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Abstract 

Secondary metabolites of coumarin compound has been isolated from leaves Tabat Barito (Ficus 
deltoidues Jack). The powder of leaves extracted by maceration using hexane and ethyl acetate 
solvent . The ethyl acetate extract was by column chromatography using silica gel as stationary 
phase and amobile phase of hexane and ethyl acetate in with Step Gradient Polarity (SGP). 
Isolated compoundhas the shape of whiteamorphous (32.9 mg), decomposed at 1670C and test on 
TLC gave a bluefluorescence at λ 365 nm. Based on the UV and IR spectra of the isolated 
compound showed ring lactone chromophore and functional group -OH at 3412 cm-1, -CH 
stretching at 2850 cm-1, C=O stretching at 1708 cm -1, C=C stretching 1464 cm-1 and C-O stretching 
at 1051 cm-1. Using the specific test reagent NH4OH and NaOH showed fluorescence indicating 
that the isolated compound as coumarin group. The results of test antibacterial showed that the 
extract ethyl acetate and isolated  compound, active against the bacteria Staphylococcus aureus and 
Escherichia coli. 
 
Keywords : Tabat Barito (Ficus deltaideus Jack), Coumarin, Antibacterial 
 

I. Pendahuluan 
 
Penggunaan obat-obatan yang berasal dari 
tumbuhan Indonesia cukup diminati saat ini 
dalam pengobatan tradisional karena tidak 
menimbulkan efek samping, relatif aman, 
mudah diperoleh dan relatif murah. Setiap 
tumbuhan obat mempunyai berbagai 
manfaat untuk pengobatan karena 
kandungan senyawa aktif yang dimilikinya 
[1,2].  
 
Tabat Barito (Ficus deltoideus Jack) 
merupakan salah satu tumbuhan yang 
mengandung senyawa aktif dan digunakan 
sebagai bahan baku jamu terutama bagi 
kaum wanita. Bagian tumbuhan Tabat 
Barito (Ficus deltoideus Jack) yang 
dimanfaatkan sebagai obat tradisional 
adalah daunnya. Secara tradisional ekstrak 
daun Tabat Barito (Ficus deltoideus Jack) 
digunakan untuk pencegahan dan 
penyembuhan berbagai penyakit seperti 

paru-paru basah, diabetes, darah tinggi, 
diare, melancarkan peredarahan darah, 
mencegah infeksi kulit, keputihan, 
mengencangkan otot rahim setelah 
melahirkan [3]. 
 
Berdasarkan penelitian sebelumnya telah 
dilaporkan kandungan metabolit sekunder 
yang  terdapat pada tumbuhan Tabat Barito 
(Ficus deltoideus Jack). Senyawa kimia yang 
telah diisolasi dari tanaman ini diantaranya 
moretenol, germanikol sinamat, β-sitosterol, 
lupeol, α-amirin, β-amirin, vitexin dan 
isovitexin yang juga telah diuji 
bioaktivitasnya [3-7]. Aktivitas antioksidan 
ekstrak daun dan buah juga telah 
dilaporkan dari tumbuhan ini dimana 
menunjukan aktivitas yang meningkat 
sesuai dengan peningkatan kepolaran 
pelarut dari ekstrak heksana ke ekstrak 
metanol. Penelitian-penelitian terdahulu 
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juga telah melaporkan bioaktifitas seperti 
anti bakteri dan anti jamur dari ekstrak 
tumbuhan ini [5]. 
 
Berdasarkan manfaat dan kandungan 
senyawa aktif yang terdapat pada daun 
tumbuhan Tabat Barito (Ficus deltoideus Jack) 
tersebut, maka perlu dilakukan penelitian 
lebih lanjut untuk mengisolasi senyawa 
metabolit sekunder lain khususnya 
golongan senyawa kumarin dari fraksi etil 
asetat dan menguji bioaktivitasnya. 
Bioaktivitas yang di uji terhadap ekstrak 
dan senyawa hasil isolasi berupa uji 
antibakteri yang terkait dengan kegunaan 
ekstrak daun Tabat Barito (Ficus deltoideus 
Jack) sebagai obat diare dan mencegah 
infeksi kulit. Oleh karena itu digunakan 
bakteri gram positif Staphylococcus aureus 
dan gram negatif Escherichia coli sebagai 
bakteri uji yang dapat mewakili dari 
mikroorganisme yang menyebabkan 
penyakit tersebut serta menggunakan 
antibiotik amoxicillin sebagai pembanding 
(kontrol positif) karena memiliki spektrum 
yang luas sebagai antibakteri. 
 
 

II. Metodologi Penelitian 

 

2.1. Alat dan Bahan 

Alat yang digunakan yaitu seperangkat alat 

destilasi, alat rotary evaporator (Heidolph 

Laborota 4000), oven, kolom kromatografi, 

neraca analitik, chamber, pipa kapiler, plat 

KLT, Lampu UV (λ 254 dan 356 nm), Melting 

Point (Stuart SMP10), spektrofotometer 

ultraviolet visible (Shimadzu PharmaSpec 

UV-1700), spektrofotometer inframerah 

(Thermo Scientific Nicolet iS10), autoklaf, 

inkubator, laminar air flow, cawan petri, 

jarum ose, tabung reaksi, spiritus dan 

beberapa peralatan gelas yang umum 

digunakan. 

 

Bahan-bahan yang digunakan adalah daun 
Tabat Barito (Ficus deltoideus Jack), heksana 
(Merck), etil asetat (Merck), metanol 
(Merck), silika gel 60 F254 (Merck), plat KLT 
DC-Alufolien Kieselgel 60 F254 Merck (20x20 
cm), pereaksi Mayer, pereaksi Liebermann 

Burchard yaitu anhidrida asetat (Merck) dan 
asam sulfat pekat (Merck), magnesium 
(Merck), asam klorida pekat (Merck), 
besi(III)klorida (Merck), natrium hidroksida 
(Merck), akuades (Merck), kertas saring, 
aluminium voil. Bahan yang digunakan 
untuk uji antibakteri yaitu bakteri uji 
Eschericia coli dan Staphylococcus aureus, 
medium Nutrient Agar (Merck), dan kertas 
saring Whatman sebagai kertas cakram. 
 

2.2. Prosedur Penelitian 
2.2.1. Ekstraksi 

Sebanyak 1050 gram sampel yang telah 
berupa serbuk halus, diekstrak dengan 
metode maserasi berturut-turut dengan 
menggunakan pelarut heksana dan etil 
asetat. Maserasi (perendaman) dengan 
pelarut heksana dilakukan selama 3-4 hari 
(sambil digoncang sekali-kali) kemudian 
disaring dan dilakukan berulang kali hingga 
maserat tidak lagi memberikan warna yang 
keruh. Hasil dari maserasi kemudian 
digabungkan dan diuapkan pelarutnya 
dengan menggunakan rotary evaporator 
dengan suhu 40oC hingga didapatkan 
ekstrak kental heksana (49,095 g). 
 
Ampas yang didapat dari maserasi pertama 
yaitu dari heksana, di maserasi lagi 
menggunakan etil asetat selama 3-4 hari. 
Banyaknya pengulangan ekstraksi yang 
dilakukan sama dengan banyaknya 
pengekstrakan menggunakan heksana. 
Hasil dari maserasi kemudian digabungkan 
dan diuapkan pelarutnya dengan 
menggunakan rotary evaporator dengan suhu 
40oC hingga didapatkan ekstrak kental etil 
asetat (38,036 g).  
 
2.2.2. Kromatografi 

Pemisahan senyawa dari ekstrak kental etil 
asetat dilakukan dengan kromatografi 
kolom dengan fasa diam silika gel dan fasa 
gerak heksana dan etil asetat. Fraksi etil 
asetat yang akan di kromatografi sebanyak 
10 g dan dicampur dengan silika gel dengan 
perbandingan 1 : 1. Kemudian dimasukkan 
secara hati-hati ke dalam kolom 
kromatografi yang sebelumnya telah 
disiapkan. Selanjutnya kolom dielusi secara 
Step Gradient Polarity (SGP) dimulai dari 
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heksana 100% hingga etil asetat 100%. Hasil 
elusi dari kolom ditampung kedalam vial-
vial yang kemudian di KLT untuk 
mengetahui pola pemisahan nodanya 
sehingga didapatkan 25 Fraksi (A-Y). Fraksi 
dengan pola noda sederhana (Fraksi I) 
direkromatografi kolom dan hasilnya di 
KLT kembali sehingga didapatkan lima 
subfraksi (I1-I5). Selanjutnya, terhadap 
subfraksi I4 dilakukan pemurnian dengan 
cara rekristalisasi hingga didapatkan noda 
tunggal pada plat KLT dengan 
menggunakan beberapa penngungkap 
noda. 
 
2.2.3. Uji Kemurnian dan Karakterisasi 

Kemurnian senyawa hasil isolasi diuji 
dengan kromatografi lapis tipis (KLT) yang 
dielusi dengan beberapa perbandingan 
eluen. Hasil elusi dilihat dengan 
menggunakan pengungkap noda lampu UV 
λ 254 nm dan λ 365 nm, amonia dan natrium 
hidroksida. Selanjutnya dikarakterisasi 
menggunakan spektroskopi UV dan IR. 
 
2.2.4. Pengujian aktifitas antibakteri 

Aktifitas antibakteri diuji terhadap bakteri 
Escherichia coli dan Staphylococcus aureus 
dengan metoda difusi cakram. Pembuatan 
suspensi bakteri dilakukan dengan 
mengambil satu ose masing-masing biakan 
murni Escherichia coli dan Staphylococcys 
aureus kemudian disuspensikan kedalam 10 
mL akuades steril [8]. 
 
Pada metoda ini, kedalam media nutrient 
agar yang telah dituang kedalam petridish 
dan telah padat diolesi suspensi bakteri uji 
yaitu bakteri Escherichia coli dan 
Staphylococcus aureus. Kertas saring cakram 
(diameter 5 mm) yang telah steril direndam 
ke dalam ekstrak etil asetat dan  senyawa 
hasil isolasi dengan beberapa konsentrasi 
tertentu dan diletakkan ke dalam petridish 
tersebut. Pelarut digunakan sebagai kontrol 
negatif dan antibiotik Amoxicillin sebagai 
pembanding atau kontrol positif. Uji 
aktivitas ditentukan setelah 24 jam inkubasi 
pada 370C.  
 
 
 
 

III. Hasil dan Pembahasan 

 

3.1 Analisis senyawa hasil isolasi 

Senyawa hasil isolasi diperoleh berupa 

amorf bewarna putih (32,9 mg) pada 

subfraksi I4. Dari uji KLT didapatkan noda 

tunggal berfluoresensi biru pada lampu UV 

panjang gelombang 365 nm dan tidak ada 

noda pada UV 254 nm dengan Rf 0,46. Uji 

dengan pereaksi basa (natrium hidroksida 

dan amonia) pada plat KLT menunjukkan 

bahwa terdapat peningkatan fluoresensi 

setelah penambahan pereaksi tersebut yang 

manandakan adanya pembukaan cincin 

lakton pada struktur senyawa hasil isolasi. 

 
Berdasarkan spektrum UV senyawa hasil 
isolasi (Gambar 1) diperoleh serapan 
maksimum pada panjang gelombang 203,40 
nm; 265,60 nm dan 347,40 nm yang 

mengindikasikan adanya transisi n * 

pada gugus karbonil  dan * yang 
diperkirakan merupakan transisi pada 
ikatan rangkap dalam struktur kumarin. Hal 
tersebut menegaskan bahwa senyawa hasil 
isolasi termasuk senyawa kumarin. 
 
Data spektrum inframerah (Gambar 2) 

menunjukkan bahwa senyawa hasil isolasi 

memiliki gugus fungsi –OH pada bilangan 

gelombang 3412,35 cm-1, -CH stretching pada 

2850,08 cm-1, C=O stretching pada 1708,98 

cm-1, C=C stretching 1464,71 cm-1dan C-O 

stretching pada 1051,18 cm-1. Berdasarkan 

analisa spektrum IR tersebut menegaskan 

bahwa senyawa hasil isolasi merupakan 

senyawa kumarin. 

 

 

 

 

 

Gambar 1. Spektrum UV senyawa hasil isolasi 
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Gambar 2. Spektrum IR senyawa hasil isolasi 

3.2 Pengujian aktivitas antibakteri 

Uji aktivitas antibakteri dilakukan terhadap 
ekstrak etil asetat dan senyawa hasil isolasi 
menggunakan metoda difusi cakram yang 
diuji terhadap bakteri gram positif 
Staphylococcus aureus dan gram negatif 
Escherichia coli. Hasil uji aktivitas antibakteri 
ekstrak etil asetat dan senyawa hasil isolasi 
tersebut dicantumkan pada Tabel 1. 
 
 
Tabel 1. Hasil uji aktifitas antibakteri 

 

Berdasarkan diameter zona hambat yang 
ditunjukkan pada Tabel 1. menunjukkan 
bahwa ekstrak dan senyawa hasil isolasi 
aktif terhadap bakteri uji Staphylococcus 
aureus dan Escherichia coli. Sedangkan, 
amoxicillin memberikan zona hambat 
terhadap bakteri Staphylococcus aureus dan 
tidak memberikan zona hambat terhadap 
bakteri Escherichia coli. Penggunaan 
amoxicillin yang tidak memberikan zona 
hambat pada bakteri Escherichia coli juga 
dilaporkan oleh Marimuthu et.al [31]. Hal 
tersebut juga berkaitan dengan penggunaan 
amoxicillin yang efektif terhadap sebagian 
besar bakteri gram positif dan beberapa 
gram negatif [27], sehingga dapat 
dinyatakan bahwa amoxicillin yang 
digunakan dalam penelitian ini efektif 
terhadap bakteri Staphylococcus aureus dan 
tidak efektif terhadap Escherichia coli.  
 
 
 

 
 

Sampel uji Bakteri uji 

Diameter zona hambat (mm) 

Kontrol 
250 

mg/L 
500 

mg/L 
750 

mg/L 
1000 

mg/L 
Amoxicillin 
1000 mg/L 

 Ekstrak etil 
asetat 

S.aureus 0 8 8 8 9 6 

E.coli 0 7 7 9 9 0 

Senyawa hasil 
isolasi 

S.aureus 0 8 9 9 9 8 

E.coli 0 6 7 8 10 0 
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IV. Kesimpulan 

Senyawa hasil isolasi diperoleh dari ekstrak 
etil asetat daun Tabat Barito (Ficus deltoideus 
Jack) berupa amorf berwarna putih yang 
terdekomposisi pada suhu 1670C. Senyawa 
hasil isolasi berupa kumarin yang 
dibuktikan dengan uji kualitatif melalui 
KLT dan menggunakan pereaksi basa. 
Hasilnya menunjukkan spot tunggal dengan 
fluoresensi biru dibawah sinar UV pada 
panjang gelombang 365 nm dan juga 
didukung oleh data spektroskopi UV dan 
IR. Hasil uji anti bakteri menunjukkan 
bahwa ekstrak dan senyawa hasil isolasi, 
aktif terhadap bakteri uji Staphyloccocus 
aureus dan bakteri Escherichia coli. 

