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Abstract: This research has investigated adsorption of Pb with using fly ash adsorbent. This
study aims to determine the ability of H2SO4 to activate coal fly ash, to determine the
optimum conditions for adsorpion of activated fly ash in a solution of ions Pb(II), and
determine the adsorption capacity of activated fly ash in a solution of ions Pb(II). The Pb
metal adsorption stage was to activate fly ash using HoSO4 then fly ash was characterized
using XRF. The optimum conditions on the adsorption of ions Pb(II) were determined with
adsorbent mass variations, variations in contact time, variations pH and conduction
experiments on water samples. The results show that the optimum conditions occurs in a
concentration of 10 ppm using H2SO4 8 M, adsorbent mass of 2 g, 45 minutes of contact
time and pH of 7. The results of this study were also able to adsorb Pb(II) ions up to 88,82%.

Keywords: Adsorption, fly ash, lead (Pb), optimum condition

1. Pendahuluan

Batubara adalah salah satu sumber
energi alternatif disamping minyak dan
gas bumi. Dipilihnya batubara sebagai
sumber energi karena batubara relatif
lebih murah dibanding minyak bumil.
Pusat Listrik Tenaga Uap (PLTU)
menggunakan batubara sebagai bahan
bakar boiler untuk menghasilkan kukus
(steam) sebagai media pemanas atau
pembangkit listrik seperti pada PT Riau
Andalan Pulp and Paper (RAPP).
Penggunaan batubara sebagai
pembangkit listrik tenaga uap ternyata
mengakibatkan dampak negatif bagi
lingkungan?.

Fly ash batubara merupakan limbah
buangan yang dilepaskan begitu saja di
udara tanpa adanya pengendalian khusus
untuk melepaskan fly ash ke udara. Fly
ash umumnya disimpan sementara pada
pembangkit listrik tenaga batubara, dan
akhirnya dibuang di landfill (tempat
pembuangan). Penumpukkan fly ash
batubara ini menimbulkan masalah bagi
lingkungan, yaitu mencemarilingkungan
udara maupun lingkungan tanah3.

Selain dampak negatifnya, fly ash
juga memiliki keuntungan yaitu
komposisi kimianya terdiri dari oksida
logam yaitu silika (SiOz2), alumina (Al2O3)
dan besi (Fe20s). Keberadaan komponen
silika dan alumina memungkinkan fly ash
untuk dapat disintesis menjadi material
yang strukturnya miripdengan zeolit atau
dikenal dengan zeolite like material (ZLM).
Struktur zeolit yang berpori merupakan

sifat yang dapat dimanfaatkan sebagai
material adsorben suatu bahan pencemar
yang dikeluarkan dari suatu industri4.
Disisi lain sejalan dengan
pertumbuhan dan perkembangan
penduduk, kebutuhan air untuk berbagai
keperluan air bersih ssat ini sudah
menjadi masalah yang cukup serius. Hal
ini diperburuk dengan meningkatnya
limbah industri yang dibuang ke
lingkungan, yang seringkali tidak
memperhatikan kualitas limbah cairyang
dibuang sehingga mengakibatkan
permasalahan yang kompleks bagi
lingkungan. Salah satu diantaranya
adalah logam berat, seperti merkuri (Hg),
kadmium (Cd), Timbal (Pb), arsen (As),
krom (Cr) dan beberapa lainnya yang
merupakan logam yang beracun dan
berbahaya bagi kesehatan manusia®.
Metode penyisihan logam Pb dalam
limbah cair salah satu caranya adalah
secara adsorpsi. Bahan adsorben yang
dapat digunakan untuk proses adsorpsi
salah satunya adalah fly ash. Keuntungan
menggunakan adsorben fly ash adalah
biaya yang murah karena berasal dari
limbah PLTU, serta dapat digunakan
untuk mengadsorpsi logam berat dalam
pengolahan limbah cair. Penggunaan fly
ash dari batubara yang ada di PT. RAPP
Pangkalan Kerinci sudah mulai
menumpuk akibat tidak termanfaatkan
dengan maksimal. Untuk memperoleh
adsorben dengan kapasitas adsorpsi yang
tinggi dapat dilakukan melalui aktivasi
menggunakan larutan asam (H2SO4).
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Aktivasi tersebut bertujuan selain untuk
meningkatkan luas permukaan spesifik
pori dan situs aktifnya juga melarutkan
pengotor pada material sehingga pori-pori
menjadi lebih terbuka. Hal ini
mengakibatkan luas permukaan spesifik
porinya menjadi meningkat dan kapasitas
adsorpsi pada adsorben juga meningkat6.
Beberapa penelitian telah membuktikan
bahwa fly ash dapat dijadikan sebagai
adsorben dengan efisiensi yang cukup
baik. Fly ash merupakan residu yang
dihasilkan dari tungku pembakaran
batubara pada suhu 1100°C hingga
1400°C. Logam berat utama yang diteliti
dapat diserap oleh fly ash batubara
adalah Pb, Ni, Cr, Cu, Cd, dan Hg.
Maksud dari penelitian ini adalah untuk
menentukan kondisi optimum fly ash
sebagai adsorben dalam menyisihkan ion
logam Pb(II).

Dengan semakin bertambahnya
limbah abu layang batubara (fly ash)
maka dilakukan pemanfaatan dengan
cara mengaktivasi fly ash menggunakan
H2SO4 sehingga dapat digunakan sebagai
adsorben untuk meminimalkan ion logam
Pb(II).

2. Metodologi Penelitian

2.1 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini
adalah oven 110°C, ayakan 150 mesh,
timbangan analitik (mettler teledo),
seperangkat alat gelas, batang pengaduk,
pH

meter (mettler teledo), magnetic stirrer
(KIKA Werke), XRF (PAN alytical), dan ICP
(iCAP OES 7000).

2.2 Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini
adalah fly ash, akuades, Asam Sulfat
(H2S04) 98%, ICP multi-element standard
solution IV (1000 mg/L), Asam Nitrat
(HNO3) p.a, dan buffer pH.

2.3 Prosedur Penelitian

2.3.1 Pembuatan Larutan H2SO+ 4M, 6M,
dan 8M

Dipipet sebanyak 222 mL, 333 mL dan
444 mL larutan H2SOs4 pekat ke dalam
labu ukur 1 L dan diencerkan dengan
akuades sampai tanda batas, sehingga
diperoleh larutan asam sulfat (H2SO4)
dengan konsentrasi 4 M, 6 M, dan 8 M.

2.3.2 Pembuatan Larutan Standar Ion
Logam Pb
Larutan ICP multi-element standard
solution IV 1000 ppm dipipet sebanyak
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0,25; 0,5; 0,75; dan 1 mL ke dalam labu
ukur 50 mL, lalu ditambahkan HNOsz 3%
sebanyak 5 mL dan diencerkan dengan
akuades sampai tanda batas, sehingga
diperoleh larutan standar ion logam Pb
dengan konsentrasi 5,10, 15, dan 20

2.3.3 Preparasi dan Karakterisasi Fly Ash
Fly Ash dicuci dengan akuades kemudian
dikeringkan menggunakan oven 110°C
selama 3 jam lalu dimasukkan ke dalam
desikator. Fly Ash yang telah kering
diayak menggunakan ayakan 150 mesh.
Kemudian dikarakterisasi menggunakan
XRF untuk mengetahui komposisi
kimianya.

2.3.4 Aktivasi Fly Ash

Fly Ash ditimbang 30 g ke dalam beker
glass dan ditambahkan 100 mL H2SO4
dengan konsentrasi 4 M, 6 M, dan 8 M.
Campuran tesebut kemudian direndam
selama 24 jam. Lalu disaring dengan
kertas whatman 41 dan dicuci dengan
aquadest sampai pH 7. Residu yang
dihasilkan dikeringkan dalam oven 110°C
selama 3 jam. Setelah kering, flyash yang
telah diaktivasi dihaluskan dan diayak
menggunakan ayakan 150 mesh. Fly ash
yang telah teraktivasi dengan H2SOa4
tersebut, kemudian diamati perubahan
fasanya dengan XRF.

2.3.5 Adsorpsi Larutan Ion Logam Pb(II)
oleh Fly Ash Teraktivasi

2.3.5.1 Penentuan Massa  Adsorben
Optimum Terhadap Adsorpsi Logam Pb(II)
Larutan ion Pb(II) sebnayak S50 mL (6
sampel) dengan konsentrasi 10 ppm
dimasukkan ke dalam erlenmeyer dan
ditambahkan fly ash yang telah
teraktivasi HoSO4 8 M ke dalam masing-
masingnya 0,5; 1; 1,5; 2; 2,5 dan 3 g
kemudian di stirrer dengan kecepatan 100
rpm selama 30 menit. Lalu larutan
disaring menggunakan kertas whatman
41 dan diambil filtratnya dan diukur
konsentrasi ion logam Pb(II)
menggunakan ICP. Kemudian dibuat
kurva antara %Pb yang teradsorpsi
dengan variasi massa adsorben. Dari
kurva didapat massa optimum fly ash.

2.3.5.2 Penentuan Waktu Kontak Optimum
Terhadap Adsorpsi Logam Pb(Il)

Larutan ion Pb(II) sebanyak 50 mL (6
sampel) dengan konsentrasi 10 ppm
dimasukkan ke dalam erlenmeyer dan
ditambahkan fly ash sebanyak massa
optimum kemudian di stirrer dengan
kecepatan 100 rpm selama 15, 30, 45, 60,

2
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75 dan 90 menit. Lalu larutan disaring
dengan kertas whatman 41 dan diambil
filtratnya dan diukur konsentrasi ion
logam Pb(II) menggunakan ICP. Kemudian
dibuat kurva antara %Pb yang teradsorpsi
dengan variasi waktu kontak. Dari kurva
akan didapat
waktu kontak optimum.

