian
diayak dengan ayakan 100 mesh. Sebanyak 5 gram ampas tebu yang telah
dikarbonisasi ditambahkan 1 gram ferrocene dan ditempatkan dalam cawan krus.
Kemudian difurnace pada suhu 300 °C selama 15 menit untuk membentuk GO

(Mohamed et al., 2024).

3.3.2 Karakterisasi GO

Karakterisasi dilakukan dengan FTIR untuk mengetahui gugus fungsi, untuk
mengetahui morfologi, identifikasi unsur, dan komposisi kuantitatif dilakukan
menggunakan SEM-EDX serta tingkat kristalinitas diidentifikasi menggunakan
XRD, serta untuk mengetahui sifat optik dari GO Ampas tebu dilakukan
menggunakan Spektrofotometri UV-Vis. Hasil karakterisasi yang diperoleh
dibandingkan dengan GO yang disintesis dari grafit komersial.
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3.3.3 Pembuatan Larutan Induk CIP

Larutan induk CIP 500 ppm dibuat dengan cara menimbang 50 mg CIP yang
dilarutkan dengan akuades dalam labu ukur 100 mL hingga tanda tera, lalu

dihomogenkan.

3.3.4 Pembuatan Larutan Baku CIP

Larutan baku CIP 100 ppm dibuat dengan memipet 20 mL larutan induk CIP 500
ppm ke dalam labu ukur 100 mL, kemudian dilarutkan dengan akuades hingga
tanda tera dan dihomogenkan. Sementara, larutan baku 50 ppm dibuat dengan
memipet 50 mL larutan baku CIP 100 ppm ke dalam labu ukur 100 mL, kemudian

dilarutkan dengan akuades hingga tandaa tera dan dihomogenkan.

3.3.5 Pembuatan Larutan Standar CIP

Larutan standar CIP 2,4,6,8, dan 10 ppm dibuat dengan memipe larutan baku CIP
50 ppm masing-masing sebanyak 1,2,3,4, dan 5 mL ke dalam labu takar 25 mL,

kemudian dilarutkan dengan akuades hingga tera dan dihomogenkan.

3.3.6 Optimasi DSPE menggunakan RSM

Dalam eksperimen pada DSPE dirancang dengan metode Box-Bhenken Design
(BBD) dengan 3 level tingkat berupa nilai maksimum (+1), nilai medium (0), dan
nilai minimum (-1) pada faktor seperti massa adsorben, pH, dan waktu kontak
yang ditunjukkan pada Tabel 2. Berdasarkan desain eksperimen menggunakan
software Design Expert 13.0, dihasilkan 17 percobaan yang ditunjukkan pada
Tabel 3. Hasil % adsorpsi yang diperoleh dari uji DSPE digunakan sebagai
variabel respon yang akan dianalisis dengan ANOVA dan dibuat grafik RSM
untuk mengetahui kondisi optimum DSPE CIP dengan adsorben GO (Gupta et al.,
2017).
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Tabel 2. Level variabel independent dalam desain BBD

Faktor -1 0 +1
Massa adsorben GO (mg) 10 30 50
pH 2 5 8
Waktu Kontak (menit) 10 35 60

Dalam penelitian ini, percobaan dilakukan secara bergantian dan sesuai dengan
nilai yang diberikan pada desain BBD yang ditunjukkan pada Tabel 3. Untuk
setiap sampel, larutan CIP dengan konsentrasi tertentu dicampurkan dengan
adsorben GO dalam jumlah tertentu dalam kondisi pH dan waktu kontak yang
sudah ditentukan. GO dipisahkan dengan sentrifugasi dan filtrasi, sehingga
konsentrasi CIP yang tersisa dalam larutan diukur dengan Spektrofotometer UV-
Vis pada panjang gelombang 270 nm. Persentase adsorpsi antibiotik dianggap

variabel respon menurut Persamaan 5.

Co—Cx

Adsorpsi (%) = co X100.....ccciemieeiieieeieeiieeieeeeeee, (%)

Keterangan:

Co = Konsentrasi awal CIP
Cx = Konsentrasi akhir CIP setelah adsorpsi dalam larutan (pg/mL)



Tabel 3. Desain eksperimen BBD
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Run pH Massa Adsorben (mg) Waktu Kontak (min)
1 5 50 60
2 5 30 35
3 2 30 10
4 5 30 35
5 8 10 35
6 5 10 10
7 5 10 60
8 2 50 35
9 8 30 60
10 5 30 35
11 2 10 35
12 2 30 60
13 5 50 10
14 5 30 35
15 8 30 10
16 8 50 35
17 5 30 35




Diagram alir dari penelitian ditunjukkan pada Gambar 16.

Pembuatan GO dari Ampas Tebu

Karakterisasi

SEM-EDX

30

FTIR XRD

v

Optimasi Ekstraksi Antibiotik CIP
menggunakan Teknik DSPE dengan RSM

Massa

pH Waktu

Hasil

Gambar 16. Diagram Alir Penelitian




V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1. Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh, maka dapat kesimpulan bahwa:

1.

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

GO yang telah diperoleh memiliki gugus fungsi hidroksil, karbonil,
karboksil, dan epoksi melalui karakterisasi FTIR, GO juga menunjukkan
pola difraksi khas GO pada 26 = 10,08° berdasarkan hasil karakterisasi
XRD, dan memiliki morfologi permukaan berupa lembaran tipis dengan
sedikit kerutan berdasarkan hasil karakterisasi SEM, serta memiliki
komposisi unsur C dan O berdasarkan hasil karakterisasi EDX.

Adsorpsi Ciprofloxacin dengan GO yang berasal dari ampas tebu mencapai
88, 3948% dalam kondisi optimum dengan tingkat desirability 1 pada pH
3,14; massa adsorben GO 43 mg; dan waktu kontak 29,93 menit pada RSM.
Hasil validasi eksperimen terhadap kondisi optimum menunjukkan rata-rata
% adsorpsi 88,3948% dengan % error sebesar 0,0233%, sehingga

membuktikan keakuratan dan kesusaian model prediksi dengan data aktual.
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5.2. Saran

Saran yang dapat diberikan untuk penelitian selanjutnya adalah

1.

Diperlukan penambahan agen pengoksidasi untuk memastikan terbentuknya
kristal yang dapat terdeteksi dalam karakterisasi XRD.

Perlu dilakukan penyesuaian model ANOVA, seperti massa adsorben GO
perlu dikurangi untuk melihat pengaruh adsorpsi yang signifikan terhadap
interaksi pH dan waktu kontak.
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