 
V. Ucapan terima kasih 

Penyelesaian jurnal ini tidak lepas dari 

semua pihak yang terlibat baik secara 

langsung maupun tidak langsung. Kepada 

kedua pembimbing atas selama penulis 

melakukan penelitian baik itu memberi 

ilmu, pengarahan, maupun petunjuk. 

Kepada keluarga serta pihak-pihak yang 

tidak bisa disebutkan satu persatu yang 

telah membantu dalam penyelesaian jurnal 

ini. 
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Abstract 

 
The manganese (II) catalyst immobilized on a modified silica successfully synthesized and 
applied in the transesterification reaction of vegetable oil. Silica modified with aniline and Boron 
triflorida, then catalyst manganese (II) grafted on the silica. Amobilat produced were 
characterized by Fourier Transform Infra-Red (FTIR), Scanning Electron Microscopy-Energy 
Dispersive X-ray (SEM-EDX) and Particle Size Analyzer (PSA). Amobilat added into methanol 
and refluxed for 15 minutes. Furthermore vegetable oil with a mass ratio of catalyst: the mass of 
vegetable oil that is 1 : 100 put in a mixture of methanol and catalyst then refluxed for 2 hours. 
The resulting products were characterized by Gas Chromatography Mass Spectrometer (GC-MS). 
From GC-MS characterization, has been known if biodiesel was produced via transesterification 
reaction with 25 % area methyl hexadecanoic and 63 % area methyl 7-octadecanoic.. 
 
Keywords: catalyst, manganese (II), metyl ester, modified silica 
 
 

I. Pendahuluan 
Katalis yang berbasis logam golongan 
transisi telah memainkan peranan sangat 
penting dalam dunia industri karena selain 
relatif murah, juga dapat mengontrol jenis 
produk yang diinginkan. Berbagai 
penelitian terkait usaha menemukan jenis-
jenis katalis baru terus dilakukan terutama 
katalis yang terkategori ramah lingkungan 
[1].  
 
Pada beberapa penelitian yang telah 
dilakukan sebelumnya, beberapa halida 
logam transisi (seperti Mn, Ni dan Co) telah 
diamobilisasi pada support silika dalam 
pelarut asetonitril. Katalis ini diaplikasikan 
dalam reaksi transesterifikasi minyak nabati 
dan didapatkan sejumlah metil ester dalam 
kuantitas yang tidak terlalu tinggi [4-6].  
Aktivitas katalitik yang tidak terlalu tinggi 
ini mungkin disebabkan oleh jenis 

modifikator silika yang digunakan 
(aluminium klorida). Pada penelitian ini, 
aluminium klorida yang secara kimia 
mudah berubah menjadi dimernya sehingga 
berpotensi menghalangi amobilisasi halida 
logam transisi diganti dengan boron 
triflorida. Boron triflorida memiliki 
kestabilan dalam bentuk monomernya 
sehingga diharapkan dapat 
mengamobilisasi halida logam transisi lebih 
baik sehingga dapat meningkatkan aktivitas 
katalitiknya dalam reaksi transesterifikasi. 
 
II. Metodologi Penelitian 
2.1. Bahan kimia, peralatan dan instrumentasi 
Bahan yang digunakan adalah silika gel 
(Merck), Boron Triflorida (BF3) (Merck), 
anilin (C6H5NH2) (Merck), asetonitril 
(CH3CN) (Merck), Mangan (II) diklorida 
heksa hidrat (MnCl2. 6H2O) (Merck), 
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metanol (CH3OH) (Merck) dan minyak 
nabati (tropical). 
 
Peralatan yang digunakan diantaranya 
adalah beberapa peralatan gelas, magnetic 
stirrer, kondensor, neraca analitis, oven, 
corong Buchner, desikator, corong pisah 
dan gloves. Instrumen yang digunakan 
adalah Atomic Absorbtion Spectroscopy 
(Youngin 8020 AAS), Fourier Transform Infra-
Red (FT-IR Perkin Elmer 1600 series), Gas 
Chromatography Mass Spectrometer 
(Shimadzu GC-MS QP 2010), Scanning 
Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray 
(EDX-720, Shimadzu), dan Particle Size 
Analyzer (Analysette 22 MicroTec Plus, 
FRITSCH). 
 
2.2. Prosedur penelitian 
2.2.1 Sintesis Silika Modifikasi 
Silika gel dimodifikasi dengan cara 
ditambahkan anilin dan boron triflorida. 
Silika terlebih dahulu dipanaskan pada 
suhu 200 oC untuk mengaktifkan 
permukaan dan melepaskan pengotor. 
Kemudian 10 g silika gel tersebut 
direaksikan dengan 1,1 mL anilin dalam 25 
mL toluene dengan rasio molar anilin : >Si-
OH = 1,2 : 1. Campuran distirrer pada 
temperatur ruang selama 24 jam dengan 
kecepatan 300 rpm sehinggga terbentuk 
suspensi silika-anilin. Kemudian 
direaksikan dengan boron triflorida dengan 
perbandingan molar boron triflorida : >Si-
OH = 1,2 : 1 dan distirrer pada temperatur 
ruang dengan kecepatan 300 rpm selama 24 
jam. Suspensi yang terbentuk kemudian 
disaring, dicuci dengan toluen dan 
dikeringkan dalam desikator sehingga 
terbentuk silika modifikasi. Keberhasilan 
proses modifikasi dilihat dari karakterisasi 
FT-IR, SEM-EDX dan NL-PSA.  
 
2.2.2 Sintesis Mn (II) yang diamobilisasi 
pada Silika Modifikasi 
5 g Mangan (II) diklorida heksa hidrat 
dipanaskan pada suhu 170 oC sampai semua 
hidratnya hilang  kemudian ditimbang 0,269 
g. Perbandingan mol >Si-OH : mol mangan 
(II) diklorida adalah 1 : 1,2.  0,269 g mangan 
(II) klorida  dilarutkan dalam 10 mL ligan 

solvent asetonitril dan 2,42 g silika 
modifikasi. Suspensi ini direfluks dan 
distirrer selama 2 jam kemudian disaring 
dan dicuci dengan asetonitril sebanyak tiga 
kali kemudian dikeringkan di dalam 
desikator. Filtrat yang dihasilkan diuji 
dengan AAS untuk menentukan persen 
metal loading. Keberhasilan proses 
amobilisasi dilihat dari karakterisasi FT-IR, 
SEM-EDX dan NL-PSA.  
 
2.2.3 Uji Leaching 
Untuk menguji kestabilan katalis, 0,33 g 
katalis silika modifikasi-Mn (II) dilarutkan 
dalam 10 mL asetonitril dan di refluks 
sambil distirrer selama 2 jam pada 
temperatur 60 oC . Suspensi yang terbentuk 
disaring sehingga didapatkan filtrat dan 
endapan. Kadar Mn yang terdapat pada 
filtrat ditentukan dengan menggunakan 
AAS.  
 
2.2.4 Uji Pendahuluan Aktivitas Katalitik 
Katalis yang Dihasilkan dalam Reaksi 
Transesterifikasi 
Katalis silika modifikasi-Mn (II) 
ditambahkan ke dalam metanol dan 
direfluks selama 15 menit. Selanjutnya 
minyak nabati dengan rasio massa katalis : 
massa minyak nabati yaitu 1 : 100 
dimasukkan ke dalam campuran metanol 
dan katalis dan direfluks selama 2 jam suhu 
diatur 60-65 oC, kecepatan pengadukan 300 
rpm. Hasil refluks dipindahkan dalam 
corong pisah dan didiamkan selama 8 jam, 
sehingga terbentuk dua lapisan. Lapisan 
atas yang mengandung metil ester dianalisis 
dengan GC-MS.  
 
 
III. Hasil dan Pembahasan 
 
3.1. Hasil Analisis Fourier Transform Infra-
Red (FT-IR) 
 
Berdasarkan hasil karakterisasi dengan FTIR 
sebagaimana yang terdapat pada Gambar 1. 
keberhasilan modifikasi silika diindikasikan 
dengan munculnya serapan pada angka 
gelombang 788,84 cm-1 yang menunjukkan 
vibrasi ulur dari B-O-Si [7] dan serapan 
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pada angka gelombang 1493 cm-1 yang 
merupakan serapan dari CN stretching dari 
anilin. Keberhasilan dari amobilisasi 
diindikasikan dengan terjadinya pegeseran 
serapan Si-O-Si asymetric stretching dari 
angka gelombang 1092 cm-1 menjadi 1057 
cm-1 dan berkurangnya intensitas pita 
serapan Si-OH bending pada angka 
gelombang 788 cm-1 yang menunjukkan 
terjadi interaksi permukaan gugus silanol 
dengan logam Mn (II). Tidak munculnya 
serapan stretching dari CN asetonitril 
mengindikasikan bahwa ion Mn2+

 

tergrafting pada permukaan silika 
modifikasi tidak dalam bentuknya sebagai 
kompleks Mn(II)-asetonitril melainkan 
sebagai kation tunggal.  
 

 

 
 

Gambar 1. Spektra FT-IR dari; (a) silika murni; 
(b) silika aktivasi; (c) silika-anilin; (d) 
silika modifikasi dan (e) amobilat. 

 
 
3.2. Hasil Analisis  Scaning Electron 
Microscopy Energy Dispersive X-Ray 
 
Berdasarkan hasil karakterisasi dengan SEM 
sebagaimana yang terdapat pada Gambar 2. 
terlihat morfologi permukaan berupa 
partikel partikel dengan ukuran tidak 
merata dan denagn adanya modifikasi dan 
grafting dari ion Mn2+ maka ukuran silika 
menjadi lebih kecil. 
 
 

   

   

 
Gambar 2. Foto SEM dengan perbesaran 500x 

dari (a) silika murni, (b) silika-anilin, 
(c) silika modifikasi dan (d) amobilat  

 

Dari data EDX pada Gambar 3. 
menunjukkan munculnya atom C, N dan F 
pada silika modifikasi yang menunjukkan 
keberhasilan dari proses modifikasi silika. 
Pada amobilat, muncul atom Mn yang 
menunjukkan keberhasilan proses grafting 
ion Mn2+.  
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Gambar 3. Foto EDX dari (a) silika, (b) silika-

anilin, (c) silika modifikasi dan (d) 
amobilat. 

 
 
3.3. Hasil Analisis  Analisis Nano Laser 
Particle Size Analizer 
 
Dari data NL-PSA yang ditampilkan pada 
Gambar 4. Terlihat bahwa distribusi ukuran 
partikel memiliki dua puncak dominan. 
Dimana range ukuran partikel menjadi 
semakin kecil setelah dilakukan modifikasi 
dan amobilisasi. Puncak dominan juga 
bergeser kearah kiri yang menunjukkan 
bahwa modifikasi dan amobilisasi 
menyebabkan ukuran silika yang dominan 
juga semakin kecil. 
 

 
 
Gambar 4. Distribusi dan ukuran partikel  dari  

silika, silika modifikasi dan 
amobilat. 

 
3.4 Hasil Analisis Atomic Absorption 
Spectroscopy (AAS) 
Analisis menggunakan AAS bertujuan 
untuk menentukan kadar logam Mn yang 
terdapat pada amobilat  dan menentukan 
kadar logam Mn yang lepas setelah uji 
kestabilan katalis. Pengukuran dilakukan 
di range kurva kalibrasi larutan standar 
mangan yang ditunjukkan pada Gambar 5. 

Kurva kalibrasi memiliki nilai selang 
kepercayaan 99 %, dibuktikan dengan nilai 
r hitung > r tabel. Pada penentuan kadar 
logam Mn yang terdapat pada amobilat, 
ditentukan kadar logam Mn yang 
berinteraksi dengan support silika 
modifikasi. % kadar logam Mn yang 
terdapat pada amobilat adalah 5,54 %. 
Persentase kadar logam Mn yang lepas 
adalah 0,66 %. Kecilnya persentase logam 
Mn yang lepas menunjukkan bahwa 
kompleks logam Mn terikat kuat dengan 
silika modifikasi sehingga baik digunakan 
sebagai katalis karena logam transisi 
memiliki aktivitas katalitik yang tinggi. 
Selain itu, katalis yang didapatkan juga 
memiliki  kestabilan yang tinggi yang 
ditandai dengan nilai persentase kadar 
logam Mn yang lepas  kecil dari 10%. 
 

0
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Gambar 5. Kurva kalibrasi larutan standar Mn. 

 
3.5. Hasil Analisis Gas Chromatography Mass 
Spectrometer 
 
Spektrum GC-MS ditunjukkan pada 
Gambar 6. Produk yang dihasilkan berupa 
senyawa metil ester dan gliserol. Hasil 
reaksi transesterifikasi membentuk 2 
lapisan. Lapisan atas mengandung metil 
ester. Lapisan bawah mengandung gliserol. 
Reaksi transesterifikasi dengan penambahan 
silika menghasilkan  0,99  % area metil 
heksadekanoat (metil ester). 
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Gambar 6. Spektrum GC-MS (a) silika, (b) silika 
modifikasi, (c) amobilat. 

 
Reaksi transesterifikasi dengan penambahan 
silika modifikasi menghasilkan  12  % metil 
heksadekanoat (metil ester). Reaksi 
transesterifikasi dengan penambahan 
amobilat menghasilkan 24,79 % area metil 
heksadekanoat dan 63,05 % area metil 
oktadekanoat. Hal ini menunjukkan katalis 
yang dihasilkan memiliki aktivitas katalitik 
yang tinggi dalam reaksi tranesterifikasi dan 
selektif terhadap produk metil 
heksadekanoat dan metil oktadekanoat. 
Perbandingan aktivitas katalitik antara 
silika murni, silika modifikasi, dan amobilat 
ditunjukkan pada Tabel 1.  
 
Tabel 1.  Perbandingan aktivitas katalitik antara 

silika murni, silika modifikasi, dan 
amobilat.                     

 

Katalis 

Metil ester (% luas puncak) 

Asam 7-
Oktadekanoat 

Asam 
Heksadekanoat 

Silika - 0,99 

Silika 
modifikasi 

- 12 

Amobilat 63,05 24,79 

 
 
 
 

IV. Kesimpulan 
 
Modifikasi silika dengan anilin dan boron 
triflorida telah berhasil dilakukan, silika 
modifikasi ini dijadikan support untuk ion 
logam mangan. Ukuran silika induk 
berkurang setelah dimodifikasi dan luas 
permukaan spesifiknya naik setelah mangan 
(II) diamobilisasi pada support tersebut. 
dengan kadar logam Mn yang terdapat 
pada amobilat dan kadar logam Mn yang 
lepas setelah pelarutan berturut-turut 5,54 % 
dan 0,66 %.  Katalis yang dihasilkan mampu 
mengkatalisis reaksi transesterifikasi 
dengan menghasilkan dua jenis metil ester 
yaitu 24,79 % area metil heksadekanoat dan 
63,05 % area metil oktadekanoat 
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Abstract 

Isolation and characterisation of alkaloid compound from antibacterial  active fraction of betel 

leaves (Piper betle Linn) have been done. Maseration of Piper betle leaves using hexane, ethyl 

acetate and methanol obtained 47.653 g heksane extract, 62.225 g ethyl acetate extract, and   

75.270 g methanol extract. These fractions were determined their antibacterial activities agains 

pathogenic toward Gram positif and Gram negatif bacteria, Staphylococcus aureus and Escherichia 

coli, using disc diffusion method. Ethyl acetate  fraction was the greatest antibacterial activity. 