2.3.5.3 Penentuan pH Optimum Terhadap
Adsorpsi Logam Pb(II)

Larutan ion Pb(II) sebanyak 50 mL (6
sampel) dengan konsentrasi 10 ppm
dimasukkan ke dalam erlenmeyer dan
ditambahkan fly ash sebanyak massa
optimum setelah itu diatur dengan variasi
pH 3, 4, 5, 6, 7 dan 8 kemudian di stirrer
dengan kecepatan 100 rpm selama waktu
optimum. Lalu larutan disaring
menggunakan kertas whatman 41 dan
diambil filtratnya dan diukur konsentrasi
ion logam Pb(Il) menggunakan ICP.
Kemudian dibuat kurva antara % Pbyang
teradsorpsi dengan
variasi pH. Dari kurva akan didapat pH
optimum.

2.3.5.4 Percobaan dengan Menggunakan
Sampel Air Sumur Bor Karyawan disekitar
Pabrik

Kondisi optimum yang diperoleh
kemudian digunakan pada sampel air
sumur bor. Sampel air sumur bor
sebanyak 50 mL dimasukkan ke dalam
erlenmeyer dan ditambahkan fly ash
sebanyak berat optimum kemudian diatur
dengan pH optimum dan diaduk dengan
kecepatan 100 rpm selama waktu
optimum. Lalu larutan disaring
menggunakan kertas whatman 41 dan
diambil filtratnya dan diukur konsentrasi
ion logam Pb menggunakan ICP.

3. Hasil dan Pembahasan

3.1 Karakterisasi Fly Ash dengan XRF
Berdasarkan hasil karakterisasi
menggunakan XRF fly ash sebelum
aktivasi dan setelah aktivasi
menggunakan H>2SO4 4 M, 6M, dan 8 M,
dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Komposisi kimia fly ash PT. RAPP
Pangkalan Kerinci
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K 1,77 3,49 3,06 0
Ti 1,2 1,8 1,63 1,1
S 0,85 0,1 2,9 1,35
% 0,04 0,06 0,04 0,1
Cr 0,098 0,13 0,1 0,35
Mn 0,35 0,28 0,28 0,11

Komposisi (%)

Unsu Sebelu H2SO
r m H2S04 4 H2S04
Aktivasi aMm 6M 8M
Fe 42,4 33,8 38,5 10,3
Ca 28,4 8,99 12,6 8,6
Si 16,5 47,8 34,4 45,8
Al 6,1 0,1 0,1 29,4

Pada Tabel 1 menunjukkan bahwa
aktivasi H>SO4 8M menunjukkan
kandungan Si dan Al dalam fly ash cukup
besar yang memungkinkan fly ash
digunakan sebagai adsorben. Dengan
besarnya kadar kedua komponen tersebut
dalam fly ash berarti banyak pusat-pusat
aktif dari permukaan padatan yang dapat
berinteraksi dengan adsorbat, yaitu ion
logam Pb. Fly ash batubara dari PT. RAPP
Pangkalan Kerinci ini tidak mengandung
oksida Pb sehingga tidak menghambat
nilai kapasitas penyerapan ion logam
Pb(Il) dan juga tidak memerlukan
perlakuan khusus untuk menghilangkan
kandungan logam tersebut?.

3.2 Pengaruh Aktivasi Fly Ash dengan
HoSO+ 4M, 6M, dan 8M terhadap
Penyerapan Pb(Il)

Aktivasi fly ash Dbertujuan untuk

melarutkan mineral kotoran dari fly ash

sehingga pori-pori fly ash menjadi besar
sehingga mampu mengganti kation yang
dipertukarkan (alkali atau alkali tanah)

pada struktur fly ash dengan ion H*

sehingga fly ash memiliki gugus asam

Bronsted. Mengingatukuran H* lebih kecil

dari kation logam sehingga secara fisik

dapat dapat memperluas pori ruang.

Selain itu atom H pada gugus asam

Bronsted dengan mudah dilepaskan

sebagai H* melalui pertukaran ion.

Pertukaran ion logam pada fly ash dengan

ion H* karena aktivasi fly ash

menggunakan H2SO4 mampu
menjadikannya gugus asam Bronsted.

Grafik hubungan antara konsentrasi

aktivasi fly ash dengan H>SOs4 4M, 6M,

dan 8M terhadap penyerapan Pb(II),

ditunjukkan pada Gambar 1.

100
:E' 80 = 12504 4 M
5 00 —— 12504 6 M
8 40 -/'\.\. H2504 8 M
2 20 ./-\-\.

o

< ftr—-7v-+——

ES 5 10 15 20

Konsentrasi Pb(II) (mg/L)

Gambar 1. Grafik Hubungan Antara
Konsentrasi Aktivasi Fly Ash dengan H>SO4
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4M, 6M, dan 8M Terhadap Penyerapan Pb(II)

Pada gambar 1 menunjukkan bahwa pada
konsentrasi 5 sampai 10 ppm terjadi
kenaikan adsorpsi dan menurun pada
konsentrasi 15 sampai 20 mg/L.
Konsentrasi larutan ion logam Pb(II)
optimum terjadi pada konsentrasi 10
mg/L menggunakan H2SO4 8 M dengan %
adsorpsi sebesar 87,7 %. Sedangkan pada
konsentrasi di atas 10 ppm, %

adsorpsinya menurun. Hal ini
dikarenakan gugus aktif pada permukaan
adsorben telah jenuh oleh
larutan ion logam Pb(II), sehingga

terdapat larutan ion logam Pb(Il) yang
tidak bisa terserapoleh fly ash.

3.3 Pengaruh Massa Adsorben Optimum
Terhadap Adsorpsi Logam Pb(Il)

Pada penentuan massa adsorben
optimum adsorpsi larutan ion logam Pba+
dilakukan dengan menambahkan fly ash
dengan variasi massa yaitu 0,5; 1; 1,5; 2;
2,5 dan 3 g ke dalam larutan ion Pb 10
mg/L yang kemudian di stirrer dengan
kecepatan 100 rpm selama 30 menit.
Hasil pengaruh massa optimum fly ash
dapat dilihat pada Gambar 2.

\O
o
)

@
Q1
1

% Adsorpsi Pb(II)
N [0:s}
a1 o

|
[}

0 1 2 3 4
Massa Adsorben (g)

Gambar 2. Grafik Pengaruh Massa Adsorben
Terhadap Persentase Adsorpsi Pb(II)

Pada Gambar 2 menunjukkan bahwa
persentase adsorpsi Pb meningkat hingga
penggunaan adsorben 2 g. Pada grafik,
penggunaan massa adsorben lebih tinggi
tidak meningkatkan persentase adsorpsi
karena keseimbangan adsorpsi telah
tercapai. Setelah keseimbangan adsorpsi
tercapai, maka tingkat desorpsi menjadi
lebih dominan daripada laju adsorpsi,
sehingga logam Pb terikat ke permukaan
fly ash akan bercampur lagi dalam
larutan. Kesetimbangan adsorpsi terjadi
ketika tingkat adsorpsi sama dengan
tingkat desorpsi. Hal ini menyebabkan
penurunan persentase Pb seperti dapat
dilihat pada gambar 4.1 dengan
menggunakan massa adsorben 2-3 g.
Kondisi optimum adsorpsi tercapai pada
penggunaan massa adsorben 2 g.
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3.4 Pengaruh  Waktu Kontak Optimum
Terhadap Adsorpsi Logam Pb(II)
Penentuan waktu kontak bertujuan untuk
mengetahui berapa lama waktu yang
dibutuhkan oleh adsorben terhadap
adsorpsi Pb secara maksimal hingga
mencapai kesetimbangan. Penelitian
untuk kontak waktu dilakukan dengan
metode batch dengan waktu kontak 15,
30, 45, 60, 75, dan 90 menit. Percobaan
dilakukan pada konsentrasi adsorbat 10
mg/L dengan menambahkan fly ash
sebanyak massa optimal yaitu 2 g,
dengan kecepatan pengadukan 100 rpm.
Penentuan waktu kontak dilakukan
karena waktu kontak mampu
mempengaruhi keseimbangan adsorpsi.
Hubungan antara waktu kontak terhadap
persentase adsorpsi Pb menggunakan
adsorben fly ash dapat dilihat pada
Gambar 3.

e}
o

0]
o

1

4
4

<
{

% Adsorpsi Pb(II)
o N
o (@)

a1
(e}

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Waktu Kontak (menit)

Gambar 3. Grafik Pengaruh Waktu Kontak
Terhadap Persentase Adsorpsi Pb(Il)

Pada Gambar 3 menunjukkan bahwa
pada waktu kontak 15 hingga 45 menit,
terdapat kenaikan persentase adsorpsi
karena waktu kontak yang lebih lama
menyebabkan interaksi antara fly ash
dengan Pb menjadi lebih besar, sehingga
semakin banyak logam Pb yang diserap
oleh fly ash. Pada menit 60 hingga 90
menit persentase adsorpsinya tidak jauh
berbeda . Hal tersebut disebabkan karena
fly ash telah jenuh dan mengalami
kesetimbangan. Waktu kontak optimal
terjadi pada menit 45 dengan persentase
adsorpsi 81,57% jadi percobaan
selanjutnya akan menggunakan waktu
selama 45 menit.

3.5 Pengaruh pH Optimum Terhadap
Adsorpsi Logam Pb(I)

Penentuan pH  optimum terhadap
adsorpsi logam Pb(Il) dilakukan dengan
menggunakan adsorben fly ash dengan
massa optimal 2 g, waktu kontak 45
menit, dan kecepatan pengadukan 100
rpm. Penentuan pH dilakukan
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menggunakan sistem batch pada variasi

pH 3, 4, 5, 6, 7 dan 8. Hubungan antara

pH larutan Pb dengan persentase adsorpsi

Pb2+ ditunjukkan pada Gambar 4.

100 A
95 -
90 -
85 -
80 -
75 — T T—T—T1—

01 2 3 4 5 6 7 8 9
pH

% Adsorpsi Pb(II)

Gambar 4. Grafik Pengaruh pH Terhadap
Persentase Adsorpsi Pb(II)

Ada peningkatan persentase adsorpsi dari
pH 3 sampai 6 dan pada pH 6 sampai 8
terjadi penurunan nilai persentase
adsorpsinya tetapi tidak jauh berbeda. pH
optimum terjadi pada pH 7, karena pada
pH ini adsorpsi telah mencapai 90%. Pada
pH 7 menunjukkan bahwa larutan dalam
keadaan netral dapat mengadsorpsi ion
Pb(II) dengan baik, jadi percobaan
selanjutnya akan menggunakan pH 7.

3.6 Percobaan pada Sampel Air Sumur Bor
Setelah  diperoleh kondisi optimum
adsorpsi ion logam Pb(Il) pada sampel
larutan ion Pb selanjutnya dilakukan
pada sampel air. Sampel air berasal dari
sumur bor karyawan disekitar PT. RAPP
Pangkalan Kerinci. Hasil percobaan
terhadap sampel air sumur bor dengan
kondisi optimum dapat dilihat pada Tabel
2.

Tabel 2. Kandungan konsentrasi ion logam
Pb(II) sampel air sebelum adsorpsi dan setelah
adsorpsi

Pb(II) Pb(II)
Sampel sebelum  setelah % Adsorpsi
Air adsorpsi  adsorpsi Pb(II)
1 0,3718 0,0430 88,43
2 0,3637 0,0463 87,27
3 0,5305 0,0490 90,76

Pada Tabel 2 menunjukkan bahwa fly ash
sebagai adsorben dalam kondisi optimum
yaitu massa 2 g, waktu kontak 45 menit,
pH 7 dengan kecepatan pengadukan 100
rpm mampu mengadsorpsi ion logam
Pb(II) pada sampel air sumur bor sebesar
88,82%. Konsentrasi ion logam Pb(II)
setelah diadsorpsi oleh fly ash diperoleh
sebesar 0,0430; 0,0464; dan 0,0490
mg/L. Standar kandungan timbal (Pb)
dalam air bersih berdasarkan permenkes
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no. 492 Tahun 2010 tentang Syarat-
syarat dan Pengawasan Kualitas Air yaitu
maksimal 0,01 mg/L. Bila dibandingkan
dengan standar baku mutu, kandungan
timbal (Pb) dalam air sumur setelah
diadsorpsi melebihi batas baku mutu. Hal
ini disebabkan karena adanya parameter
pencemar selain kandungan timbal (Pb)
yang dapat menutupi permukaan
adsorben sehingga mengganggu
penyerapan ion timbal (Pb).

4. Kesimpulan

H2SO4 mampu mengaktivasi fly ash pada
konsentrasi 8 M. Kondisi optimum
adsorpsi fly ash terhadap ion logam Pb(II)
terjadi pada konsentrasi 10 ppm dengan
menggunakan H2SO4 8 M, berat adsorben
2 g, waktu kontak 45 menit dan pH 7.
Adsorpsi ion logam Pb(II) pada sampel air
sumur bor rata-rata sebesar 88,82%.
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PENENTUAN PENURUNAN KONSENTRASI Fe®' HASIL DEGRADASI
SUNGAI MUARA PADANG DAN NILAI COD, BOD, TSS SECARA
FOTOLISIS MENGGUNAKAN TiO./ZEOLIT
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Abstrak: Penelitian tentang penentuan penurunan konsentrasi Fe*3 hasil degradasi sungai Muara
Padang dan nilai COD, BOD, TSS secara fotolisis menggunakan TiO2/zeolit. Penelitian dilakukan
dengan mendegradasi limbah air muara menggunakan katalis TiO2/zeolit yang difotolisis
menggunakan lampu UV (Luster BLB 10 W-TB) dengan A 365 nm. Pada reaksi reduksi Fe3*, hasil
yang didapatkan di analisa menggunakan spektrofotometer UV-VIS. COD dan BOD dianalisa dengan
metoda titrasi, dan TSS dengan metoda gravimetri. Hasil peneliian pada pengukuran konsentrasi
Fe3d+ di dalam air yaitu 2,325 mg/L. Konsentrasi Fe3* berkurang menjadi 1,611 mg/L tanpa katalis
selama waktu iradiasi 90 menit. Setelah ditambahkan katalis TiOz2/zeolit sebanyak 0,8 g dengan
iradiasi sinar UV terjadi penurunan menjadi 0,114mg/L selama waktu iradiasi 75 menit, sedangkan
tanpa iradiasi sinar UV penurunan menjadi 0,942 mg/L selama waktu iradiasi 90 menit. Konsentrasi
ion Fes3* setelah ditambahkan katalis TiO2 dan zeolit berkurang menjadi 0,678 mg/L dan 0,905 mg/L
selama waktu iradiasi 75 menit. Hasil yang diperoleh untuk nilai COD, BOD, dan TSS sebelum
degradasi berturut- turut yaitu 37,9 mg/L; 5,81 mg/L; dan TSS 53 mg/L, sedangkan nilai COD,
BOD, dan TSS sesudah degradasi berturut- turut yaitu 23,3 mg/L; 3,89 mg/L; dan 41 mg/L. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa nilai COD, BOD, dan TSS yang didapatkan sebelum dan sesudah
degradasi mengalami penurunan.

Kaca Kunci : Air muara, degradasi, reduksi, TiOz2/zeolit, fotolisis

1. Pendahuluan sebagai nelayan dan pedagang. Sungai ini
banyak dimanfaatkan sebagai tempat
pembuangan limbah seperti : limbah industri,
rumah tangga, dan pelabuhan bagi kapal
penumpang dan nelayan3. Muara menjadi
tempat tekanan terbesar menerima
pengendapan bahan buangan/limbah tersebut.
Meskipun perairan memiliki tingkat pemulihan
) i sendiri, tetapi limbah yang dibuang melebihi
menyebabkan ekosistem perairan rusak!. batas tidak dapat dinetralisir oleh alam®*.
Keberadaan air sangat penting dalam Kondisi

mendukung kehidupan dan aktivitas
manusia2. Air dengan kualitas yang buruk
dapat mempengaruhi kesehatan manusia dan
bahkan menyebabkan kematian. Kejadian ini
sering terjadi pada negara-negara berkembang
khususnya Indonesia oleh sebab itu kita perlu

Air adalah sumber daya alam yang paling
berharga bagi manusia. Danau, sungai, dan
lautan adalah salah satu sumber air terbesar
yang harus dijaga kebersihannya.
Keseimbangan alam terganggu pada ekosistem
air dikarenakan pembuangan limbah industri
dan limbah rumah tangga keperairan yang

ini menyebabkan keadaan dan
kualitas perairan semakin menurun yang
ditandai dengan warna perairan yang keruh
dan tingkat sedimentasi yang tinggi. Hal ini
mengakibatkan terganggunya ekosistem dan
kehidupan hewan dan tumbuhan didalamnyas3.

tahu mengenai eko-toksikologi bahan kimia Parameter penting analisis air yang
dan biodegradabilitas untuk mengetahu baik dilihat dari Dissolved Oxygen (DO),
perilaku ekologis zat dan produk!. Chemical Oxygen Demand (COD), Biochemical

. Oxygen Demand (BOD), dan Total Suspended
Sungai Batang Arau (Muara Padang) Solid (TSS). DO merupakan konsentrasi yang

merupaka.n sungai y ang terle‘Fa.k. dl KOt% menunjukkan jumlah oksigen dalam air jika
Padang, dimana sepanjang sungai ini dipenuhi nilai DO rendah maka air tersebut dikatakan
oleh pemukiman penduduk yang cukup padat

3 ) tercemar. COD dan BOD merupakan dua
yang sebagian besar penduduknya berprofesi

indeks generik yang paling umum digunakan
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untuk menilai polusi organik akuatik. COD
adalah jumlah oksigen yang dikonsumsi oleh
senyawa organik dan zat anorganik yang
dioksidasi dalam air. Konsentrasi bacaan
BODS umumnya akan lebih rendah dari COD,
karena perbedaan dalam metode oksidasi
sampel. BODS5 adalah jumlah oksigen yang
dikonsumsi oleh organik dan senyawa
anorganik yang dioksidasi oleh efek oksidasi
biologis dalam kondisi tertentu. Keduanya
mencerminkan tingkat polusi air, dan
merupakan indeks komprehensif dari
kandungan relatiforganik+4.

Untuk penanggulangan limbah tersebut
dapat dilakukan dengan beberapa cara yaitu
dengan cara penyaringan, pengendapan,
penyerapan. Namun hal ini tidak efektif karena
akan menyebabkan limbah baru, oleh sebab
itu perlu dilakukan penanggulangan yang lebih
baik diantaranya dengan metoda degradasi.
Fotolisis adalah proses reaksi kimia yaitu
berupa pemecahan senyawa kimia dengan
bantuan sinar atau foton. Sedangkan untuk
meningkatkan hasil degradasi dapat
digunakan katalis yang disebut dengan
fotokatalisis. Katalis yang digunakan yaitu
TiO2. untuk meningkatkan hasil degradasi
katalis dapat disupport dengan mineral-
mineral lain seperti zeolit membentuk
TiO2/zeolit5.

Zeolit merupakan senyawa alam yang
banyak terdapat di wilayah Indonesia. Salah
satu daerah penghasil zeolit adalah Sumatera
Barat, Lubuk Selasih, Kenagarian Batang
Barus, Kecamatan Gunung Talang, dan
Kabupaten Solok. Zeolit memiliki banyak
kegunaan. Salah satu kegunaannya yaitu
sebagai penyerap senyawa organik. Zeolit alam
banyak didapatkan dilndonesia diantaranya
zeolit Bayah, Bengkulu, Lampung dan
Sumatra. Zilfa dkk telah menemukan zeolit
alam jenis klinoptilolit zeolit klinoptilolit-Ca.
Dilubuk Silasih Kabupaten Solok Sumatra
Barat5.