This fraction separated with column chromatography by Step Gradient Polarity (SGP) with silika 

gel 60 F254  as adsorbent and hexane : ethyl acetate as eluents. The result was to be 50 g of alkaloid 

campound as white needle crystal which showed orange spot using Dragendroff reagent on TLC 

plate. The alkaloid observed in this work melted in 159,1-161,1oC. The ultraviolet spectrum 

showed maximum absorbtion in 264,80 nm. IR spectrum showed vibrations in 3544,04 cm-1, 

2968,32 cm-1 and 2937,19 cm-1, 1747,50 cm-1 and 1702,14 cm-1,1623,34 cm-1 and 1511,47 cm-1, and 

1051,99 cm-1 with function groups -NH, C-H steching, C=O, C=C aromatic, and C-N streaching. 

 
Keywords : Sirih merah (Piper betle Linn), antibacterialactivity, disc diffucion, alkaloid. 
 
 
I. Pendahuluan 
 
Sirih merah (Piper betle Linn) adalah 
tanaman endemik Asia Tenggara 
(Indonesia, India, Sri Lanka, Malaysia, 
Thailand, Taiwan dan negara-negara Asia 
Tenggara lainnya)[1]. Di Indonesia sirih 
merah ditanam sebagai tanaman hias dan 
akhir-akhir ini telah bergeser menjadi 
tanaman obat tradisional. Bagian daun dan 
akar dari tanaman sirih merah digunakan 
masyarakat sebagai pengobatan tradisional 
dalam mengobati batuk, hipertensi, 
ambeien, tukak lambung [2] , penyegar 
mulut, dan juga berkhasiat sebagai 

antijamur (Candida albican) pada daerah 
kewanitaan [1,3]. Selain itu daun sirih 
merah digunakan sebagai aroma terapi 
karena memiliki bau yang khas, dan bagian 
akar dapat mengobati penyakit reumatik [4].  
Dari hasil penelitian terdahulu terhadap 
tanaman sirih merah dilaporkan akar sirih 
merah mengandung senyawa 
hidroksikavikol dan aristolaktam II dari 
ekstrak etanol yang memiliki efek anti-
inflamatori [5]. Badrul, et.all melaporkan 
ekstrak metanol daun sirih merah 
mengandung aktifitas antioksidan, 
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analgesik, dan anti-inflamatori [6]. Skrining 
awal ekstrak etanol daun sirih merah 
dilaporkan memiliki aktifitas sitotoksik 
sebagai antikanker [7]. Selain itu ekstrak 
daun sirih merah juga berguna mengurangi 
kandungan glukosa pada darah yang 
berlebihan pada penyakit dibetes mellitus 
tipe 2 [8]. 
 
Berdasarkan penelitian sebelumnya telah 
dilaporkan kandungan metabolit sekunder 
yang terdapat pada tanaman sirih merah 
(Piper betle Linn). Senyawa kimia yang telah 
diisolasi dari tanaman ini diantaranya 
senyawa kadinen, kampen,  limonen, β-
pinen, allil pirokatekol, carvakrol, safrol, 
kavibetol, eugenol bersifat antijamur dan 
senyawa kavikol memiliki potensi sebagai 
antiseptik [1], pentadesil-6-hidroksi 
tridekanoat, pentatriakontanol, metil 
heksakos-7-enoat, dan 6,9-heptakosadien 
[9]. Minyak atsiri dari daun sirih merah 
dilaporkan memiliki aktifitas antimikroba 
terhadap bakteri dan jamur pathogen pada 
gigi [10] dan fraksi n-heksan dari minyak 
atsiri daun sirih merah juga memiliki 
aktifitas yang sangat besar meredam radikal 
bebas DPPH [11]. 
 
Dengan pertimbangan belum adanya 
penelitian menggunakan fraksi aktif anti 
bakteri terhadap daun sirih merah, maka 
dilakukan isolasi metabolit sekunder dari 
fraksi aktif antibakteri daun sirih merah 
untuk mendapatkan senyawa metabolit 
sekunder lainnya yang terkandung dalam 
daun sirih merah serta uji aktifitas anti 
bakterinya. 
 
II. Metodologi Penelitian 

2.1. Alat dan Bahan 

Alat yang digunakan yaitu seperangkat alat 

destilasi, alatrotary evaporator (Heidolph 

Laborota 4000), oven, kolom kromatografi, 

neraca analitik, chamber, pipa kapiler, plat 

KLT, Lampu UV (λ 254 dan 356 nm), Melting 

Point (Stuart SMP10), spektrofotometer 

ultraviolet visible (Shimadzu Pharma Spec 

UV-1700), spektrofotometer inframerah 

(Thermo Scientific Nicolet iS10), autoklaf, 

inkubator, laminar air flow, cawan petri, 

jarum ose, tabung reaksi, spiritus dan 

beberapa peralatan gelas yang umum 

digunakan. 
 

Bahan-bahan yang digunakan adalah 6000 g 
segar daun sirih merah (Piper betle Linn), 
heksana (Merck), etil asetat (Merck), 
metanol (Merck), silika gel 60 F254 (Merck), 
sphadex LH-20 (Merck),plat KLT DC-
Alufolien Kieselgel 60 F254 Merck (20x20 
cm), pereaksi Mayer, pereaksi Dragendroff, 
pereaksi Liebermann-Burchard yaitu 
anhidrida asetat (Merck) dan asam sulfat 
pekat (Merck), magnesium (Merck), asam 
klorida pekat (Merck), besi(III)klorida 
(Merck), natrium hidroksida (Merck), 
akuades (Merck), kertas saring, aluminium 
voil. Bahan yang digunakan untuk uji 
antibakteri yaitu bakteri uji Eschericia coli 
dan Staphylococcus aureus, medium Nutrient 
Agar (Merck), dan kertas saring Whatman 
40 sebagai kertas cakram. 
 

2.2. Prosedur Penelitian 
2.2.1. Ekstraksi 

Sebanyak 1200 g sampel (daun sirih merah 

kering) yang telah dihaluskan, diekstrak 

dengan metoda maserasi (perendaman) 

berturut-turut menggunakan pelarut 

heksana, etil asetat, dan metanol. Sehingga 

diperoleh ekstrak heksana (47,65 g), ekstrak 

etil asetat (62,22 g) dan ekstrak metanol 

(75,27 g). 

 
2.2.2. Pengujian Aktifitas Antibakteri 

Aktifitas antibakteri diuji terhadap ketiga 
ekstrak yaitu ekstrak heksana, etil asetat dan 
metanol terhadap bakteri Escherichia coli dan 
Staphylococcus aureus dengan metoda difusi 
cakram. Pembuatan suspensi bakteri 
dilakukan dengan mengambil satu ose 
masing-masing biakan murni Escherichia coli 
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dan Staphylococcus aureus kemudian 
disuspensikan ke dalam 10 mL akuades 
steril [8]. 

 
Pada metoda ini, ke dalam media nutrient 
agar steril pada cawan petri yang telah 
memadat disebar suspensi bakteri uji 
menggunakan cutton bud secara merata. 
Kertas saring cakram (diameter 6 mm) yang 
telah steril direndam ke dalam 1,5 mg/L 
fraksi uji (ekstrak kental heksana, etil asetat, 
dan metanol) selama 60 detik kemudian 
diletakkan ke dalam petridish tersebut. 
Masing-masing pelarut digunakan sebagai 
kontrol negatif dan antibiotik Amoxicillin 
sebagai pembanding atau kontrol positif. Uji 
aktifitas ditentukan setelah 24 jam inkubasi 
pada 370C. Penentuan daya hambat 
antibakteri dilakukan dengan cara 
mengukur daerah jernih (hallo) disekeliling 
kertas saring cakram. Diameter daerah 
jernih dari fraksi uji yang paling besar 
digunakan untuk proses selanjutnya 
(kromatografi kolom).   

 
2.2.3. Pemisahan dan Pemurnian Senyawa 

Metabolit Sekunder 

Pemisahan senyawa dari fraksi aktif 
antibakteri(ekstrak kental etil asetat) 
dilakukan dengan kromatografi kolom 
dengan fasa diam silika gel dan fasa gerak 
heksana  dan etil asetat.Ekstrak kental etil 
asetat yang akan dikromatografi sebanyak 
10 g dan dicampur dengan silika gel dengan 
perbandingan 1 : 1. Kemudian dimasukkan 
secara hati-hati ke dalam kolom 
kromatografi yang sebelumnya telah 
disiapkan. Selanjutnya kolom dielusi secara 
Step Gradient Polarity (SGP) dimulai dari 
heksana 100% hingga etil asetat 100%. Hasil 
elusi dari kolom ditampung ke dalam vial-
vial yang kemudian dianalisis pola 
pemisahan nodanya dengan KLT di bawah 
lampu UV dan uap iod. Pola noda dan Rf 
yang sama digabungkan sehingga sehingga 
didapatkan 36 Fraksi (A-Z), (A’-J’). Fraksi 
dengan pola noda sederhana (Fraksi H’) 
direkromatografi kolom menggunakan fasa 
diam sphadex LH-20 dengan eluen metanol.  

Hasil pemisahan dengan rekromatografi 
kolom di KLT kembali sehingga didapatkan 
noda tunggal pada plat KLT dengan 
menggunakan beberapa reagen pengungkap 
noda. 
 
2.2.4. Uji Kemurnian dan Karakterisasi 

Kemurnian senyawa hasil isolasi diuji 
dengan Kromatografi Lapis Tipis (KLT) 
yang dielusi dengan beberapa perbandingan 
eluen. Hasil elusi dilihat dengan 

menggunakan pengungkap noda lampu UV 

λ 254 nm dan λ 365 nm, ammonia, besi 

(III)klorida, pereaksi Dragendroff, pereaksi 

Liebermann-Burchard dan natrium 

hidroksida. Selanjutnya dikarakterisasi 

menggunakan uji titik leleh, spektroskopi 

UV dan IR. 

 

III. Hasil dan Pembahasan 

3.1. Pengujian Aktifitas Antibakteri 

Uji aktifitas antibakteri dilakukan terhadap 
ekstrak kental heksana, etil asetat, dan 
metanol menggunakan metoda difusi 
cakram yang diuji terhadap bakteri gram 
positif Staphylococcus aureus dan gram 
negatif Escherichia coli. Hasil uji aktifitas 
antibakteri tersebut dicantumkan pada 
Tabel 1. 
 
Berdasarkan diameter zona hambat yang 

ditunjukkan pada Tabel 1. menunjukkan 

bahwa ekstrak kental etil asetat memiliki 

diameter zona hambat yang paling 

besarterhadap bakteri uji, (9 mm) terhadap 

bakteri Escherichia coli dan (13 mm) terhadap 

bakteri Staphylococcus aureus, dibandingkan 

dengan ekstrak kental heksana dan metanol 

pada konsentrasi 1,5 mg/L. Antibiotik 

amoxicillin memberikan zona hambat 

paling besar dibandingkan dengan ketiga 

fraksi uji terhadap bakteri Staphylococcus 

aureusdan Escherichia coli. Hal tersebut juga 

berkaitan dengan penggunaan amoxicillin 
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yang efektif terhadap sebagian besar bakteri 

gram positif dan beberapa gram negatif [12], 

sehingga dapat dinyatakan bahwa 

amoxicillin yang digunakan dalam 

penelitian ini efektif terhadap bakteri 

Staphylococcus aureus dan juga efektif 

terhadapEscherichia coli. 

 

 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

Tabel 1. Hasil pengujian aktifitas antibakteri terhadap masing-masing ekstrak daun sirih merah 
(Piper betle Linn) terhadap bakteri Eschericia coli dan Staphylococcus aureus pada 
konsentrasi 1,5 mg/L 

Bakteri Diameter Hambat Rata-Rata (mm) 

K1 (-) Ekstrak 

Heksana 

K2 (-) Ekstrak 

Etil asetat 

K3 (-) Ekstrak 

Metanol 

Amoxicillin 

E. coli 0 8 0 9 0 7 18 

S. aureus 0 12 0 13 0 9 18 

Keterangan : K1 (-) : Pelarut heksana, K2 (-) : Pelarut etil asetat, K3 (-) : Pelarut metanol, dengan 
dua kali pengerjaan

3.2. Analisis Senyawa Hasil Isolasi 

Senyawa hasil isolasi diperoleh berupa 
kristal jarum berwarna putih (50 mg). Dari 
uji KLT didapatkan noda tunggal pada 
lampu UV panjang gelombang 254 nm dan 
tidak ada noda pada UV 365 nm dengan Rf 
0,47. Uji dengan pereaksi Dragendroff pada 
plat KLT menunjukkan adanya noda 
tunggal berwarna orange yang merupakan 
pereaksi spesifik terhadap senyawa 
alkaloid. Alkaloid hasil isolasi 
terdekomposisi pada suhu 159,1-161,1oC. 
 
 

 

Gambar 1. Spektrum UV senyawa hasil isolasi 
 

Berdasarkan spektrum UV senyawa hasil 
isolasi (Gambar 1) diperoleh serapan 
maksimum pada panjang gelombang 264,80 
nm dengan absorban 0,776 yang 

mengindikasikan adanya transisi n* 
yang merupakan indikasi dari adanya 
transisi pasangan elektron bebas pada  atom  
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Nitrogen dan gugus karbonil yang 
mendukung senyawa hasil isolasi 
merupakan senyawa alkaloid [13]. 

Sedangkan transisi dari*terjadi pada 
serapan panjang gelombang yang lebih 
pendek, yang diperkirakan merupakan 
transisi pada ikatan rangkap dalam struktur 
alkaloid. Hal tersebut menegaskan bahwa 
senyawa hasil isolasi termasuk senyawa 
alkaloid [14]. 