Zeolit banyak digunakan sebagai
penukar ion, penyerap, penyaring molekul dan
katalis, serta sebagai support katalis. Zeolit
menyebabkan reaksi menjadi lebih cepat, lebih
efisien, serta mengurangi biaya kebutuhan
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energi dan pengolahan limbahnya. Zeolit alam
digunakan sebagai support katalis CuO, ZnO,
TiO2, dan CaO membentuk CuO/zeolit,
ZnO/zeolit, CaO/zeolit, TiO2/zeolit. TiO2/zeolit
telah banyak digunakan untuk degradasi
senyawa- senyawa organik yang berbahaya.
Penggabungan Zeolit dan TiO2 menyebabkan
terjadinya interaksi, dimana TiO2 berfungsi
sebagai pengoksidasi dan zeolit memperluas
permukaan TiOz. TiO2 merupakan senyawa
yang Dbersifat semikonduktor dan inert
menyebabkan senyawa ini dapat digunakan
sebagai katalis. Dari beberapa penelitian
didapatkan bahwa TiO2 telah digunakan
sebagai katalis dalam degradasi senyawa-
senyawa organik seperti zat warna, pestisida,
dan limbah air. TiO2/zeolit telah banyak
digunakan untuk degradasi senyawa-senyawa
organik sehingga menghasilkan senyawa-
senyawa sederhana yang tidak berbahaya lagi
seperti HoO dan CO2. Metoda degradasi dapat
dilakukan yaitu secara sonolisis, fotolisis dan
ozonolisis®.

Dalam penelitian ini telah dilakukan
degradasi air sungai Mwuara Padang yang
berpengaruh terhadap reduksi ion Fe3* nilai
COD, BOD, danTSS menggunakan Katalis
TiO2/zeolit secara Fotolisis. Analisis reduksi
ion Fe+s dilakukan dengan metoda
spektrofotometri, COD dan BOD dengan
metoda titrasi iodometri, TSS dengan metode
gravimetri.

2. Metodologi Penelitian

2.1. Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah
spektrofotometer UV-Vis, kotak irridiasi yang
dilengkapi lampu UV (Luster BLB 10 W-TB)
dengan A 365 nm, FTIR (Fourier Transform
Infrared), sentrifus dengan kecepatan 6000
rpm, COD reactor (Spectroquant TR 620) hot
plate, oven, furnace, neraca analitik, magnetic
stirrer (thermo scientific), dan peralatan gelas
seperti beaker glass, petridis, gelas ukur, pipet
tetes, pipet takar, corong, batang pengaduk,
dan labu ukur.

2.2. Bahan

Bahan yang diperlukan dalam penelitan ini
yaitu air sungai Muaro Padang, TiO2 (merck),
Zeolit Clinoptilolite-Ca Lubuak Salasiah, air



Jumnal Kimia Unand (ISSN No. 2303-3401), Volume 9 Nomor 4, November 2020

destilasi, FeCls (merck), CaClz (merck), MgSO4
(merck), Buffer Fosfat (merck), MnSO4 (merck),
Alkali Azida (merck), H2SOs4 pa (merck), KI
(merck), Na2S203 (merck), K2Cr207 (merck),
Indikator Amilum (merck), NaCl (merck),
AgNO3 (merck), Buffer pH 4 (merck),
hidroksilamin hidroklorida (merck), AgNOs3
(merck), HNOs pa (merck), HCI pa (merck), dan
o-fenantrolin  (merck),dan kertas saring
whattman No. 40

2.3. Prosedur penelitian
2.3.1 Sintesis Katalis TiO2/Zeolit
2.3.1.1 Aktivasi dan penjenuhan Zeolit
clipnotilolit-Ca
Zeolit digerus halus kemudian diayak
menggunakan ayakan 450 mesh. Sebanyak
500 g zeolit 450 mesh dimasukkan kedalam
gelas piala kemudian ditambahkan 100 mL
HCl 0,2 M, lalu distirer selama 30 menit.
Kemudian setelah 30 menit diukur pH lalu
dibilas dengan aquades sampai pH netral.
Setelah pH netral zeolit disaring dan dioven
selama 1 jam dengan suhu 100°C, didapatkan
zeolit yang sudah aktif. Zeolit yang telah aktif
dijenuhkan dengan penambahan NaCl 0,01 M
lalu diaduk selama 1 jam. Kemudian zeolit
dipisahkan dari filtratnya dengan proses
penyaringan, filtrat dari zeolit diuji dengan
AgNO3 apabila masih terbentuk endapan putih
maka zeolit dicuci dengan air destilasi hingga
tidak terbentuk lagi endapan putih.

2.3.1.2 Preparasi Katalis TiO2/zeolit clipnotilolit-
Ca

Zeolit yang telah dijenuhkan dimasukkan ke
dalam air destilasi sebanyak 400 gram dan
diaduk selama 5 jam, kemudian ditambahkan
TiO2 dengan perbandingan ( 25:1) gram
perlahan-lahan  secara  bertahap sambil
diaduk. Hasil pencampuran dipisahkan
dengan penyaringan vakum lalu dikeringkan
dengan oven pada temperatur 100°C,
kemudian digerus sampai halus lalu diayak
menggunakan pengayak 160 mesh. Hasil
ayakan dikalsinasi pada temperatur 400°C
selama 24 jam.

2.3.2 Penentuan Kondisi Optimum Degradasi

2.3.2.1 Penentuan Pengaruh Waktu Terhadap
Penurunan Konsentrasi ion Fe3* Tanpa
Katalis

Penentuan pengaruh waktu degradasi tanpa

katalis dilakukan dengan sampel air muara

diambil sebanyak 50 mL, lalu dimasukkan
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kedalam 7 petridis. Kemudian difotolisis
dengan variasi waktu 15, 30, 45, 60, 75, 90,
dan 105 menit dibawah lampu UV. Kemudian
dimasukkan ke dalam gelas piala,
ditambahkan HCl pa 4 mL, hidroksilamin
hidroklorida 2 mL, air destilasi 5 mL, lalu
dipanaskan perlahan hingga volume 10 mL.
Setelah dingin, dipindahkan ke dalam labu
ukur 25 mL, ditambahkan buffer pH 4
sebanyak 10 mL, o-fenantrolin 2 mL, dan air
destilasi sampai tanda batas. Selanjutnya,
diukur absorban dengan menggunakan
spektrofotometer = UV-VIS  pada panjang
gelombang maksimum yaitu 510 nm.

2.3.2.2 Penentuan Pengaruh Penambahan
Variasi Jumlah Katalis TiO2/zeolite

Penentuan pengaruh penambahan varias
jumlah katalis TiO2/zeolit terhadap penurunan
konsentrasi ion Fe3+* dilakukan dengan sampel
air muara diambil sebanyak 50 mL, lalu
dimasukkan kedalam 6 petridis. Kemudian
ditambahkan katalis TiO2/zeolit dengan variasi
massa yaitu 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0; dan 1,2
gram. Kemudian difotolisis dengan waktu
optimum yaitu 90 menit dibawah lampu UV.
Setelah itu, disentrifus selama 15 menit dan
disaring. Kemudian dimasukkan ke dalam
gelas piala, ditambahkan HCl pa 4 mL,
hidroksilamin hidroklorida 2 mL, air destilasi S
mL, lalu dipanaskan perlahan hingga volume
10 mL. Setelah dingin, dipindahkan ke dalam
labu ukur 25 mL, ditambahkan buffer pH 4
sebanyak 10 mL, o-fenantrolin 2 mL, dan air
destilasi sampai tanda batas. Selanjutnya,
diukur absorban dengan menggunakan
spektrofotometer  UV-VIS  pada panjang
gelombang maksimum yaitu 510 nm.

2.3.2.3 Penentuan Pengaruh Waktu Setelah
Penambahan Katalis TiO2/zeolit
Penentuan pengaruh waktu setelah
penambahan katalis TiOz/zeolit terhadap
penurunan konsentrasi ion Fe3+ dilakukan
dengan sampel air muara diambil sebanyak 50
mL, lalu dimasukkan kedalam 7 petridis.
Kemudian ditambahkan katalis TiOz/zeolit
dengan massa optimum yaitu 0,8 gram, lalu
difotolisis dengan variasi waktu 15, 30, 45, 60,
75, 90, dan 105 menit dibawah lampu UV.
Setelah itu, disentrifus selama 15 menit dan
disaring. Masing-masing sampel yang sudah
difotolisis dimasukkan ke dalam gelas piala,
lalu ditambahkan HCI pa 4 mL, hidroksilamin
hidroklorida 2 mL, dan air destilasi 5 mL.
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Kemudian dimasukkan ke dalam gelas piala,
ditambahkan HCl pa 4 mL, hidroksilamin
hidroklorida 2 mlL, air destilasi 5 mL, lalu
dipanaskan perlahan hingga volume 10 mL.
Setelah dingin, dipindahkan ke dalam labu
ukur 25 mL, ditambahkan buffer pH 4
sebanyak 10 mL, o-fenantrolin 2 mL, dan air
destilasi sampai tanda batas. Selanjutnya,
diukur absorban dengan menggunakan
spektrofotometer = UV-VIS  pada panjang
gelombang maksimum yaitu 510 nm.

2.3.2.4 Penentuan Pengaruh Waktu Setelah
Penambahan Katalis TiO2

Penentuan pengaruh waktu setelah
penambahan katalis TiO2 terhadap penurunan
konsentrasi ion Fe3+ dilakukan dengan sampel
air muara diambil sebanyak 50 mlL, lalu
dimasukkan kedalam 7 petridis. Kemudian
ditambahkan TiO2 dengan massa 1:25 yaitu
0,0307 gram, lalu difotolisis dengan variasi
waktu 15, 30, 45, 60, 75, 90, dan 105 menit
dibawah lampu UV. Setelah itu, disentrifus
selama 15 menit dan disaring. Masing-masing
sampel yang sudah difotolisis dimasukkan ke
dalam gelas piala, lalu ditambahkan HCI pa 4
mL, hidroksilamin hidroklorida 2 mL, dan air
destilasi 5 mL. Kemudian dipanaskan perlahan
hingga volume larutan 10 mL, lalu
dipindahkan ke dalam labu ukur 25 mL.
Setelah dingin, ditambahkan buffer pH 4
sebanyak 10 mL, o-fenantrolin 2 mL, dan air
distilasi sampai tanda batas. Selanjutnya,
diukur absorban dengan menggunakan
spektrofotometer = UV-VIS  pada panjang
gelombang maksimum yaitu 510 nm.

2.3.2.5 Penentuan Pengaruh Waktu Setelah
Penambahan Katalis Zeolit
Penentuan pengaruh waktu setelah
penambahan katalis zeolit terhadap
penurunan konsentrasi ion Fe3+ dilakukan
dengan sampel air muara diambil sebanyak 50
mL, lalu dimasukkan kedalam 7 petridis.
Kemudian ditambahkan TiO2 dengan massa
25:26 yaitu 0,7692 gram, lalu difotolisis
dengan variasi waktu 15, 30, 45, 60, 75, 90,
dan 105 menit dibawah lampu UV. Setelah itu,
disentrifus selama 15 menit dan disaring.
Kemudian dimasukkan ke dalam gelas piala,
ditambahkan HCl pa 4 mL, hidroksilamin
hidroklorida 2 mlL, air destilasi 5 mL, lalu
dipanaskan perlahan hingga volume 10 mL.
Setelah dingin, dipindahkan ke dalam labu
ukur 25 mL, ditambahkan buffer pH 4
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sebanyak 10 mL, o-fenantrolin 2 mL, dan air
destilasi sampai tanda batas. Selanjutnya,
diukur absorban dengan menggunakan
spektrofotometer  UV-VIS  pada panjang
gelombang maksimum yaitu 510 nm.

2.3.2.6 Penentuan Pengaruh Waktu Setelah
Penambahan Katalis TiOz2/Zeolit dengan
dan tanpa iradiasi sinar UV
Penentuan Pengaruh Waktu Setelah
Penambahan Katalis TiO2/Zeolit dengan dan
tanpa iradiasi sinar UV dilakukan dengan
sampel air muara diambil sebanyak 50 mL,
lalu dimasukkan kedalam 14 petridis.
kemudian ditambahkan TiO2/zeolit sebanyak
massa optimum yaitu 0.8 gram. Lalu, 7
petridis dengan iradiasi sinar UV dan 7 petridis
lainnya tanpa irradiasi sinar UV dengan variasi
waktu 15, 30, 45, 60, 75, 90, dan 105 menit.
Setelah itu, disentrifus selama 15 menit dan
disaring. Kemudian dimasukkan ke dalam
gelas piala, ditambahkan HCl pa 4 mL,
hidroksilamin hidroklorida 2 mL, air destilasi S
mL, lalu dipanaskan perlahan hingga volume
10 mL. Setelah dingin, dipindahkan ke dalam
labu ukur 25 mL, ditambahkan buffer pH 4
sebanyak 10 mL, o-fenantrolin 2 mL, dan air
destilasi sampai tanda batas. Selanjutnya,
diukur absorban dengan menggunakan
spektrofotometer = UV-VIS  pada panjang
gelombang maksimum yaitu 510 nm.

2.3.3 Penentuan Nilai COD, BOD, dan TSS
2.3.3.1 Analisis Chemical Oxygen Demand
(COD)

Senyawa organik dan anorganik, terutama
organik, dalam sampel dioksidasi oleh Cr2072-
dalam refluks tertutup selama 2 jam
menghasilkan Cr3+. Kelebihan  kalium
dikromat yang tidak tereduksi, dititrasi dengan
larutan Ferro Ammonium Sulfat (FAS)
menggunakan indikator ferroin. Jumlah
oksidan yang dibutuhkan dinyatakan dalam
ekuivalen oksigen (O2 mg/L). Analisis COD
dilakukan sebelum dan sesudah degradasi
(SNI16989.73-2009).

2.3.3.2 Analisis Biochemical Oxygen Demand
(BOD)
Sampel ditambahkan  kedalam larutan
pengencer jenuh oksigen yang telah ditambah
larutan nutrisi dan bibit mikroba, kemudian
diinkubasi dalam ruang gelap pada suhu 200C
+* 1oC selama 5 hari. Nilai BODS dihitung
berdasarkan selisish konsentrasi oksigen
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terlarut nol hari dan lima hari. Bahan kontrol
standar wuji BOD yang digunakan adalah
larutan glukosa-asam glutamate. Analisis BOD
dilakukan sebelum dan sesudah degradasi
(SNIO6-6989.72-2009).

2.3.3.3 Analisis Total Suspended Solid (TSS)
Sampel yang telah homogen disaring dengan
kertas saring yang telah ditimbang. Residu
yang tertahan pada saringan dikeringkan
sampai mencapai berat konstan pada suhu
103°C sampai dengan 105°C. Kenaikan berat
saringan mewakili padatan tersuspensi total
(TSS). Untuk memperoleh estimasi TSS,
dihitung perbedaan antara padatan terlarut
total dan padatan total. Analisis TSS dilakukan
sebelum dan sesudah degradasi (SNIO6-
6989.3-2004).

3. Hasil dan Diskusi

3.1 Penentuan pengaruh waktu terhadap
penurunan konsentrasi ion Fe3* tanpa
katalis

Pengaruh waktu terhadap penurunan

konsentrasi ion Fe3* tanpa katalis dilakukan

dengan mendegradasi air muara sebanyak 50

mL di bawah lampu UV 365 nm dengan variasi

waktu 5; 15; 30; 45; 60; 75; 90; dan 105

menit. Hasil pengukuran dapat dilihat pada

gambar 3.1.
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Gambar 3.1 Kurva Pengaruh waktu
terhadap penurunan konsentrasi ion Fe3+
tanpa katalis

Gambar 3.1 menunjukkan hubungan antara
waktu fotolisis dan konsentrasi ion Fe3* tanpa
katalis. Semakin lama waktu iradiasi maka
penurunan konsentrasi Fe3+ semakin
meningkat. Hal ini dikarenakan H2O yang
terpapar sinar UV akan berubah menjadi
radikal (e OH) yang berperan dalam

www.kimia.fmipa.unand.ac.id

mendegradasi senyawa organik dalam limbah
airlo.11 ' sehingga semakin lama waktu iradiasi
maka semakin banyak jumlah radikal (eOH)
yang yang terbentuk seiring dengan elektron-
elektron yang dihasilkan pada saat fotolisis.
Ion Fe3* direduksi dengan mengunakan
hidroksilamin hidroklorida, sehingga bilangan
oksidasi Fe berkurang dari +3 menjadi +2.
Pada penelitian ini waktu optimum didapatkan
pada waktu 90 menit dengan konsentrasi Fe
yaitu 1,611 mg/L, sedangkan pada menit ke-
105 tidak terjadi perubahan signifikan . Hal ini
dikarenakan reduksi Fe3* telah mencapai titik
optimum (kesetimbangan)!0.

3.2  Penentuan pengaruh penambahan jumlah
katalis TiO2/zeolit terhadap penurunan
konsentrasi ion Fe3*

Penentuan pengaruh penambahan jumlah

katalis TiO2/zeolit terhadap reduksi

penurunan konsentrasi ion Fe3+ dilakukan

dengan mendegradasi air muara sebanyak 50

mL yang ditambahkan katalis TiO2/zeolit

dengan variasi massa sebanyak 0,2; 0,4; 0,6;

0,8; 1,0; dan 1,2 gram. Fotolisis dilakukan di

bawah lampu UV 365 nm dengan penyinaran

selama waktu optimum yaitu 90 menit. Hasil
pengukuran konsentrasi ion Fe3* setelah
penambahan katalis TiO2/zeolit dapat dilihat

pada gambar 3.2.

25 1
2
15 A
1 4

0.5 1

konsentrasi (mg/L)

0 T T 1
0 0.5 1 15
massa (gram)

Gambar 3.2 Kurva pengaruh penambahan
katalis TiO2/zeolit terhadap konsentrasi ion
Fes+

Gambar 3.2 menunjukkan hubungan
antara massa penambahan katalis TiO2/zeolit
dan konsentrasi ion Fe3*. Semakin banyak
katalis yang ditambahkan maka semakin tinggi
penurunan konsentrasi ion Fe3* dalam air.
Penurunan konsentrasi tertinggi pada massa
katalis TiOz/zeolit 0,8 gram yaitu sebesar
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0,129 mg/L. TiOz2/zeolit merupakan katalis
gabungan antara TiO2 dan zeolit alam. Material
TiO2 teremban pada zeolit alam (TiO2/zeolit)
memiliki fungsi ganda yaitu sebagai adsorben
(dari sifat zeolit yang berpori dan memiliki
kation yang dapat dipertukarkan) serta sebagai
fotokatalis sehingga dapat meningkatkan
kinerja dalam mendegradasil®. Penambahan
jumlah katalis TiO2/zeolit dapat meningkatkan
kemampuan fotoreduksi ion Fe3+ dalam limbah
airll. Penambahan katalis dengan massa yang
lebih besar dari 0,8 gram menyebabkan
terjadinya kejenuhan larutan yang membuat
larutan keruh  yang berdampak  pada
penurunan konsentrasi larutan yang rendah?.

3.3 Penentuan pengaruh waktu setelah

penambahan katalis TiO2/ zeolite

terhadap penurunan konsentrasi ion Fe3+*
Penentuan pengaruh waktu setelah
penambahan katalis TiOz/zeolit terhadap
penurunan konsentrasi ion Fe3*+ dilakukan
dengan mendegradasi air muara sebanyak 50
mL yang ditambahkan sebanyak 0,8 gram
katalis TiO2/zeolit dengan variasi waktu 15, 30,
45, 60, 75, 90, dan 105 menit dibawah lampu
UV 365 nm. Hasil penurunan konsentrasi Fe3+*
setelah ditambahkan katalis TiO2/zeolit dapat
dilihat pada gambar 3.3.