 
Data spektrum inframerah (Gambar 2) 
menunjukkan bahwa senyawa hasil isolasi 
diduga memiliki gugus fungsi –NH pada 
bilangan gelombang 3544,04 cm-1. Dugaan 
ini diperkuat dengan munculnya serapan 
pada bilangan gelombang 1051,99 cm-1 yang 
merupakan serapan untuk gugus fungsi C-
N tak terkonjugasi dalam amina sekunder 
yang mendukung adanya gugus N-H 
sekunder. Gugus C-H alifatis muncul pada 

daerah bilangan gelombang 2968,32 cm-1 
dan 2937,13 cm-1 dengan intensitas tajam 
dan kuat, serapan ini juga muncul pada 
daerah bilangan 1460,28 cm-1yang 
merupakan tekukan dari C-H. Pita tajam 
dengan intensitas kuat di daerah bilangan 
gelombang 1747,50 cm-1 dan 1702,14 cm-1 
menunjukkan adanya serapan regangan 
gugus C=O. Pita serapan pada bilangan 
gelombang 1623,34 dan 1511,47 cm-1 tajam 
dan kuat menunjukkan adanya regangan 
C=C. Dugaan ini diperkuat dengan adanya 
serapan pada bilangan gelombang 914,61 
cm-1, 886,17 cm-1, 835,98 cm-1, 814,34 cm-1, 
788,97 cm-1 dan 775,23 cm-1 yang 
menunjukkan adanya tekukan C-H aromatis 
[13]. Berdasarkan analisa spectrum 
inframerah tersebut menegaskan bahwa 
senyawa hasil isolasi merupakan senyawa 
alkaloid[14].

 

Gambar 2. Spektrum IR senyawa hasil isolasi
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IV. Kesimpulan 

Senyawa hasil isolasi dari fraksi aktif 
antibakteri etil asetat dari daun sirih merah 
(Piper betle Linn) berupa kristal jarum 
berwarna putih yang merupakan golongan 
senyawa alkaloid dengan hasil positif 
terhadap reagen Dragendorf memberikan 
noda bewarna orange pada plat KLT. 
Senyawa tersebut terdekomposisi pada 
suhu 159,1-161,1 oC. Data UV menunjukkan 
adanya serapan maksimum pada λ 264.80 
nm dan data spektroskopi IR 
memperlihatkan adanya vibrasi pada angka 
gelombang 3544,04 cm-1, 2968,32 cm-1 dan 
2937,19 cm-1, 1747,50 cm-1 dan 1702,14 cm-

1,1623,34 cm-1 dan 1511,47 cm-1, dan 1051,99 
cm-1 dengan gugus fungsi N-H, regangan    
C-H, C=O, C=C aromatis, dan regangan      
C-N. 
 
V. Ucapan terima kasih 

Penulis mengucapkan terima kasih kepada 
analis Laboratorium Kimia Organik Bahan 
Alam Jurusan Kimia FMIPA Unand. 
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Abstract 

 
The influence of Co(II) on Ni(II) transported by dimethylglyoxime as carrier through bulk liquid 
membrane has been investigated. The Concentration of Ni(II) and Co(II) that has transported to 
receiving phase and remaining in donor phase were determined by atomic absorption 
spectrophotometry at λmax 232 nm and λmax 240,7 nm. The optimum conditions for transport 
process of Ni(II) was used at pH 4 in donor phase, dimethylglyoxime concentration was 6.8 x 10-4 
M in membrane phase, 0.05 M Na2EDTA concentration at pH 4 in receiving phase and stirred for 
4 hours. In all these optimum conditions the percentage of Ni(II) transported in acceptor phase 
was about 88% and the remaining in donor phase was about 8%. On the influence of Co(II) 
concentration on the transport of Ni(II) using all optimum conditions. The concentration of Co(II) 
was 1.7 x 10-4 M and greater than 1.7 x 10-4 M influence for transport Ni(II) to acceptor phase 
where significantly different from percentage of Ni(II) at optimum conditions. 
 
Keywords : Ni(II), Co(II), Dimethylglyoxime, Bulk Liquid Membrane 

 
I. Pendahuluan 

Pada hakikatnya di alam ditemukan logam-
logam dalam keadaan bercampur. Dimana 
logam-logam tersebut sangat sulit untuk 
dipisahkan jika memiliki kemiripan sifat 
fisika dan kimia yang hampir sama karena 
terletak pada satu golongan bahkan pada 
satu perioda. Selain itu, Kemajuan industri 
yang pesat saat ini memiliki dua sisi yang 
bertolak belakang. Peningkatan limbah 
merupakan salah satu sisi negatifnya. 
Limbah yang mengandung banyak logam 
berharga, merupakan suatu hal tak 
ekonomis jika dibuang begitu saja. 
Pengambilan kembali logam berharga dari 
limbah menjadi sesuatu yang penting. 
Nikel merupakan salah satu logam 
berharga yang aplikasinya sangat luas, 
mulai dari industri elektroplating, katalis 
hingga baterai Ni-Cd. Sehingga untuk 
mendapatkan satu jenis logam perlu 

dilakukan proses pemisahan terhadap 
campuran atau limbah tersebut.1,2 
Membran cair merupakan pilihan handal 
yang dapat digunakan untuk pemisahan 
spesi kimia tertentu karena bersifat selektif 
permiabel dengan cara memanfaatkan 
pelarut organik ataupun anorganik tertentu 
yang berfungsi sebagai lintasan transpor 
dari komponen kimia yang akan 
dipisahkan.3 
 
Pada penelitian ini membran cair 
dikembangkan ke dalam teknik membran 
cair fasa ruah untuk sistem pemisahan. 
Teknik ini mempunyai beberapa 
keuntungan, antara lain cara pembuatan 
yang mudah dan praktis bahkan lebih 
mudah bila dibandingkan dengan teknik 
emulsi membran cair. Selain itu membran 
dapat didaur ulang serta proses ekstraksi 
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dan ekstraksi balik (stripping) dari spesi 
kimia tertentu berlangsung dalam satu 
tahap secara kontinu sehingga 
memungkinkan sistem proses ekstraksi 
dengan teknik membran cair fasa ruah ini 
lebih praktis dibandingkan dengan teknik 
ekstraksi pelarut yang dilakukan secara 
berulang-ulang.4 
 
Proses pemisahan ion logam Ni dan Co 
dalam campuran menggunakan beberapa 
teknik pemisahan telah banyak 
dipublikasikan. Sebagian besar literatur 
menggunakan beberapa teknik pemisahan 
berupa pemisahan dengan hidrometalurgi, 
ekstraksi dari larutan klorida, pemisahan 
Ni dan Co dalam larutan amoniak dengan 
teknik membran cair emulsi dan pemisahan 
dengan membran cair elektrodialisis.5-8 
Selain dengan beberapa teknik pemisahan, 
berbagai zat pembawa juga telah banyak 
dipublikasikan untuk memisahkan ion 
logam Ni dan Co dengan menggunakan 
teknik membran cair. Selain dengan 
beberapa teknik pemisahan, berbagai zat 
pembawa juga telah banyak dipublikasikan 
untuk memisahkan ion logam Ni dan Co 
dengan menggunakan teknik membran 
cair. Beberapa zat pembawa yang telah 
diuji untuk pemisahan Ni dan Co seperti 
PC88A, 8-hydroxyquinoline (8-HQ) dan 
TOA atau trialkylbenzylammonium 
(TABAC).5-8 Berbagai macam zat pembawa 
yang ditambahkan ke dalam membran cair 
sebagai mediator untuk memacu proses 
transpor ion logam tersebut dalam 
pemisahan telah banyak diuji 
keakuratannya, diantaranya untuk 
optimalisasi transport selektif ion Ni(II) 
terhadap Cd(II) dengan zat pembawa oksin 
melalui teknik membran cair fasa ruah 
secara simultan mempunyai selektifitas 
yang cukup tinggi yaitu 80,89% Ni(II) 
terhadap Cd(II).9 
 
Untuk penelitian kali ini, akan dilihat 
selektivitas transpor ion Ni dengan adanya 
pengaruh konsentrasi ion Co yang juga 
terdapat pada fasa sumber. Membran cair 
yang digunakan kloroform yang berisi 
dimetilglioksim sebagai zat pembawa. 
Transpor Ni akan dilihat dari pembentukan 

kompleks Ni dengan dimetilglioksim yang 
dapat terjadi dengan pengaturan kondisi 
optimal pada fasa sumber, membran dan 
penerima untuk mentranspor ion Ni dari 
fasa sumber ke fasa penerima dengan 
teknik membran cair fasa ruah. 
Keselektifan Ni terhadap Co dilihat dengan 
menggunakan kondisi optimum dari Ni(II). 
Dimetilglioksim digunakan sebagai zat 
pembawa dalam penelitian ini karena 
dimetilglioksim merupakan salah satu 
reagen spesifik untuk logam nikel dan 
dapat membentuk kompleks chelat dengan 
nikel.10 Pada penelitian sebelumnya DMG 
digunakan sebagai pemasking Ni dan Co 
dalam transpor Cd(II) dengan membran 
cair fasa ruah dimana DMG dapat 
memasking Ni(II) dan Co(II) dalam fasa 
sumber, sehingga tidak ada yang 
tertranspor ke fasa penerima.1 
 
II. Metodologi Penelitian 
2.1. Bahan kimia, peralatan dan instrumentasi 
Bahan-bahan yang digunakan antara lain : 
kloroform p.a (CHCl3), dimetilglioksim 
(C4H8N2O2), kobalt nitrat (Co(NO3)2.6H2O), 
nikel nitrat (Ni(NO3)2.6H2O), dinatrium 
etilendiamintetraasetat (Na2EDTA), asam 
sulfat (H2SO4), asam klorida (HCl), asam 
nitrat (HNO3), amonium hidroksida 
(NH4OH), amonium klorida (NH4Cl), asam 
asetat (CH3COOH), natrium asetat 
(CH3COONa) dan akuades. 
 
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian 
ini adalah Spektrofotometer Serapan Atom 
Rayleigh WFX-320, pH meter 420A, Neraca 
Analitik Ainsworth, sel membran cair fasa 
ruah, magnetik stirrer, dan alat-alat gelas 
kimia lainnya. 
 
2.2. Prosedur penelitian 
Tahap Pembuatan Larutan Fasa Sumber Ni(II) 
Ditimbang sejumlah 0,6188 gram NiNO3. 
6H2O (Mr = 290,81 g/mol) dilarutkan 
dengan HNO3 0,01 M dalam labu 250 mL 
sampai tanda batas. Larutan yang 
diperoleh adalah larutan yang 
mengandung Ni(II) dengan konsentrasi 
85,189 x 10-4 M (500 mg/ L). Ambil 
sebanyak 2 mL, kemudian ditambahkan 
HCl 0,01 M atau NH4OH 0,01 M untuk 
mengatur pH yang diinginkan dan 
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tambahkan 3 mL larutan buffer untuk 
menahan pH,  encerkan dengan akuades 
kedalam labu ukur 50 mL sampai tanda 
batas sehingga diperoleh larutan Ni(II) dan 
3,4075 x 10-4 M (20 mg/L). 
 
Tahap Pembuatan Larutan Fasa Sumber Co(II) 
Ditimbang sejumlah 0,6165 gram Co(NO3)2 

.6H2O (Mr = 291,02 g/mol) dilarutkan  
dengan HNO3 0,01 M dalam labu 250 mL 
sampai tanda batas. Larutan yang 
diperoleh adalah larutan yang 
mengandung Co(II)  dengan konsentrasi 
84,75 x 10-4 M (500 mg/L). 

 
Tahap Pembuatan Larutan Fasa Sumber 
Campuran Ni(II) dan Co(II) 
Diambil sebanyak 2 mL Ni(II) dan Co(II) 
dari masing-masing konsentrasi Ni(II) dan 
Co(II) 85,189 x 10-4 M dan 84,75 x 10-4 M, 
kemudian ditambahkan HCl 0,01 M atau 
NH4OH 0,01 M untuk mengatur pH yang 
diinginkan dan tambahkan 3 mL larutan 
buffer untuk menahan pH,  diencerkan 
dengan akuades kedalam labu ukur 50 mL 
sampai tanda batas sehingga diperoleh 
larutan Ni(II) dan Co(II) 3,4075 x 10-4 M dan 
3,389 x 10-4 M (20 mg/ L). 
 
Tahap Pembuatan Larutan Fasa Membran 
Ditimbang sejumlah 0,0145 gram 
dimetilglioksim (Mr= 116,12 g/mol) dan 
dilarutkan dengan kloroform dalam labu 
ukur 250 mL sampai tanda batas. Larutan 
membran yang diperoleh adalah 
dimetilglioksim 5 x 10-4 M dalam 
kloroform. 
 
Tahap Pembuatan Larutan Fasa Penerima 
Diambil sebanyak 4,653 gram Na2EDTA 
(Mr= 372,24 g/mol) dan dilarutkan dengan 
akuades dalam labu ukur 250 mL sampai 
tanda batas. Larutan fasa penerima yang 
diperoleh berupa Na2EDTA dengan 
konsentrasi 0,05 M.  
 
Penentuan Transpor Ni(II) dengan Teknik 
Membran Cair Fasa Ruah 
Proses transpor dilakukan seperti 
percobaan Savafi.11 Disiapkan beker gelas 
100 mL dan dimasukkan 30 mL kloroform 
yang mengandung zat pembawa 
dimetilglioksim sebagai fasa membran. 

Dalam larutan fasa membran ini 
dicelupkan sebuah tabung kaca silindris 
dan dipipetkan 6 mL larutan fasa sumber 
berupa larutan yang mengandung Ni(II) 
dan Co(II) dengan konsentrasi 3,4075 x 10-4 
M dan 3,389 x 10-4 M (20 ppm) dengan pH 
tertentu. Diluar tabung gelas dipipetkan 12 
mL fasa penerima Na2EDTA 0,05 M dengan 
pH tertentu. Teknis operasi dilakukan 
melalui pengadukan dengan memakai 
magnetik stirrer pada kecepatan 340 rpm 
selama 1 jam. Setelah 15 menit, fasa 
penerima dan fasa sumber diambil untuk 
diukur jumlah kosentrasi Ni(II) dan Co(II) 
yang terkandung didalamnya dengan SSA. 
Pengukuran dilakukan dengan panjang 

gelombang Ni(II) maks= 232 nm dan 

Co(II)  maks= 240,7 nm. 
 
III. Hasil dan Pembahasan 

Dari hasil penelitian didapatkan kondisi 
optimum Ni(II) yang digunakan pada 
pengaruh Co(II) seperti pada tabel 1. 
Didapatkan persentase yang tertranspor ke 
fasa penerima sebesar 88,46% dan sisa yang 
terdapat di fasa sumber sebesar 8,08%. 
 
Tabel 1. Kondisi optimum Ni(II) yang 

digunakan pada pengaruh Co(II) 
untuk transpor Ni(II). 

 
3.1 Pengaruh Konsentrasi Co(II) pada Fasa 
Sumber terhadap Persentase Transpor Ni(II) ke 
Fasa Penerima dan sisa di Fasa Sumber 
Pengaruh Co(II) ini dilakukan untuk 
melihat seberapa dekat kemiripan sifat 
fisika dan kimia yang dimiliki antara Ni(II) 
dan Co(II) yang terletak segolongan dan 
seperioda. Dimana pengaruh Co(II) diamati 
dengan melihat berapa besar persentase 
Ni(II) yang tertranspor ke fasa penerima 

No. Variasi Variasi Kondisi 
Optimum 

1. pH Fasa 
Sumber 

2 - 5 4 

2. Konsentrasi 
DMG 

(3,4 ; 5; 6,8 ; 8,5)  
. 10-4 M 

6,8 x 10-4 
M 

3. Jenis Fasa 
Penerima 

HCl, HNO3, 
H2SO4 Na2EDTA 

Na2EDTA 

4. Konsentrasi 
Na2EDTA 

(0,03; 0,04; 0,05; 
0,06; 0,07) M 

0,05 M 

5. pH Fasa 
Penerima 

3 - 6 4 

6. Waktu 
Transpor 

0,5; 1; 2; 3; 4; 5) 
Jam 

4 Jam 
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dengan variasi konsentrasi  Co(II) di fasa 
sumber yang menggunakan kondisi 
optimum Ni(II) yang telah didapatkan. 
 

 
Gambar 1.   Pengaruh konsentrasi Co(II) terhadap 

persentase transpor Ni(II) ke fasa 
penerima (-   -) dan sisa Ni(II) dalam 
fasa sumber  (-  -), Co(II) di fasa 
penerima (-    -) dan Co (II) sisa di fasa 
sumber  (-   -) 

 
Kondisi Percobaan : Fasa sumber 12 mL yang 
mengadung campuran Ni(II) 3,4075 x 10-4 M dan 
Co(II) dengan berbagai konsentrasi dengan pH 
4, fasa membran 30 mL kloroform yang 
mengandung dimetilglioksim 6,8 x 10-4 M, fasa 
penerima 24 mL Na2EDTA 0,05 M dengan pH 4, 
waktu transpor 4 Jam, kecepatan pengadukan 
340 rpm dan waktu kesetimbangan 15 menit. 
 

Pada Gambar 1. memperlihatkan bahwa 
Co(II) juga mengalami transpor ke fasa 
penerima dengan menggunakan semua 
kondisi optimum dari Ni(II). Tertranspor 
ion Co ke fasa penerima dikarenakan ion 
Co juga dapat membentuk kompleks 
dengan dimetilglioksim di antarmuka fasa 
sumber dan fasa membran tetapi kompleks 
Co-DMG kurang stabil dibandingkan 
dengan Ni-DMG sehingga Ni(II) lebih 
mudah membentuk kompleks dengan 
DMG daripada Co ketika terjadi kompetisi 
antara Ni(II) dan Co(II) dalam membentuk 
kompleks  (log K Co-DMG = 9,8 ; log K Ni-DMG 
=11,16). Dan pada fasa penerima Co juga 
dapat membentuk kompleks dengan EDTA 
tetapi kompleks yang terbentuk kurang 
stabil dibandingkan dengan Ni-EDTA (log 
K Co-EDTA = 16,31 dan log K Ni-EDTA = 18,56).12 
Konstanta kestabilan Ni-EDTA lebih besar 
dibandingkan dengan konstanta kestabilan 
Co-EDTA sehingga persentase Ni(II) yang 
tertranspor lebih besar ke fasa penerima 
meskipun juga terdapat sedikit Co(II) yang 
tertranspor ke fasa penerima. 

Pengaruh konsentrasi Co(II) pada 
transpor Ni(II) yaitu pada konsentrasi 
Co(II) 0,8484 x 10-4 M tidak mempengaruhi 
transpor Ni(II) ke fasa penerima karena 
persentase Ni(II) yang tertranspor tidak 
memberikan perubahan yang signifikan 
atau tidak berbeda nyata dari persentase 
Ni(II) tanpa pengaruh Co(II). Sedangkan 
pada konsentrasi Co(II) 1,6968 x 10-4 M dan 
besar dari konsentrasi 1,6968 x 10-4 M 
memberikan pengaruh pada transpor Ni(II) 
ke fasa penerima dimana terjadi perubahan 
persentase Ni(II) yang cukup signifikan 
atau berbeda nyata dari persentase Ni(II) 
dengan kondisi optimum. 
 
IV. Kesimpulan 
Berdasarkan penelitian yang telah 
dilakukan dapat disimpulkan bahwa 
transpor Ni(II) dapat dilakukan melalui 
teknik membran cair fasa ruah dengan zat 
pembawa dimetilglioksim. Pada pengaruh 
konsentrasi Co(II) pada transpor Ni(II) 
dengan menggunakan kondisi optimum 
Ni(II) yaitu pada konsentrasi Co(II) Co(II) 
1,6968 x 10-4 M dan besar dari konsentrasi 
1,6968 x 10-4 M memberikan pengaruh pada 
transpor Ni(II) ke fasa penerima dimana 
terjadi perubahan persentase Ni(II) yang 
cukup signifikan atau berbeda nyata dari 
persentase Ni(II) pada kondisi optimum. 
Jadi semakin besar konsentrasi Co(II) yang 
digunakan maka semakin besar 
pengaruhnya terhadap penurunan 
persentase Ni(II) ke fasa penerima. 
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Abstract 

 

Synthesis of nickel metal by chemical reduction method using of natural reductant variation 

such as gambir and glucose and strong synthetic reductant like hydrazine have been carried 

out. In this study, nickel metal can be produced by hydrazine showed black silvery colour 

precipitate with magnetic behaviour. Aqueous solution of nickel chloride (0.05 and 0.1 M) has 

been used to obataine nickel metal nanocrystaline via reduction method using hydrazine at 

60oC for 22 hours. XRD (X-ray Diffraction) analysis showed that the nickel metal was of fcc 

crystal with spherical  monodispers structure and 1.7 𝞵m of particle size. 

Keywords:  Nanocrystal, nickel, hydrazine, reducing 

I. Pendahuluan 

 
Material kimia dengan ukuran nano 
merupakan material yang banyak 
diaplikasikan diberbagai macam industri di 
Indonesia maupun di dunia dikarenakan 
material dengan ukuran nano memiliki 
sifat kimia dan sifat fisika yang lebih 
unggul dibandingkan material berukuran 
besar (bulk).[1] Hal tersebut menyebabkan 
penelitian mengenai nanopartikel menjadi 
salah satu penelitian yang memiliki 
perhatian khusus di kalangan peneliti di 
Indonesia maupun di dunia. 

Nanopartikel logam magnetik yang 
disintesis dengan baik merupakan 
nanomaterial yang paling diinginkan akhir-
akhir ini karena aplikasi biologisnya yang 
menjanjikan seperti diagnosa kanker, 
pengiriman obat ke pusat sakit di dalam 
tubuh maupun sel serta pemisahan protein 
di dalam yang  
tubuh. Dari sekian banyak nanomaterial 
logam, nikel merupakan nanopartikel 
logam yang sulit untuk disintesis namun 

memiliki sifat magnetik paling baik dan 
aplikasi yang paling menjanjikan dibanyak 
bidang seperti katalis kimia, elektroda, dan 
rekaman magnetik.[2],[3] 

Ball milling, eletrode position, thermal plasma, 
polyol process, chemical reduction liquid phase 
merupakan metoda yang telah diterapkan 
untuk menghasilkan logam nanokristal 
murni dari nanopartikel nikel.[4] Untuk 
menghasilkan nanopartikel nikel yang 
diinginkan, maka pada penelitian ini 
dilakukan sintesis dengan metoda reduksi 
kimia menggunakan reduktor alami seperti 
gambir dan glukosa dan reduktor sintesis 
seperti hidrazin.  

Pada penelitian terdahulu telah dilakukan 
sintesis nanopartikel nikel menggunakan 
bermacam – macam reduktor seperti 
hidrazin (N2H4), AlLiH4, NaBH4 dan 
reduktor sintesis lainnya dengan 
menerapkan berbagai macam metoda. 
Selain itu, sintesis nikel juga dapat 
dilakukan dengan metoda poliol dimana 
senyawa polialkohol seperti etilen glikol 

mailto:syukriarief@gmail.com


Jurnal Kimia Unand (ISSN No. 2303-3401), Volume 3, Nomor 3, Agustus 2014 
 

25 
 

digunakan sebagai zat preduksi, pelarut 
dan juga sebagai protective agent yang 
mengatur pertumbuhan dari partikel nikel 
tersebut. Reduksi ion nikel dari nikel nitrat 
heksahidrat menjadi logam nikel juga telah 
dilakukan menggunakan pereduksi alami 
seperti glukosa dimana glukosa bertindak 
sebagai zat pereduksi dan capping agent 
dalam pelarut air.[2] ,[3], [4],[5]                                                                                                       

Untuk itu, pada penelitian kali ini 
dilakukan sintesis nanopartikel nikel 
dengan metoda reduksi kimia 
menggunakan berbagai macam reduktor. 
Reduktor yang digunakan disini adalah 
reduktor alami seperti ekstrak gambir dan 
glukosa dan reduktor sintesis seperti 
hidrazin. Ekstrak gambir dapat dijadikan 
sebagai reduktor dikarenakan ekstrak 
gambir memiliki kandungan polifenol yang 
diharapkan dapat teroksidasi sehingga 
dapat mereduksi ion nikel menjadi logam 
nikel.[4,8,9] Lain hal untuk glukosa, glukosa 
dipilih sebagai reduktor dikarenakan 
glukosa memiliki gugus aldehid yang 
diharapkan dapat teroksidasi menjadi 
gugus asam karboksilat sehingga juga 
dapat mereduksi ion nikel menjadi logam 
nikel. Untuk hidrazin, senyawa ini 
merupakan reduktor yang dianggap 
mampu untuk untuk mereduksi ion nikel 
menjadi logam nikel dikarenakan hidrazin  
mudah teroksidasi. 
Pada penelitian ini juga dilihat reduktor 
mana yang mampu mereduksi ion nikel 
menjadi logam nikel dan variasi 
konsentrasi mana yang mampu 
menghasilkan nikel dengan ukuran paling 
nano. 

 

 

II. Metodologi Penelitian 

2.1. Bahan, Peralatan dan instrumentasi 

Bahan-bahan yang digunakan antara lain : 
Ni(NO3)2 .6H2O dan NiCl2 .6H2O (Merck), 
ammoniak (Panreac Company), gambir  
(payakumbuh), glukosa, etanol 96%, aseton 
(Paneac Company), hidrazin hidroksida 
100% (Merck) dan akuades. 

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian 
ini adalah kondensor, labu alas bulat, alat – 
alat gelas seperti : gelas piala, gelas ukur, 
labu ukur, pipet takar, desikator, magnetic 
stirrer, Scanning Elektronic Microscopy (SEM ; 
Phenom, Pro-X) dan  X-ray Diffraction (XRD 
; Philips X’pert Powder, PANalytical), dan 
peralatan lain yang diperlukan dalam 
penelitian ini. 

2.2 Prosedur penelitian 

Ekstraksi Pereduksi Alami 

Gambir  terlebih dahulu dikering anginkan 
lalu di gerinda sehingga didapatkan 
bioreduktor dalam bentuk serbuk agar 
ekstrak yang didapatkan lebih optimal. 

Ekstraksi pereduksi alami gambir 
dilakukan dengan merebus serbuk gambir 
dengan menggunakan pelarut akuades 
selama 1 jam pada suhu 80oC. 
perbandingan serbuk bioreduktor dengan 
pelarut akuades adalah 1:10, dimana 15 
gram serbuk gambir direbus dalam 150 mL 
akuades. Selanjutnya dilakukan 
penyaringan untuk mendapatkan ekstrak 
bioreduktor. 

Sintesis Nanopartikel Nikel Menggunakan 
Hidrazin Sebagai Reduktor 

Prosedur pembuatan nanopartikel nikel ini 
diterangkan dalam langkah sebagai berikut 
: 
1,1885 gram dan 2,3771 gram garam nikel 
klorida heksahidrat dilarutkan dalam 
akuades dengan mengatur konsentrasi 
sebesar 0,1 M dan 0,05 M. Kemudian 
ditambahkan hidrazin hidroksida sebanyak 
5 mL (perbandingan mol ion logam dan 
hidrazin adalah 1 : 2, 1 : 5, 1 : 10 ) dan 
campuran ini diaduk menggunakan 
magnetic stirrer selama 22 jam dengan suhu 
60oC sampai didapatkan endapan bewarna 
hitam. Kemudian endapan tersebut 
disaring dan dicuci beberapa kali 
menggunakan akuades. Endapan ini 
diperlakukan untuk karakterisasi 
selanjutnya. 

Sintesis Nanopartikel Nikel Menggunakan 
Ekstrak Gambir Sebagai Reduktor 



Jurnal Kimia Unand (ISSN No. 2303-3401), Volume 3, Nomor 3, Agustus 2014 
 

26 
 

2,91 gram garam nikel nitrat heksahidrat 
dilarutkan dalam akuades dengan 
mengatur konsentrasinya sebesar 0,1 M 
sebanyak 100 mL. Kemudian sebanyak 50 
mL ekstrak gambir dimasukkan kedalam 
larutan tersebut. Campuran ini kemudian 
ditambahkan ammonia sampai pH = 10. 
Kemudian campuran tersebut diaduk 
dengan magnetic stirrer selama 24 jam pada 
suhu 60oC. Endapan yang diperoleh dicuci 
beberapa kali dengan akuades dan 
dilanjutkan dengan aseton. Sintesis kedua 
dilakukan dengan cara sama tanpa 
penambahan ammonia. 