2.5 1
2 -
1.5 A

1 .

konsentrasi (mg/L)

0 T T T T T T T |
0O 15 30 45 60 75 90 105 120
waktu (menit)

Gambar 3.3 Kurva pengaruh waktu
fotolisis terhadap konsentrasi Fe setelah
penambahan katalis TiO2/zeolit

Gambar 3.3 menunjukkan hubungan
antara waktu fotolisis dan konsentrasi ion Fe3+
setelah adanya penambahan katalis
TiO2/zeolit. Penurunan konsentrasi Fes+
tertinggi pada waktu iradiasi 75 menit yaitu
0,114 mg/L. Pada waktu iradiasi selama waktu
90-105 menit kemampuan reduksi Fe3+
menurun karena terjadi kejenuhan larutan
yang membuat larutan menjadi keruh.
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Keadaan ini akan mempersulit dalam
pemisahan larutan dari katalis yang
mengakibatkan besarnya absorban?.Hal ini
menandakan bahwa pada waktu 75 menit
terjadi proses penyerapan energi foton (hv)
yang efektif sehingga banyak elektron pada
pita valensi yang tereksitasi pada pita
konduksi. Elektron tersebut akan menyerang
ion Fe3* sehingga terjadilah reaksi reduksi
pada Fes3+* pada air tersebut!l.

34  Penentuan pengaruh waktu setelah
penambahan  katalis TiO2 terhadap
penurunan konsentrasi ion Fe3*

Penentuan pengaruh waktu setelah

penambahan katalis TiO2 terhadap penurunan

konsentrasi ion Fes3* dilakukan dengan

mendegradasi limbah Air muara sebanyak 50

mL yang ditambahkan sebanyak 0.0307 gram

katalis TiO2 dengan variasi waktu 15, 30, 45,

60, 75, 90, dan 105 menit dibawah lampu UV

365 nm. Hasil reduksi Fe3* setelah

ditambahkan TiO2 dapat dilihat pada gambar

3.4.

2.5 1
2 -
1.5 1

1 -

konsentrasi (mg/L)

0 T T T T T T T 1
0 15 30 45 60 75 90 105 120
w aktu (menit)

Gambar 3.4 Kurva pengaruh waktu
terhadap konsentrasi ion Fe3* setelah
penambahan katalis TiO2

Gambar 3.4 menunjukkan hubungan
antara waktu fotolisis dan konsentrasi Fe3+
setelah adanya penambahan katalis TiOz.
Didapatkan penurunan konsentrasi Fe3+
berbanding Iurus dengan waktu iradiasi.
Semakin lama waktu iradiasi semakin banyak
jumlah radikal (eOH) yang berperan dalam
mendegradasi senyawa organik dalam air
limbah, sehingga semakin besar kemampuan
reduksinya. Kemampuan TiO2 dalam reduksi
Fes3+* dikarenakan TiO2 bersifat semikonduktor
dan kontribusi luas permukaan spesifiknya.
Pada saat katalis tersebut dikenai iradiasi
sinar UV, maka elektron-elektron dalam pita
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valensi mengalami eksitasi ke pita konduksi
yang akan menghasilkan electron (ew) dan
mengalami kekosongan atau hole (h*p) pada
pita valensi, yang bermuatan positifll. Hole*
tersebut akan bereaksi dengan H2O atau ion
hidroksil membentuk radikal eOH yang
kemudian digunakan untuk menguraikan
senyawa  organik10.12, Pada  saat  Fes+
menangkap elektron dari fotolisis air setelah
terkena UV, terjadi reaksi reduksi pada ion
Fe3* di dalam larutan. Kemampuan reduksi
tertinggi pada waktu iradiasi 75 menit dengan
konsentrasi Fe3* 0,678 mg/L. Namun, pada
waktu iradiasi 90-105 menit kemampuan
mereduksi Fe3* menurun karena terjadinya
kejenuhan larutan yang diakibatkan elektron-
elektron sudah habis bereaksi dengan Fe3+.

3.5 Penentuan pengaruh waktu setelah
penambahan katalis zeolit terhadap
Penurunan konsentrasi ion Fe3*

Penentuan pengaruh waktu setelah

penambahan katalis zeolit terhadap

penurunan konsentrasi ion Fe3+ dilakukan

dengan mendegradasi air muara sebanyak 50

mL yang ditambahkan sebanyak 0.7692 gram

katalis zeolit dengan variasi waktu 15, 30, 45,

60, 75, 90, dan 105 menit dibawah lampu UV

365 nm. Hasil reduksi Fes3* setelah

ditambahkan zeolit dapat dilihat pada gambar

3.5.

2.5 14
2 A
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Gambar 3.5 Kurva pengaruh waktu
terhadap konsentrasi Fes* setelah
penambahan zeolit

Gambar 3.5. menunjukkan hubungan
antara waktu fotolisis dan konsentrasi Fe3+
setelah adanya penambahan zeolit.
Penurunan konsentrasi Fe3* berbanding lurus
dengan waktu iradiasi. Semakin lama waktu
iradiasi semakin besar kemampuan
reduksinya. Kemampuan reduksi tertinggi
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pada waktu iradiasi 75 menit dengan
konsentrasi Fe3* 0,905 mg/L. Namun, pada
waktu iradiasi 90-105 menit kemampuan
mereduksi Fe3* menurun karena terjadinya
kejenuhan larutan yang diakibatkan elektron-
elektron sudah habis bereaksi dengan Fe3+*.
Pada waktu 75 menit terjadi proses
penyerapan energi foton (hv) yang efektf,
sehingga banyak elektron pada pita valensi
yang tereksitasi pada pita konduksi. Elektron
tersebut akan menyerang ion Fe3*+ sehingga
terjadilah reaksi reduksi pada Fe3*+ pada air
tersebut1l.

3.6  Perbandingan Penurunan Konsentrasi ion
Fe3* dengan dan tanpa iradiasi sinar UV
dengan penambahan katalis TiOz2/ zeolit

Penentuan pengaruh irradiasi sinar UV

terhadap kemampuan reduksi Fe3* dilakukan

dengan dengan mendegradasi limbah air
muara sebanyak 50 mL yang ditambahkan
sebanyak 0.8 gram katalis TiOz/zeolit dengan

variasi waktu 15, 30, 45, 60, 75, 90, dan 105

menit Sebanyak 7 petridis diberikan

perlakuan dengan iradiasi sinar UV dan 7

petridis lainnya tanpa iradiasi sinar UV. Hasil

perbandingan persentase reduksinya dapat

dilihat pada gambar 3.6.

2.5 1
2_

1.5 A

Konsentrasi (mg/L)

0 T T T T T T T 1
0 15 30 45 60 75 90 105 120
waktu (menit)

dengan UV tanpa UV

Gambar 3.6 Kurva perbandingan
penurunan konsentrasi Fe3* dengan dan
tanpa iradiasi UV dengan penambahan
katalis TiO2/zeolit.

Gambar 3.6 menunjukkan  hasil
perbandingan kemampuan reduksi Fes+
dengan dan tanpa iradiasi sinar UV.
Penurunan konsentrasi Fe3* dengan iradiasi
sinar UV lebih besar dibandingkan tanpa
iradiasi sinar UV. Hal ini dikarenakan
pengaruh penyinaran UV dapat meningkatkan
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aktivitas fotokatalitik dari katalis TiO2/zeolit!3.
Pada saat katalis tersebut dikenai iradiasi
sinar UV, maka elektron-elektron dalam pita
valensi mengalami eksitasi ke pita konduksi
yang akan menghasilkan electron (ew) dan
mengalami kekosongan atau hole (h*w) pada
pita valensi, yang bermuatan positif35. Hole*
tersebut akan bereaksi dengan H2O atau ion
hidroksil membentuk radikal eOH yang
kemudian digunakan untuk menguraikan
senyawa organik, sehingga semakin besar
kemampuan reduksinyalo.l2. Waktu optimum
dengan iradiasi sinar UV yaitu 75 menit
dengan konsentrasi Fe3+ 0,114 mg/L,
sedangkan tanpa iradiasi sinar UV waktu
optimumnya  yaitu 90 menit dengan
konsentrasi Fe3+ 0,942 mg/L. Hal ini
menunjukkan bahwa adanya  pengaruh
pemberian sinar UV terhadap kemampuan
reduksi karena katalis TiOz/zeolit memiliki
aktivitas fotokatalitik dengan efisiensi tinggi di
bawah iradiasi sinar UV13,

3.7  Perbandingan Penurunan Konsentrasi
Fe3*  setelah  penambahan  Katalis
TiO2/ zeolit, TiOz2, dan Zeolit

Perbandingan penurunan konsentrasi Fes3+*

setelah penambahan Katalis TiO2/zeolit, TiO2,

dan Zeolit. Hasil perbandingan persentase

reduksinya dapat dilihat pada gambar 3.7.
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Gambar 3.7 Kurva perbandingan

penurunan konsentrasi Fe3* Zeolit (a), TiO»
(b), dan TiO2/zeolite (c)

Gambar 3.7 menunjukkan perbandingan
kemampuan reduksi terhadap penurunan
konsentrasi Fe3* setelah penambahan katalis
TiO2, zeolit dan TiO2/zeolit dengan variasi
waktu iradiasi 5, 15, 30, 45, 60, 75, 90 dan
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105 menit. Semakin lama waktu iradiasi maka
kemampuan reduksi akan semakin meningkat.
Penurunan konsentrasi Fe3+ tertinggi terdapat
pada penambahan katalis TiO2/zeolit sebanyak
0,8 gram dengan waktu iradiasi 75 menit.
Material TiO2 teremban pada zeolit alam
(TiO2/zeolit) memiliki fungsi ganda yaitu
sebagai adsorben (dari sifat zeolit yang berpori
dan memiliki kation yang dapat dipertukarkan)
serta sebagai fotokatalis sehingga dapat
meningkatkan kinerja dalam mendegradasilo.
Penambahan jumlah katalis TiO2/zeolit dapat
meningkatkan kemampuan fotoreduksi ion
Fe3* dalam limbah air35. Luas permukaan
nanopartikel yang lebih tinggi menyebabkan
peningkatan fotoreaktivitas TiO2/zeolit yang
signifikan dibandingkan TiO2, Zeolit. Hasil
yang diperoleh Reduksi ion Fe*3 pada waktu
optimum dengan penambahan zeolit, TiO2, dan
TiO2/zeolit secara berturut-turut yaitu 0,905
mg/L, 0,678 mg/L, dan 0,114 mg/L. Dari hasil
yang diperoleh dapat disimpulkan bahwa zeolit
mampu digunakan sebagai pendukung TiO2
untuk reduksi ion Fe3* yang terikat pada
senyawa-senyawa organik dalam air muaral4.