III. Hasil dan Pembahasan  

Visualisasi Hasil Sintesis 

Sintesis nanopartikel nikel dengan berbagai 
macam reduktor telah dilakukan dengan 
hasil sebagai berikut : 

Tabel 1. Pengamatan Warna Larutan Garam 
Nikel Pada Proses Sintesis 

Reduktor Setelah 
pencampuran 

Ekstrak gambir tanpa 
penambahan ammoniak 

Coklat 

Ekstrak gambir dengan 
penambahan ammoniak 

Coklat muda 

Hidrazin hidroksida Hijau 
Kebiruan 

Dari pengamatan yang telah dilakukan dan 
tercantum di Tabel Pengamatan 1. dapat 
dilihat bahwa senyawa yang terbentuk 
pada saat pencampuran larutan ion nikel 
dengan reduktor adalah terbentuk larutan 
bewarna yang diindikasikan sebagai 
kompleks antara ion nikel dari garam nikel 
dengan reduktor yang digunakan. Hal ini 
dikarenakan semua reduktor yang 
digunakan pada proses sintesis ini 
memiliki pasangan elektron bebas yang 
dapat disumbangkan kepada ion nikel 
dalam membentuk ikatan koordinasi 

Sintesis Nanopartikel Nikel Menggunakan 
Hidrazin 

Sintesis nanopartikel nikel dengan 
menggunakan hidrazin sebagai reduktor 
diindikasikan berhasil dikarenakan sifat 
yang sangat mirip dengan sifat logam nikel 
yaitu bewarna hitam mengkilap dan 
memiliki sifat magnet ferromagnetik 
sehingga ketika dilakukan uji 
menggunakan magnet, endapan yang 
dihasilkan melalui proses reduksi oleh 
hidrazin ini ditarik oleh magnet tersebut. 
Logam nikel berhasil disintesis pada 
perbandingan konsentasi ion logam dengan 
hidrazin sebesar 1 : 10, sedangkan pada  
perbandingan 1 : 2 dan 1 : 5 endapan yang 
dipeoleh adalah dalam bentuk kompleks 
antara ion nikel dengan hidrazin.  Pada saat 
pencampuran larutan garam nikel dengan 
hidrazin terbentuk larutan bewarna hijau 
kebiruan dan lama kelamaan berubah 
menjadi warna ungu muda yang 
diindikasikan sebagai kompleks antara ion 
nikel dengan hidrazin. Kompleks ini dapat 
terbentuk dikarenakan hidrazin memiliki 
pasangan elektron bebas yang dapat 
disumbangkan kepada ion nikel untuk 
membentuk ikatan kovalen koordinasi 
pada senyawa kompleks. Kemudian setelah 
reaksi berlangsung selama 6 jam larutan ini 
membentuk endapan bewarna abu – abu 
yang diindikasikan sebagai endapan dari 
nikel hidroksida. Setelah dilakukan 
pengadukan dengan pemanasan dengan 
suhu 60±3oC sampai 22 jam terbentuk 
endapan berwarna hitam yang mengkilap 
yang diindikasikan sebagai logam nikel. 
Reaksi yang terjadi pada proses reduksi 
oksidasi menggunakan hidrazin 
digambarkan sebagai berikut :[3] 

NiCl2 . 6 H2O  +  H2O      [Ni(H2O)6]2+ (hijau 
terang) 

[Ni(H2O)6]2++   N2H5OH      [Ni(N2H5OH)m]2+ 

(hijau kebiruan - ungu) 

[Ni(N2H5OH)m]2++  2OH-  
                   Ni(OH)2                  (abu – 

abu) 

2Ni(OH)2 +N2H5OH      2Ni (hitam) + N2  + 

5H2O 
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Sintesis Nanopartikel Nikel Menggunakan 
Ekstrak Gambir 

Ekstrak gambir dipilih sebagai reduktor 
dikarenakan ekstrak gambir mengandung 
senyawa polifenol yang memiliki gugus 
hidroksil dan diharapkan dapat teroksidasi 
sehingga mampu mereduksi ion nikel 
menjadi logam nikel. Pada saat 
pencampuran nikel dengan ekstrak gambir 
terbentuk campuran bewarna coklat dan 
setelah dilakukan pengadukan dengan 
pemanasan dengan suhu 60±3oC  selama 24 
jam warna campuran yang terbentuk 
berubah menjadi coklat tua dengan 
endapan juga bewarna coklat tua. Setelah 
dilakukan uji magnet menggunakan 
magnet, endapan yang terbentuk tidak 
menunjukkan sifat magnet atau tidak 
tertarik oleh magnet tersebut, sehingga 
dapat diindikasikan bahwa endapan yang 
terbentuk bukanlah logam nikel melainkan 
kompleks nikel dengan gugus polifenol. 
Kompleks ini masih bertahan dikarenakan 
gugus polifenol yang bertindak sebagai 
ligan merupakan senyawa yang memiliki 
struktur molekul yang sangat besar 
sehingga ion nikel akan sulit terlepas dari 
ligan polifenol tersebut, hal ini 
menyebabkan proses reduksi dan oksidasi 
tidak  terjadi sehingga logam nikel tidak 
terbentuk. 

Sintesis nanopartikel nikel menggunakan 
ekstrak gambir dengan penambahan 
ammoniak juga menghasilkan endapan 
bewarna coklat tua diakhir reaksinya yang 
sebelumnya bewarna coklat muda. Pada 
proses ini juga diindikasikan bahwa 
endapan yang terbentuk adalah kompleks 
antara polifenol dengan logam nikel yang 
sulit lepas dikarenakan polifenol memiliki 
struktur molekul yang sangat besar 
sehingga proses reduksi dan oksidasi sulit 
terjadi dan logam nikel tidak terbentuk. 
Penambahan ammoniak dilakukan 
bertujuan untuk memisahkan ion logam 
dengan ligan polifenolnya sehingga ion 
nikel tersebut dapat direduksi oleh 
polifenol. Namun, karena kompleks yang 
terbentuk cukup kuat, diindikasikan bahwa 
proses reduksi tidak dapat terjadi,  
sehingga polifenol tidak mampu untuk 
mereduksi ion nikel menjadi logam nikel. 

Analisis X-ray Difrraction (XRD) 

Analisis XRD dilakukan untuk 
membuktikan endapan yang terbentuk 
merupakan logam nikel. Analisis ini 
dilakukan untuk endapan yang dihasilkan 
dari proses reduksi menggunakan hidrazin 
dengan konsentrasi ion nikel 0,05 M. Hasil 
XRD yang diperoleh adalah sebagai berikut  

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 1. Difraktogram Pengukuran XRD 
Logam Nikel 0,05 M 

Dari gambar  1. yang tertera dapat dilihat 
bahwa endapan yang diperoleh dari 
reduksi ion nikel 0,05 M menggunakan 
hidrazin merupakan logam nikel murni. 
Hal ini ditunjukan oleh nilai 2θ yang 
dihasilkan adalah sebesar 44,9o(1 1 1), 
52,2o(2 0 0),76.89o(2 2 0), 93.3o(3 1 1), 98.7o(2 
2 2) yang merupakan puncak puncak dari 
logam nikel dengan struktur fcc yang 
sesuai dengan puncak dari Ni dengan 
nomor ICDD (International Centre for 
Diffraction Data 01-017-4613)  dengan 
ukuran kristal 25,40 nm. Puncak-puncak 
tersebut sesuai dengan puncak logam nikel 
dengan struktur fcc yang disintesis oleh 
Huazi Wang, dkk menggunakan hidrazin 
sebagai zat pereduksinya.[4] Hal ini 
membuktikan bahwa hidrazin mampu 
mereduksi ion nikel dengan konsentrasi 
0,05 M menjadi logam nikel. 

Dengan dihasilkannya hasil difraktogram 
XRD yang meunjukkan puncak yang sesuai 
dengan logam Ni dapat diindikasikan 
bahwa pereduksi yang paling baik dan 
paling mampu mereduksi ion logam Ni 
menjadi logam Ni adalah hidrazin dengan 
perbandingan mol ion logam dan hidrazin 
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1 : 10. 

Analisis Scanning Electron Microscope (SEM) 

Analisis ini dilakukan untuk melihat 
bentuk partikel dan ukuran dari partikel 
nikel yang dihasilkan. Analisis ini 
dilakukan untuk partikel nikel yang 
dihasilkan melalui proses reduksi ion nikel 
menggunakan hidrazin dengan konsentrasi 
ion nikel sebesar 0,05 M  

 

 
 
 

 

Gambar 2. Foto SEM Partikel Ni Dari Ion Nikel 
0,05 M Perbesaran 10.000x  

Gambar 2. merupakan hasil karakterisasi 
SEM dari partikel nikel yang memiliki 
konsentrasi ion nikel 0,05 M dengan 
perbesaran 10.000x. Pada gambar tersebut 
dapat dilihat bahwa bentuk dari partikel 
nikel yang dihasilkan adalah bulat dengan 
ukuran partikel yang hampir sama satu 
sama lain atau tersebar merata 
(termonodispers). Hal ini dikarenakan 
semakin tingginya konsentrasi dari ion 
logam yang digunakan akan menyebabkan 
banyaknya inti yang terbentuk.[3] 

Banyaknya inti yang terbentuk 
menyebabkan terjadinya penggabungan 
dari inti – inti terebut membentuk 
aglomerat atau partikel yang lebih besar. 
Untuk konsentrasi 0,05 M, laju 
pembentukan intinya memiliki kecepatan 
yang hampir sama dengan laju 
pertumbuhan partikelnya, hal ini 
menyebabkan pertumbuhan partikel 
berada dalam jarak yang lebih sempit 
sehingga ukuran dari partikel nikel pada 
konsentrasi ion logam 0,05 M hampir sama 
atau merata. Hal ini menyebabkan adanya 
penggabungan inti – inti tersebut sehingga 
pertumbuhan dari partikelnya berada pada 
jarak yang lebih lebar dan ukuran 
partikelnya tidak merata.. Partikel nikel 
yang dihasilkan dari konsentrasi ion nikel 
0,05 M terdiri dari kumpulan partikel 
partikel kecil yang memebentuk partikel 

yang lebih besar atau aglomerat dengan 
ukuran yang merata sebesar 1,7 μm .  

Terjadinya aglomerasi pada partikel 
dengan konsentrasi ion logam 0,05 M 
disebabkan oleh waktu reaksi yang cukup 
lama, suhu reaksi yang dipakai cukup 
tinggi dan digunakannya pelarut akuades 
dalam proses reaksi yang menyebabkan 
pertumbuhan dari partikel tidak dapat 
dicegah atau ditahan sehingga partikel 
yang dihasilkan cukup besar. 

 

IV. Kesimpulan Dan Saran  

 Kesimpulan 

Setelah dilakukan penelitian mengenai 
sintesis nanopartikel nikel menggunakan 
pereduksi alami dan hidrazin dengan 
konsentrasi 0,1 M untu gambir dan 0,05 M 
untuk hidrazin dapat disimpulkan bahwa 
sintesis menggunakan pereduksi alami 
seperti ekstrak gambir  indikasi awalnya 
belum memberikan hasil berupa logam 
nikel.  Pereduksi yang mampu mereduksi 
ion nikel menjadi logam nikel adalah 
hidrazin dengan konsentrasi ion logam  
0,05 M. Pernyataan keberhasilan 
menggunakan pereduksi hidrazin dapat 
dibuktikan dengan muculnya 5 pola 
puncak spesifik logam Ni pada hasil 
karakterisasi menggunakan XRD 
dihasilkan logam nikel dengan bentuk fcc 
dengan ukuran kristal 25 nm dan 30 nm. 
Dari analisis SEM menunjukkan bahwa 
ukuran partikel nikel yang dihasilkan pada 
konsentrasi ion nikel 0,05 M memiliki 
ukuran yang hampir sama besar dan 
merata atau termonodispers. Partikel yang 
terbentuk berupa aglomerat atau kumpulan 
partikel – partikel kecil dengan ukuan 
partikel besar sebesar 1,7 μm. 
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Abstract 

 
Organic carbon content Analysis of biomaterials by Incineration is a method to determine the 
content of organic carbon from natural materials. In this work, we have used such method where 
good cotton and glucose (C6H12O6) were as sampler. Yield of glucose combustion is 9.7% with  
conversion factor 10.3 while its was 3.8 cotton combustion. In that process, cotton was found to 
be better than the glucose for by 2.7 even though not all C of glukosa is converted to CO2 which 
was then absorbed by NaOH. There are also some of C that reacts with the limited  ½O2 to 
produce CO. 
Keyword: incineration, organic carbon, CO2, rendement, converppsion factor. 

 
I. Pendahuluan 
 
Karbon organik melimpah di alam, karena 
setiap komponen material baik makhluk 
hidup ataupun material alam mengandung 
karbon dengan jumlah yang berbeda 
tergantung dari bahannya. Penentuan 
kandungan karbon organik dalam suatu 
material sangat membantu untuk 
perlakuan material tersebut selanjutnya. 
 
Penentuan C-Organik berdasarkan 
penelitian sebelumnya dilakukan oleh 
Tarigan, L, D (2002), di mana pengukuran 
kadar C-Organik ditetapkan dengan 
menggunakan alat CHNS analyser dan 
dilakukan pada bahan organik sampel 
tanah. Pendekatan yang paling umum 
dilakukan untuk menetapkan kandungan 
bahan organik diperoleh dengan 
mengalikan C-Organik tanah dengan  
faktor konversi 1,724. Berbagai penelitian di 
daerah subtropika menunjukkan bahwa 
nilai faktor sebesar 1.724 terlalu rendah [1]. 
 
Metoda lain yang sering digunakan untuk 
menganalisa kandungan C-Organik yaitu 
metoda Walkley & Black di mana karbon 
dalam sampel dioksidasi oleh kromat 
dalam suasana asam Krom (III) yang 

terbentuk setara dengan C-Organik yang 
teroksidasi dan diukur dengan 
spektrofotometer [2], sedangkan untuk 
pemisahan CO2 dari campuran gas dengan 
menggunakan membran sebagai kontraktor 
gas–cair, yang merupakan pengembangan 
dari penggunaan membran konvensional 
yang biasanya digunakan pada proses 
filtrasi serta osmosis balik pada pengolahan 
air (water treatment) [3]. Oleh karena itu, 
pada penelitian ini dilakukan percobaan 
untuk menentukan kadar C-Organik 
dengan metoda insinerasi. 
 
Insinerator merupakan tungku 
pembakaran yang mengkonversi materi 
padat menjadi materi gas, dan abu (bottom 
ash dan fly ash). Metoda insinerasi sering 
digunakan dalam proses pengolahan 
limbah padat dengan cara pembakaran 
pada temperatur lebih dari 800oC untuk 
mereduksi bahan mudah terbakar 
(combustible) yang sudah tidak dapat didaur 
ulang lagi, membunuh bakteri, virus, dan 
kimia toksik [4]. Proses pembakaran 
sempurna, Insinerasi dapat mengurangi 
berat sampah 70-80 % atau volume 85-95 % 
[4]. 
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Songsak Klamklang., et al (2012) 
mengatakan Insinerasi atau pembakaran 
elektrokimia merupakan metode yang 
mengoksidasi bahan organik menjadi CO2 
oleh radikal hidroksil physisorbed. Bahan 
elektroda harus memiliki aktivitas 
elektrokatalitik tinggi terhadap oksidasi 
elektrokimia organik menjadi CO2 dan H2O 
[5]. 
 

Pembakaran menggunakan teknik 
insinerasi untuk mencapai reduksi volume 
maksimum,  diperlukan insinerator yang 
mempunyai suatu ruang bahan bakar 
dengan temperatur cukup tinggi sehingga 
mampu membakar secara baik. Proses 
pembakaran merupakan reaksi kimia 
antara bahan bakar dengan gas oksigen 
yang berlangsung pada kondisi tertentu 
dimana suhu mencapai titik bakar dari 
bahan bakar [6]. Kesempurnaan dari reaksi 
pembakaran juga ditentukan oleh 
tersedianya gas oksigen yang cukup 
memadai dan terjadinya kontak yang baik 
antara bahan bakar dan oksigen [7]. 

Pada penelitian pendahuluan ini sampel 
yang digunakan adalah kapas dan glukosa 
(C6H12O6), glukosa digunakan sebagai 
kalibrasi. Pemilihan sampel kapas 
dilakukan karena kapas bersifat padat, 
berongga dan kering sehingga akan lebih 
mudah terbakar, kapas yang digunakan 
adalah kapas komersial yang tersedia 
umum dipasaran. Hal ini dilakukan karena 
kapas ini tidak banyak menggunakan 
bahan-bahan kimia, yang dapat 
mempengaruhi jumlah C-Organik seperti 
pemutih atau lainnya. 
 
Pirolisis adalah konversi termal (destruksi) 
bahan organik melalui proses pemanasan 
tanpa atau sedikit oksigen atau reagen 
lainnya, yang dilakukan pada suhu yang 
lebih rendah dibandingkan dengan 
insinerasi [8-9]. Dimana material mentah 
akan mengalami pemecahan struktur kimia 
menjadi fasa gas [10]. 
 
Pirolisis adalah kasus khusus termolisis. 
Pirolisis ekstrim, yang hanya meninggalkan 
karbon sebagai residu disebut karbonisasi. 
Proses ini merupakan peruraian dengan 

bantuan panas tanpa adanya oksigen atau 
dengan jumlah oksigen yang terbatas. 
Biasanya terdapat tiga produk dalam 
proses pirolisis yakni: gas (uap organik), 
pirolisis oil, dan arang. Uap organik yang 
dihasilkan mengandung karbon 
monoksida, metana, karbon dioksida, tar 
yang mudah menguap dan air. Uap 
organik kemudian dikondensasikan 
menjadi cairan. Cairan hasil pirolisis 
dikenal sebagai bio-oil [10]. 

II. Metodologi Penelitian 
 
2.1. Bahan Kimia, peralatan, dan instrumentasi 
Bahan yang digunakan yaitu: glukosa 
(C6H12O6), kapas, HCl 0,2 N, NaOH 0,2 N, 

Phenolptalein (pp), spiritus, aquadest dan 
asam oksalat (C2H2O4.2H2O). 
Alat yang digunakan yaitu: Aerator, 

sumber listrik (raket nyamuk), bunsen 
(lampu spiritus), neraca analitik, klem, 

standar (statif), sambungan pipa, slang, 
erlenmeyer buhcner 150 ml, tabung nessler 
dan alat-alat gelas lainnya. 
 
2.2. Prosedur penelitian 
Pembuatan larutan NaOH 0,2 N 
Larutan NaOH 0,2 N dibuat dengan 
menimbang 0,8 gr NaOH dan dilarutkan 
dalam labu ukur 100 ml dengan 
menambahkan aquadest sampai tanda 
batas kemudian distandarisasi dengan 
asam oksalat 
 
Pembuatan larutan HCl 0,2 N 
Larutan HCl 0,2 N dibuat dengan 
pengenceran bertingkat dari HCl p.a 37% = 
12,06 N. HCl 12,06 N  diencerkan menjadi 2 
N dengan memipet 16,56 ml HCl 12,06 N, 
dimasukkan ke dalam labu ukur 100 ml 
yang sebelumnya telah diisi dengan sedikit 
aquadest, aduk dan tambahkan aquadest 
sampai tanda batas. Untuk membuat 
larutan HCl 0,2 N, 10 ml larutan 2 N 
dipipet dan encerkan kembali dengan labu 
100 ml. HCl 0,2 N distandarisasi dengan 
NaOH yang telah distandarisasi dengan 
asam oksalat 
 
Pembuatan larutan standar asam oksalat 
dihidrat (C2H2O4.2H2O) 
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Larutan standar asam oksalat 0,2 N dibuat 
dengan menimbang 1,26 gr asam oksalat 
(BE = 63) dan dilarutkan dalam labu ukur 
100 ml dengan menambahkan aquadest 
sampai tanda batas. 
Rangkaian Alat 
Pertama diambil standar dan 3 buah klem, 
letakkan klem 1 untuk penopang tabung 
nessler berisi NaOH untuk menangkap gas 
CO2 dari udara luar, sebelum ketabung 
sampel yang akan dibakar, dengan 
demikian gas CO2 yang diperoleh dari hasil 
pembakaran adalah lebih murni dan tidak 
bercampur dengan gas CO2 dari udara luar. 
Klem 2 diletakkan  paling bawah dan 
menghadap kedepan untuk meletakkan 
sampel yang akan di bakar. Klem 3 terletak 
di belakang paling atas untuk meletakkan 
erlenmeyer buchner berisi NaOH untuk 
menampung CO2 hasil pembakaran. Pada 
ujung pipa gas masuk ke erlenmeyer 
buchner diberi batu berongga agar udara 
yang mengalir dapat membentuk 
gelembung kecil-kecil dan dapat bereaksi 
dengan NaOH secara merata. 

Aerator dihubungkan ke tabung nessler, 
disambungkan dengan posisi tegak pada 
klem 1, dihubungkan dengan slang ke klem 
2 untuk mengalirkan udara pembakaran. 
Tabung 2 dengan posisi miring 
dihubungkan dengan slang untuk 
mengalirkan gas ke erlenmeyer buchner, 
sehingga gas CO2 bisa ditangkap oleh 
larutan NaOH. Di bawah tabung sampel 
diletakkan bunsen untuk pembakaran. 
Dalam tabung pembakaran diberi 2 kawat 
tembaga ke dalamnya yang dihubungkan 
ke sumber listrik untuk mempercepat 
proses pembakaran. 
 
Penentuan C-Organik 
Untuk sampel  glukosa digunakan massa 
sampel 0, 50, 100, dan 150 mg. Dimasukkan 
kedalam tabung tempat sampel dengan 
corong, kemudian disambungkan pada 
penutupnya, periksa sumber listrik apakah 
jarak kedua ujung tembaga cukup untuk 
mengeluarkan percikan api. 25 ml NaOH 
0,2 N dimasukkan kedalam tabung  nessler 
yang tegak dan 60 ml  kedalam erlenmeyer 
buchner. 

Pembakaran dilakukan, dengan 
menghidupkan api pada bunsen dan 
aerator dihidupkan. Pembakar spiritus di 
dekatkan dengan tabung secara berlahan 
untuk menghindari tabung pecah. Setelah 
beberapa saat, pembakaran dibantu dengan 
sumber listrik pada ujung tembaga, 
dilakukan beberapa kali sampai 
pembakaran selesai. Perubahan wujud, 
warna glukosa dan warna NaOH pada 
erlenmeyer buchner diamati. 

Setelah glukosa habis terbakar matikan 
bunsen, aerator tetap dihidupkan agar sisa-
sisa CO2 yang tertinggal ditabung 
pembakaran bisa mengalir ke erlenmeyer 
buchner. Erlenmeyer buchner dilepaskan 
dari klem, larutan NaOH yang telah 
menyerap/ mengabsorbsi CO2 dipipet 10 
ml kemudian dimasukkan ke dalam 
erlenmeyer 125 ml. Ditambahkan 1 tetes 
indikator pp terjadi perubahan warna jadi 
merah muda. 

Larutan yang telah ditambahkan indikator 
pp dititrasi dengan HCl 0,2 N. Volume HCl 
yang terpakai dicatat dan dikali 6. Hal yang 
sama dilakukan untuk sampel kapas 
dengan variasi massa: 0 ; 20; 40 ; 50 ; 75 ;  
100, 125 dan 150 mg. Sisa pembakaran 
kapas yang berupa abu ditimbang. 
 

III. Hasil dan Pembahasan 
 
3.1 Massa C-Organik glukosa  
Massa glukosa yang digunakan untuk 
pembakaran yaitu dari 4 variasi massa. 
Pembakaran dengan penggunaan glukosa 
berfungsi sebagai kalibrasi untuk melihat 
tingkat keberhasilan metoda yang baru 
dikembangkan ini, karena glukosa telah 
diketahui dengan pasti jumlah karbon 
didalamnya.  
 
Tabel 1. Massa C-Organik glukosa secara    

teori dan hasil percobaan. 

Massa 
Glukos
a (mg) 

Mass
a C 

Teori 
( mg ) 

Massa C 
percobaa
n ( mg ) 

Rendeme
n 

( % ) 

52,85 21,14 2,1156 10,0 
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100,50 40,20 3,9948 9,9 

152,05 60,82 5,8752 9,6 

200,90 80,36 7,5198 9,4 

Rata – rata 9,7 

 

 
Gambar 2. Grafik massa C-Organik 

glukosa secara teori. 

Grafik massa C-Organik glukosa secara 
teori terlihat pada Gambar 2. Pada grafik 
terlihat dengan penambahan jumlah massa 
sampel massa karbon yang terkandung 
didalamnya juga akan naik berbentuk 
linear. 

Proses pembakaran glukosa terjadi dalam 
beberapa tahap, sampel yang dibakar 
berbentuk bubuk akan mencair dengan 
penambahan panas, setelah beberapa saat 
cairan akan mulai mengering dan menjadi 
coklat. Setelah kering glukosa akan 
berubah warna menjadi hitam, jika 
dibiarkan terus maka glukosa akan habis 
terbakar seperti terlihat pada lampiran 11.   

Grafik massa C-Organik glukosa yang 
didapatkan dari percobaan terlihat pada 
gambar 3. Terlihat bahwa kandungan C-
Organik hasil percobaan jauh lebih kecil 
dari C-Organik secara teori. Satu hal yang 

menarik dari hasil pengukuran ini adalah 
nilai rendemen yang juga dapat disebut 
dengan efisiensi penangkapan CO2 oleh 
NaOH relatif konstan dan hasil 
pengukuran ini memperlihatkan kurva 
linier antara massa C-Organik dengan 
massa sampel yang digunakan. 

 
Gambar 3. Grafik Massa C-Organik 

glukosa secara percobaan. 

Dari uji statistik yang dilakukan terhadap 
percobaan didapatkan nilai dari standar 
deviasinya adalah 2,7 % dan 3,8 % dari nilai 
rata-rata rendemen yang didapatkan yaitu 
9,7 %. Nilai deviasi yang didapatkan 
kurang dari 10% sehingga dapat dikatakan 
bahwa rendemen adalah konstan dan tidak 
berbeda nyata.  
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Gambar 4.  Perbandingan massa C-Organik 

glukosa secara teori dan  
percobaan(    = Glukosa secara 
percobaan,     = Glukosa secara 
teori). 

Dari nilai rendemen atau efisiensi 
penangkapan CO2 diperoleh faktor 
konversi 10,3. Jadi faktor konversi untuk 
menghitung jumlah CO2 sebenarnya dalam 
glukosa adalah 10,3. Dengan arti kata 
karbon sebenarnya dalam glukosa sama 
dengan karbon yang diperoleh dari 
percobaan dikalikan dengan faktor 
konversi yaitu 10,3. Perbandingan kurva 
teori dengan kurva percobaan dapat dilihat 
pada gambar 4. 
 
3.2 C-Organik sampel Kapas 
 
Pada pembakaran kapas, sampel tidak 
terbakar sempurna, menyisakan sedikit abu 
disebabkan adanya kandungan senyawa 
lain yang terdapat dalam kapas. Sisa 
pembakaran yang berupa abu tergantung 
massa sampel yang dibakar. Sampel kapas 
75,0 mg sisa pembakarannya adalah 0,9 mg, 
dan  untuk 40 mg sampel sisa 
pembakarannya 0,4 mg.  
 
Tabel 4. Massa C-Organik pembakaran  

kapas. 
 

Massa sampel 
(mg) 

Massa Karbon 
( mg ) 

0 - 

23,65 3,2904 

40,85 4,6992 

50,75 5,3256 

75,35 7,8300 

100,35 10,9968 

125,20 13,0812 

151,10 15,5088 

 

Dari tabel dapat dilihat dengan 
bertambahnya jumlah sampel maka jumlah 
karbon yang didapatkan juga bertambah 
seperti juga yang terlihat pada grafik 
(gambar 5). Kurva ini memperlihatkan 
bahwa percobaan juga berjalan relatif baik 
dengan koefisien korelasi R2 = 0,9963. 
 

 
Gambar 5. Grafik massa C-Organik hasil 

pembakaran kapas. 

3.3 Perbandingan Massa C-Organik dari hasil 

pembakaran Kapas dengan Glukosa. 

 

Dilihat dari proses pembakaran ada 
perbedaan yang signifikan antara 
pembakaran glukosa dan kapas. Pada 
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pembakaran glukosa sampel bisa dibakar 
sempurna sehingga tidak ada sisa 
pembakaran. 

 
Gambar 6: Perbandingan massa C-Organik 

dari glukosa secara teori, 
pembakaran glukosa  dan 
pembakaran kapas (   = glukosa 
teori,     = pembakaran kapas,                                      
ZZ= pembakaran glukosa) 

Proses pembakaran pada glukosa terjadi 
dalam beberapa tahap yaitu : Saat sumber 
panas didekatkan secara perlahan, serbuk 
putih glukosa akan mulai mencair dengan 
cepat dan mendidih. Setelah beberapa saat 
warnanya berubah menjadi coklat, jika 
diberi percikan api melalui kawat tembaga 
akan mengeluarkan asap yang bergerak 
cepat dalam tabung, sampai akhirnya 
mengering, menjadi hitam pekat dan 
kering. Gambar 6 merupakan grafik yang 
menunjukkan massa C-Organik 
pembakaran glukosa, C-Organik 
pembakaran kapas dan C-Organik glukosa 
secara teori.  

 

 
Gambar 7. Perbandingan massa C-Organik 

dari pembakaran kapas dan 
glukosa (     =  kapas,   = 
glukosa,           = kesetaraan  
massa C-Organik glukosa dan 
kapas) 

Pada pembakaran sampel kapas yang 
sifatnya kering akan langsung berubah 
warna menjadi coklat dan hitam, asap yang 
terbentuk menjadi lebih banyak. Waktu 
yang dibutuhkan lebih cepat dibandingkan 
pembakaran glukosa. Warna NaOH yang 
dihasilkan lebih coklat jika dibandingkan 
dengan hasil absorbsi pembakaran glukosa. 
Semakin banyak sampel yang digunakan 
semakin banyak pula asap sisa pembakaran 
yang tersisa di dalam tabung pembakaran 
dan slang. Dari pembakaran yang 
dilakukan, jumlah sampel kapas maksimal 
yang bisa digunakan untuk pembakaran 
adalah 151,10 mg, jika melebihi jumlah 
tersebut pembakaran tidak lagi 
berlangsung sempurna. 

Hal yang menyebabkan pembakaran tidak 
berjalan baik, karena alat yang digunakan 
tidak memadai untuk pembakaran sampel 
melebihi 151,10 mg. Proses pembakaran 
melebihi kapasitas tabung tempat 
pembakaran, asap yang dihasilkan akan 
menyumbat slang (lampiran 13) udara 
keluar. Asap bercampur dengan uap air 
sehingga kesempurnaan pembakaran 
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terganggu dan hasilnya berbeda relatif jauh 
dari data yang lain. 

Jika dilihat dari larutan NaOH yang telah 
menyerap CO2 hasil pembakaran terdapat 
perbedaan warna (lampiran 14). Hasil 
absorbsi pembakaran kapas berwarna 
coklat lebih pekat jika dibandingkan warna 
NaOH hasil absorbsi pembakaran glukosa 
yang terlihat lebih jernih, menggunakan 
massa yang sama. Hal ini disebabkan oleh 
asap CO2 yang dihasilkan dari pembakaran 
kapas lebih banyak, jika dibandingkan asap 
hasil pembakaran glukosa sehingga 
menyebabkan perubahan warna. 