3.8 Analisis COD, BOD, dan TSS air sungai
muara Padang

Analisis COD, BOD, dan TSS pada air sungai
muara Padang sebelum dan sesudah degradasi
dilakukan untuk mengetahui kemampuan
katalis TiO2/zeolit dalam menanggulangi
pencemaran limbah terhadap lingkungan
sesuai dengan baku mutu yang dikeluarkan
Peraturan Pemerintah (PP) RI No. 82 Tahun
2001 tentang pengelolaan kualitas air dan
pengendalian pencemaran air. Nilai COD,
BOD, dan TSS limbah air muara sebelum dan
sesudah degradasi pada Tabel 3.8.
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Tabel 3.8 Analisis COD, BOD, dan TSS air
muara sebelum dan sesudah degradasi.

Baku Mutu
p Lampiran
ara Acuan |Satua| Peraturan Hasil
meter Metoda| n Pemerintah
Nomor 82
Tahun 2001
FISIKA
Sebelum  Sesudah|
SNI
TSS 06.6989.| mg/L 50 53 41
3:2004
SNI
TDS 6989.27:| mg/L 50 58,83|42.64
2019
SNI
Suhu* [06.6989.| °C Deviasi 3 28,0 | 26,0
23:2005
SNI
DHL* [6989.1:2|uS/cm| - 147 | 163
019
KIMIA
SNI
pH* 6989.11: - 6-9 7,30 | 7,41
2019
SN16989
COD 73:2009 mg/L 25 37,9 | 23,3
SNI
BOD 06.6989.| mg/L 3 5,811 3,89
72:2009
SNI
DO* 06.6989.| mg/L 4 5,96 | 4,23
14:2004

Hasil analisis COD, BODS, dan TSS air muara
sebelum didegradasi dengan katalis TiO2/zeolit
menunjukkan kualitas air yang buruk yang
melampaui standar baku mutu, setelah
didegradasi nilai COD, BODS, dan TSS
mengalami penurunan. Nilai COD, TSS sudah
memenuhi baku mutu, namun untuk
parameter BOD belum memenuhi standar
baku mutu dimana nilai BOD air muara
setelah  didegradasi yaitu @ 3,89 mg/L
dibandingkan dengan standar baku mutu
yaitu 2 mg/L. Degradasi dilakukan
menggunakan katalis TiOz2/zeolit sebanyak 0,8
gram pada waktu 75 menit mampu
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menurunkan nilai COD, BODS, dan TSS dari
nilai sebelum didegradasi walaupun untuk
BODS5 belum memenuhi standar baku mutu.
Nilai BOD mengalami penurunan dikarenakan
nilai DO mengalami kenaikan sehingga jumlah
oksigen didalam limbah semakin tinggi.
Dimana semakin tinggi nilai oksigen maka
semakin bagus kualitas air limbah tersebut.
Sedangkan untuk nilai COD dan TSS sesudah
degradasi berada di bawah baku mutu. Dapat
disimpulkan bahwa semakin rendah nilai COD
dan TSS maka kualitas air semakin baik.

4. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan,
dapat disimpulkan bahwa zeolit alam
Clinoptilolite-Ca dapat digunakan sebagai
support katalis TiOz. Hasil penelitian pada
pengukuran konsentrasi Fe3* di dalam air
muara yaitu 2,325 mg/L. Konsentrasi Fe3+*
tanpa katalis 1,611 mg/L selama waktu
iradiasi 90 menit. Setelah ditambahkan katalis
TiO2/zeolit sebanyak 0,8 g dengan iradiasi
sinar UV  terjadi penurunan menjadi
0,114mg/L selama waktu iradiasi 75 menit,
sedangkan tanpa iradiasi sinar UV konsentrasi
0,942 mg/L selama waktu iradiasi 90 menit.
Konsentrasi ion Fe3* setelah ditambahkan
katalis TiO2 sebanyak 0,0307 g berkurang
menjadi 0,678 mg/L selama waktu iradiasi 75
menit. Konsentrasi  ion Fes+ setelah
ditambahkan katalis zeolit sebanyak 0.7692 g
berkurang menjadi 0,905 mg/L selama waktu
iradiasi 75 menit. Hasil yang diperoleh untuk
nilai COD, BOD, dan TSS sebelum degradasi
berturut- turut yaitu 37,9 mg/L; 5,81 mg/L;
dan TSS 53 mg/L, sedangkan nilai COD, BOD,
dan TSS sesudah degradasi berturut- turut
yaitu 23,3 mg/L; 3,89 mg/L; dan 41 mg/L.
Hasil penelitan menunjukkan bahwa nilai
COD, BOD, dan TSS yang didapatkan sebelum
dan sesudah degradasi mengalami penurunan.
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Abstract

Daun salam Syzygium polyanthum (Wight) Walp. merupakan genus dari

Myrtaceae banyak dimanfaatkan oleh masyarakat sebagai antibakteri, terapi hipertensi,
diabetes, asam urat, diare dan hiperlipidemia. Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui
kandungan metabolit sekunder dan antibakteri dari ekstrak daun salam. Ekstraksi daun
salam dilakukan dengan metode maserasi bertingkat menggunakan pelarut heksana, etil
asetat dan metanol yang memiliki sifat kepolaran yang berbeda. Kadar ekstrak heksana, etil
dan metanol yang didapatkan berturut-turut yaitu: 5,49%, 3,87%, dan 6,54%. Metabolit
sekunder yang didapatkan pada ekstrak heksana alkaloid dan steroid. Pada ekstrak etil
asetat dan ekstrak metanol, terkandung senyawa flavonoid, fenolik, alkaloid, triterpenoid,
dan steroid. Pengujian aktivitas antibakteri dilakukan dengan metode difusi kertas cakram.
Hasil uji aktivitas antibakteri yang memiliki kemampuan paling besar terdapat pada
ekstrak etil asetat dengan konsentrasi 60% dan ukuran zona bening 6,49 mm pada bakteri

Staphylococcus aureus.

Kata Kunci: Maserasi bertingkat, Syzygium polyanthum (Wight) Walp., Antibakteri

1. Pendahuluan
Indonesia terkenal dengan kekayaan alam
yang memiliki berbagai jenis tumbuhan
yang berkhasiat sebagai obat. Obat
tradisional telah dikenal dan digunakan
secara turun-temurun oleh masyarakat
Indonesia. Masyarakat yang jauh dari
pelayanan kesehatan pada umumnya
memanfaatkan tanaman sebagai obat,
salah satunya adalah daun salam
(Syzygium polyanthum (Wight) Walp.)[1].
Manfaat daun salam diantaranya sebagai
antibakteri, terapi hipertensi, diabetes,
asam urat, diare dan hiperlipidemia[2].
Daun salam menunjukkan adanya
senyawa flavonoid, terpenoid dan fenolik,
ekstrak metanolnya mengandung
flavonoid dan fenol[3]. Salah satu
senyawa utama yang terkandung di
dalam daun salam adalah flavonoid.
Flavonoid adalah senyawa polifenol yang
memiliki manfaat sebagai antivirus,
antibakteri, antialergik, antiinflamasi,
antitumor, dan antioksidan sebagai
sistem pertahanan tubuh. Aktivitas
antibakteri dari daun salam diduga
karena adanya senyawa flavonoid, tanin,
dan minyak atsiri yang dapat
menghambat pertumbuhan bakteri[4,5].
Daun salam juga mengandung
beberapa vitamin, di antaranya vitamin C,
vitamin A, vitamin E, thiamin, riboflavin,
niacin, vitamin B6, vitamin B12, dan
asam folat. Beberapa mineral pada daun

salam yaitu selenium, kalsium,
magnesium, seng, sodium, potassium,
besi, dan fosfor[6].

Berdasarkan studi pustaka yang
telah dilakukan diketahui pada ekstrak
etanol daun salam memiliki aktivitas
farmakologi[5]. Oleh karena itu, dilakukan
ekstraksi pada daun salam menggunakan
pelarut heksana, etil asetat dan metanol
dengan metode maserasi bertingkat dan
dilakukan uji aktivitas antibakteri
menggunakan metode difusi cakram
terhadap bakteri Staphylococcus aureus
dan Escherichia coli.

2. Metodologi Penelitian

2.1. Alat

Alat yang digunakan peralatan gelas,
gerinda, neraca analitik, seperangkat alat
distilasi, botol reagen berwarna gelap ,
rotary evaporator, penangas, kertas saring,
cawan petridish, jarum ose, pingset, kertas
cakram, tabung reaksi, bunsen, autoclave
,magnetic stirrer, magnetic bar, jangka
sorong digital, inkubator.