Gambar 7 menunjukkan massa C-Organik 
hasil pembakaran glukosa dan kapas. 
Dapat dilihat massa C-Organik hasil 
pembakaran  kapas sebanyak 75,00 mg 
setara dengan C-Organik pembakaran 
glukosa 200,00 mg. Dapat disimpulkan 
bahwa pembakaran 1 mg kapas hasilnya 
setara dengan pembakaran glukosa 2,7 mg. 
Dengan arti kata kesempurnaan 
pembakaran kapas menghasilkan gas CO2 
dibandingkan pembakaran glukosa adalah 
2,7 : 1, atau pembakaran kapas 2,7 kali lebih 
sempurna dibandingkan pembakaran 
glukosa. Bila faktor konversi untuk glukosa 
10,3 maka : 

Faktor konversi untuk kapas adalah: 
 

 = 3,8 

Rendahnya faktor konversi pembakaran 
kapas menghasilkan CO2 dibanding 
glukosa, disebabkan struktur kapas yang 
berongga sehingga pembakaran lebih 
sempurna : 

C(s) + O2(g)   CO2(g) 

Sedangkan pada pembakaran glukosa yang 
memiliki struktur lebih padat 
menyebabkan pembakaran kurang 
sempurna.  Dimana tidak semua karbon 
dirubah menjadi CO2 tetapi sebagian hanya 
dirubah menjadi CO.  

C(s)  +  ½ O2(g)    CO(g) 

IV. Kesimpulan 

 

Dari percobaan yang dilakukan dapat 
disimpulkan bahwa, metoda insinerasi 
dapat digunakan untuk menentukan  C-
Organik biomaterial. Rendemen perolehan 
C-Organik glukosa adalah 9,7 % dengan 
faktor konversinya 10,3 sedangkan faktor 
konversi untuk perolehan karbon kapas 
adalah 3,8. Pembakaran kapas lebih baik 
dibandingkan dengan pembakaran glukosa 
dimana pembakaran kapas 2,7 kali lebih 
sempurna dibandingkan pembakaran 
glukosa. Meskipun pembakaran pada 
glukosa tidak ada sisa pembakaran, namun 
tidak semua C pada pembakaran glukosa 
diubah menjadi CO2 yang dapat ditangkap 
oleh NaOH, ada sebagian C yang bereaksi 
dengan ½O2 sehingga menghasilkan CO. 
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Abstract 

 
Aurivillius phases are metal oxide type compound with general formula [Bi2O2]2+[An-1BnO3n+1]2-. 
Four-layers Aurivillius phases, SrBi4-xLaxTi4O15 with x = 0.5 and 1 have been synthesized by 
hydrothermal method using NaOH 3 M as mineralizer at temperature 240oC for 72 hours.. The 
products were characterized by X-ray diffraction (XRD) and SEM. All X-ray diffraction data were 
refined by Le Bail technique using Rietica program. The results showed that the samples formed 
four-layers Aurivillius phase, mixture with the perovskite phase. Increasing amount of La3+ in the 
sample tends to increase the perovskite phase. The morphology of the samples was analyzed by 
SEM and showed plates typical compounds of Aurivillius phase. 
 
Keywords. Aurivillius phase, Hydrothermal Method, perovskit, Le Bail 
 
 

I. Pendahuluan 
 

Senyawa Aurivillius merupakan kelompok 
oksida logam yang terdiri dari struktur 
berlapis yang tumbuh secara teratur dari 
lapisan perovskit [An-1BnO3n+1]2- dan lapisan 
bismut [Bi2O2]2+. Kation A merupakan ion 
logam yang bermuatan +1, +2 atau +3 
dengan koordinasi dodekahedral seperti 
Na+, K+, Ca2+, Sr2+, Ba2+, Pb2+ atau Ln3+, 
sedangkan kation B merupakan unsur 
logam transisi dengan koordinasi 
oktahedral yang berjari-jari  lebih kecil dari 
kation A seperti Fe3+, Cr3+, Nb3+, Ta3+, W5+ 
atau Mo6+ dan n merupakan bilangan bulat 
(2 ≤ n ≤ 8).1,2  
 
Oksida Aurivillius memiliki banyak potensi 
aplikasi karena memiliki sifat magnetik, 
listrik dan optik. Senyawa ini dapat 
diaplikasikan sebagai bahan 
superkonduktor, katalis dalam industri 
petrokimia, keramik di bidang kesehatan, 
bahan penyimpan memori seperti FRAM, 
DRAM, konduktor, material magnetik, 
katalis, optikal display dan kapasitor.3 

 
Senyawa Aurivillius SrBi4Ti4O15 telah 
pernah disintesis dan dilaporkan bersifat 

ferolektrik dengan suhu transisi fasa 527C.4 
Pendopingan logam tanah jarang seperti 
La3+ atau Nd3+ pada lapisan perovskit dapat 
meningkatkan kepolaran dari senyawa 
Aurivillius.5 Senyawa SrBi4-xLaxTi4O15 sudah 
pernah disintesis, dengan menggunakan 
metode lelehan garam. Hasil yang 
didapatkan senyawa Aurivillius lapis 
empat, SrBi4-xLaxTi4O15 sudah terbentuk 
namun masih mengandung fasa lain yaitu 
fasa SrTiO3 dan fasa Bi3Ti3O12. Semakin 
banyak komposisi La3+ yang ditambahkan 
semakin banyak fasa SrTiO3 yang 
terbentuk.6 Penelitian yang dilakukan oleh 
Missyul (2010), sintesis Bi2LnNbTiO9 (Ln = 
Nd-Gd), didapatkan bahwa ion Ln 
menempati posisi pada lapisan perovskit, 
ion Bi3+ hanya terdapat pada lapisan 
bismuth.7 Pada artikel ini kami melaporkan 
hasil sintesis senyawa SrBi4-xLaxTi4O15 yang 
dilakukan dengan metode hidrotermal 
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Pada penelitian sebelumnya, Rizal, M dan 
Ismunandar (2007) telah berhasil melakukan 
sintesis dan karakterisasi senyawa 
Aurivillius Bi4Ti3O12 dengan metode 
hidrotermal.8 Pada penelitian itu dilakukan 
variasi suhu, waktu dan konsentrasi dari 
NaOH untuk mendapatkan kondisi 
optimumnya. Hasil yang diperoleh adalah 
suhu optimum yang digunakan adalah 
240oC, waktu optimum 72 jam dan 
konsentrasi NaOH yang digunakan adalah 3 
M. Hasil optimum ini diaplikasikan dalam 
penelitian untuk senyawa SrBi4-xLaxTi4O15 

dengan x = 0,5 dan 1.  
 
II. Metodologi Penelitian 
2.1. Bahan kimia, peralatan dan instrumentasi 
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini 
adalah Bi(NO3)3.5H2O 98% (Sigma-Aldrich), 
Sr(NO3)2 p.a 99,0% (Merck), La(NO3)3.6H2O 
99,999% (Merck), Ti(OC3H7)4 98% (Aldrich), 
NaOH 98%, dan akuades. 
 
Peralatan yang digunakan krus alumina, 
neraca analitis, mortar dan pestel, tungku 
pemanas dan alat-alat gelas. Karakterisasi 
produk dilakukan dengan X-Ray Diffraction 
(XRD; Simadzu XRD 7000 dengan sumber 
Cu-Kα) dan Scanning Electron Microscopy 
(SEM; JEOL JSM-6360LA)  
 
2.2. Prosedur penelitian 
Semua bahan kimia utama ditimbang 
dengan perbandingan stoikiometri. 
Kemudian semua prekursor dicampur, 
dilarutkan dengan 60 mL NaOH 3 M dan 
distirer selama 2 jam hingga homogen. 
Kemudian campuran dimasukkan ke dalam 
autoklaf dan dipanaskan dalam oven 
dengan suhu 240oC, selama 72 jam. Serbuk 
yang diperoleh dicuci dengan akuades 
sampai pH netral, dan dipanaskan pada 
suhu 110oC selama 6 jam. Produk dikalsinasi 
pada suhu 550oC selama 5 jam dan 
dikalsinasi pada suhu 900oC selama 4 jam. 
Karakterisasi produk dilakukan dengan 
menggunakan XRD dan SEM. 
 

 
 
 
 

 
III. Hasil dan Pembahasan 

 
Gambar 1 menunjukkan hasil XRD dari 
senyawa Aurivillius SrBi4-xLaxTi4O15 dengan 
x = 0,5 dan 1. Pola difraksi dari sampel 
sudah memperlihatkan fasa Aurivillius lapis 
empat yang ditandai dengan puncak-
puncak spesifik pada 2θ = 12,92º, 13,0o, 
17,32º, 21,68º, 23,2º, 27,76º, 30,38º, 32,96º, 
39,7º, 47,8º, 52,36º dan 57,22º. Pola difraksi 
ini analog dengan SrBi4Ti4O15 yang 
berstruktur ortorombik dan grup ruang 
A21am dengan Z = 4 yang dilaporkan oleh 
Hervoche, C. H., dkk (2002).9 Selain puncak 
spesifik dari senyawa Aurivillius lapis  
empat, pola difraksi dari sampel 
menunjukkan puncak yang tidak sesuai 
dengan pola difraksi sinar-X dari fasa 
Aurivillius lapis empat. Puncak tersebut 
berada pada daerah 2θ = 32,4º, 46,8º, 57,4º 
yang diasumsikan sebagai puncak dari 
perovskit SrTiO3 (ICSD #94573) yang 
dilaporkan oleh Yamanaka dkk (2002).10  
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Gambar 1. Pola difraksi sinar-X senyawa SrBi4-

xLaxTi4O15 , a) Standar SrBi4Ti4O15 b) x 
= 0,5 dan c) x = 1,      = fasa perovskit  

 
Berdasarkan pola difraksi sinar-X pada 
Gambar 1, terlihat semakin banyak 
komposisi La3+ yang digunakan maka 
intensitas dari fasa SrTiO3 semakin 
meningkat. Ukuran jari-jari ion dari La3+, 
Sr2+ dan Bi3+ berturut-turut adalah 1,50, 1,58 
dan 1,36 Å.11 Jari-jari ion La3+ memiliki 
ukuran yang sedikit lebih kecil dibanding 
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ion Sr2+, sehingga ion La3+ cenderung 
berada pada posisi kubotahedral dari 
lapisan perovskit. Namun dengan adannya 
kation La3+ menyebabkan Sr2+ lebih 
cenderung untuk membentuk fasa perovskit 
tanpa tergabung dengan lapisan bismut 
membentuk fasa Aurivillius. 
 
Hasil XRD dari sampel SrBi4-xLaxTi4O15 
direfinement dengan teknik Le Bail dengan 
program Rietica. Hasil refinement 
diperlihatkan pada Gambar 2. Refinement 
struktur dilakukan dengan campuran 2 fasa, 
yaitu fasa Aurivillius lapis empat dan fasa 
pervoskit. Data awal Aurivillius lapis empat 
yang digunakan adalah senyawa SrBi4Ti4O15 
yang dilaporkan oleh Hervoche, C. H, dkk  
(2002)9 dengan sel satuan a = 5,4507 Å; b = 
5,4376 Å; c = 40,9841 Å; dan Z = 4 dengan 
simetri ortorombik dan grup ruang A21am. 
Data awal fasa perovskit yang digunakan 
adalah senyawa SrTiO3 yang dilaporkan 
oleh Yamanaka, T., dkk (2002)10 dengan a = 
b = c = 5,4370 Å; Z = 1 dengan simetri kubik 
dan grup ruang PM-3M. 
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Gambar 2. Plot Le Bail senyawa SrBi4-xLaxTi4O15 

(x = 0,5 dan 1) ; data percobaan (o), 
perhitungan (garis tegas) dan selisih 
(grafik paling bawah). Garis-garis 
pendek (bar) menunjukkan posisi 
yang diindeks untuk grup ruang 
A21am dan PM-3M,. 

 

Hasil refinement struktur memperlihatkan 
kecocokan profil yang sangat baik antara 
data standar yang digunakan dengan data 

difraksi sinar-X hasil penelitian. Hal ini 
ditandai dengan berhimpitnya data standar 
dengan data penelitian serta kalkulasi (garis 
tegas) dimana titik-titik difraksi terjangkau 
oleh garis kalkulasi (bulatan hitam) dan 
perbedaan keduanya sangat kecil (ditandai 
dengan garis hijau yang mendatar). 
Parameter sel hasil dari refinement senyawa 
Aurivillius lapis empat, SrBi4-xLaxTi4O15 
dengan x = 0,5 dan 1 diberikan pada Tabel 1. 
 
 
 
Tabel 1. Parameter sel satuan hasil refinement 

dengan metode Le Bail untuk data 
senyawa Aurvillius lapis empat, SrBi4-

xLaxTi4O15 (x = 0,5 dan 1) 

 

Parameter 
 

SrBi4-xLaxTi4O15 

x = 0* x = 0,5 x = 1 

Grup ruang A21am A21am 
 

A21am 

a (Å) 5,4507(1) 5,4522 (8) 5,4507 (5) 

b (Å) 5,4376(1) 5,4374 (7) 5,4381 (4) 

c (Å) 40,9841(8)  41,0071 (3) 40,9708 (7) 

V (Å3) 1214,72 1215,70 1214,46 

b-a (Å) -0,0131 -0,0148 -0,0126 

c/a 7,5190 7,5212 7,5166 

Z 4 4 4 

Rp (%) - 3,47 3,21 

Rwp (%) - 4,72 4,19 

X2 - 1,1458 1,1249 

*Sampel x = 0*, data difraksi diambil dari 
laporan Hervoche, C. H., dkk (2002)9 
 
Morfologi permukaan dari senyawa SrBi4-

xLaxTi4O15 untuk sampel x = 1 diamati 
dengan SEM diperlihatkan pada Gambar 3. 
Serbuk produk terlihat berupa lempengan 
dan butiran halus yang sudah 
memperlihatkan ciri khas dari senyawa 
Aurivillius. 
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Gambar 3. Morfologi sampel SrBi4-xLaxTi4O15 
dengan x = 1 yang disintesis dengan 
metode hidrotermal 

 
IV. Kesimpulan 
 
Senyawa Aurivillius lapis empat, SrBi4-

xLaxTi4O15 (x = 0,5 dan 1) telah disintesis 
menggunakan metode hidrotermal dengan 
suhu 240oC selama 72 jam.  Fasa Aurivillius 
lapis empat dengan struktur ortorombik 
dan grup ruang A21am sudah terbentuk 
namun masih mengandung fasa lain yaitu 
fasa perovskit SrTiO3. Hasil difraksi sinar-X  
menunjukkan bahwa semakin banyak La3+ 

yang ditambahkan maka semakin banyak 
fasa perovskit yang terbentuk.  
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