2.2. Bahan

Bahan yang digunakan sampel kering
daun salam (Syzygium  polyanthum),
pelarut heksana, etil asetat, dan metanol
yang sudah didestilasi. Pereaksi uji
fitokimia identifikasi flavonoid (asam
klorida p.a. dan serbuk magnesium),
identifikasi fenolik (besi(Ill)klorida),
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identifikasi saponin (asam klorida 2N),
identifikasi alkaloid (kloroform, ammoniak
0,05 M asam sulfat 2 N, pereaksi Mayer),
identifikasi terpenoid  dan steroid
menggunakan pereaksi Liebermann-
Burchad (anhidrida asetat dan asam sulfat
p-a.). Uji antibakteri menggunakan media
Nutrien Agar (NA), media Muller Hinton
Agar (MHA), akuades, spiritus, etanol 70%,
bakteri Staphylococcus aureus dan bakteri
Escherichia coli.

2.3 Prosedur Penelitian

2.3.1 Persiapan sampel dan identifikasi
sampel

Daun salam (Syzygium polyanthum) segar
didapatkan di Kota Padang Prov.
Sumatera Barat. Sampel daun segar
dipotong-potong, dan dikering anginkan
selama beberapa minggu pada udara
terbuka tanpa terkena cahaya matahari
langsung, lalu sampel dihaluskan dengan
alat gerinda dan didapatkan sampel
dalam bentuk bubuk kering. Bagian
ranting dan daun pada tumbuhan
diidentifikasi di Herbarium Universitas
Andalas.

2.3.2 Ekstraksi sampel

Sampel kering daun salam didapatkan
1300 g, diekstrak dengan cara maserasi
secara bertahap didalam botol reagen
gelap. Sampel dimaserasi menggunakan
pelarut heksana sampai ekstrak sudah
mulai bening atau tidak memiliki bercak
pada kaca arloji. Hasil filtrat diuapkan
dengan rotary evaporator pada suhu 40°C
kemudian ekstrak kental dikeringkan.
Ampas hasil maserasi pelarut heksana
dikeringanginkan, setelah kering
dilanjutkan maserasi dengan
menggunakan pelarut etil asetat, filtrat
yang dihasilkan dilakukan perlakuan
yang sama dengan ekstrak pada heksana.
Setelah didapatkan ektrak kental pelarut
etil asetat dilanjutkan wuntuk pelarut
metanol dengan cara yang sama.

2.3.3 Pengujian Fitokim

Ekstrak heksana, etil asetat, dan metanol
daun salam dimasukkan kedalam tabung
reaksi, kemudian ditambahkan 5 mL
kloroform dan 5 mL akuades lalu dikocok.
Larutan dibiarkan hingga terbentuk dua
lapisan kloroform dan air. Lapisan
kloroform dibagian bawah digunakan
untuk pemeriksan senyawa terpenoid dan
steroid, sedangkan lapisan air dibagian
atas digunakan untuk pemeriksaan
senyawa flavonoid, fenolik dan saponin.
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a. Uji flavonoid

Lapisan air diambil sebanyak 1 mL
dimasukkan kedalam tabung reaksi lalu
ditambahkan asam klorida pekat dan
beberapa butir bubuk magnesium.
Terbentuk warna merah menunjukkan
adanya flavonoid.

b. Uji Fenolik

Lapisan air diambil sebanyak 1 mL
dimasukkan kedalam tabung reaksi
ditambahkan larutan besi (III) klorida. Ciri
khas fenolik membentuk kompleks
dengan besi (III) klorida menimbulkan
warna hijau sampai biru menunjukkan
adanya fenolik.

c. Uji Saponin

Lapisan air diambil 2 mL dan
dimasukkan kedalam tabung reaksi.
Selanjutnya dikocok kuat-kuat,
terbentuknya busa yang tidak hilang
dengan penambahan beberapa tetes asam
klorida 2 N menunjukkan adanya
saponin.

d. Uji Triterpenoid dan Steroid

Lapisan kloroform diteteskan pada dua
lubang plat tetes. Pada lubang pertama
ditambah asam sulfat pekat dan
anhidrida asetat, lubang kedua dijadikan
sebagai pembanding. Pewarnaan merah
memberikan indikasi positif triterpenoid
sementara warna biru atau hijau
memberikan indikasi positif steroid.

e. Uji Alkaloid

Ekstrak heksana, etil asetat, dan metanol
daun salam dimasukkan kedalam tabung
reaksi, kemudian ditambahkan 5 mL
kloroform-amoniak 0,05 N lalu ditambah
asam sulfat 2 N, dikocok perlahan dan
dibiarkan  sehingga terbentuk dua
lapisan. Lapisan asam dipisahkan dan
dimasukkan kedalam tabung reaksi lain
lalu ditambahkan pereaksi Mayer. Uji
positif alkaloid ditandai dengan
timbulnya endapan berwarna putih.

2.3.4 Uji Aktvitas Antibakteri

a. Pembuatan sampel uji antibakteri
Ekstrak heksana ditimbang 3000 mg
dilarutkan sampai 5 mL pelarut heksana.
Didapatkan larutan induknya 60%, lalu
dilakukan pengenceran bertingkat untuk
mendapatkan konsentrasi 50, 40, 30, 20,
dan 10% dalam labu 5 mL. Hal yang sama
dilakukan untuk ekstrak etil asetat dan
ekstrak metanol.
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b. Pembuatan Kontrol Positif dan Negatif
Kloramfenikol ditimbang sebanyak 15 mg
bubuk obat kloramfenikol dan dilarutkan
sampai S5 mL akuades. Didapatkan
kloramfenikol sebagai kontrol positif
dengan konsentrasi 0,25 %.

Kontrol negatif yang digunakan adalah
pelarut dari masing-masing ekstrak yaitu
heksana, etil asetat, dan metanol.

c. Peremagjaan bakteri uji

Nutrien agar (NA) ditimbang sebanyak 2 g
dan dilarutkan dengan 100 mL akuades,
dipanaskan dan diaduk dengan magnetic
stirer hingga homogen. Sebanyak 5 mL
media NA dituang kedalam tabung reaksi
dan disterilkan dengan autoclave pada
suhu 121°C selama 10 menit. Tabung
reaksi kemudian dimiringkan dan media
NA dibiarkan memadat pada suhu ruang.
Bakteri wuji (Staphylococcus aureus dan
Escherichia coli) diambil 1-2 ose kemudian
digoreskan masing-masing pada media
NA miring dan diinkubasi pada suhu
37°C selama 24 jam.

d. Pembuatan suspensi bakteri uji

Bakteri uji diambil beberapa ose dan
dimasukan ke dalam tabung reaksi yang
berisi 5 mL NaCl fisiologis dan diaduk
sampai homogen, didapatkan suspensi
bakteri.

e. Pembuatan media MHA

Media MHA sebanyak 7,2 g dilarutkan
dalam 200 mL akuades. Dipanaskan pada
suhu 210°C dan diaduk dengan magnetic
stirer hingga homogen. Disterisilisasi
dengan autoclave pada suhu 121°C
selama 10 menit. Dituang kedalam cawan
petri sebanyak +20 mL dan dibiarkan
memadat pada suhu ruang.

f. Uji antibakteri

Uji antibakteri dilakukan dengan memipet
suspensi bakteri sebanyak 500 pL
kedalam cawan petri yang telah berisi
media MHA yang telah memadat. Lalu di-
swab dengan kapas sampai suspensi
bakteri menyebar rata pada permukaan
media MHA, pada kertas cakram ditetesi
dengan 10 pL larutan sampel uji dan
kertas cakram diletakkan diatas pada
permukaan media MHA. Sekeliling cawan
petri diberi plastik warp dan cawan petri
diinkubasi selama 24 jam pada suhu
37°C, zona bening yang terbentuk diukur
menggunakan jangka sorong digital.

3. Hasil dan Pembahasan
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3.1. Persiapan Sampel dan Identifikasi
Sampel

Berdasarkan hasil identifikasi tumbuhan
di Herbarium Universitas Andalas (ANDA)
melalui surat Nomor 277 /K-
ID/ANDA/VIII/2020 diketahui bahwa
sampel yang digunakan termasuk
kedalam famili Myrtaceae, spesies
Syzygium polyanthum (Wight) Walp.

3.2. Ekstraksi Sampel

Ekstraksi dilakukan dengan metode
maserasi bertingkat yang menggunakan
pelarut heksana lalu dilanjutkan dengan
etil asetat dan metanol. Banyak daun
salam yang digunakan untuk maserasi ini
1300 gram sampel kering. Hasil ekstraksi
daun salam dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Hasil ekstraksi daun salam

Jenis Jumlah Kadar
Ekstrak Ekstrak
Pelarut
(gram) (%0)
Heksana 71,3619 5,49
Etil Asetat 50,3653 3,87
Metanol 85,0029 6,54

Berdasarkan hasil dari Tabel 1 jumlah
ekstrak yang  didapatkan  berbeda
berdasarkan pelarut yang digunakan. Hal
ini terjadi karena pelarut yang digunakan
memiliki  kepolaran yang berbeda.
Heksana yang bersifat non polar, etil
asetat bersifat semi polar dan metanol
bersifat polar. Pelarut heksana akan
menarik senyawa non polar, etil asetat
menarik senyawa semi polar dan metanol
akan menarik senyawa polar tanpa ada
gangguan yang ikut terekstrak dari
senyawa golongan lain.

3.3 Pengujian Fitokimia
Tabel 2. Hasil uji fitokimia daun salam

Hasil
Kandungan
Metabolit Ekstrak El;gstt:iak Ekstrak
Sekunder Heksana Metanol
Asetat
Flavonoid - + +
Fenolik - + +
Saponin - - B
Alkaloid + + +
Triterpenoid - + +
Steroid + + +

Ket: + (mengandung metabolit
sekunder)
- (tidak mengandung metabolit
sekunder)
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Berdasarkan data pada Tabel 2 dapat
diketahui bahwa pada ekstrak heksana
mengandung senyawa metabolit sekunder
alkaloid dan steroid. Ekstrak etil asetat
dan metanol mengandung senyawa
metabolit sekunder flavonoid, fenolik,
alkaloid, triterpenoid, dan steroid. Hasil
ini berbeda dengan Wilapangga
mendapatkan hasil fitokimia ekstrak
metanol daun salam yaitu alkaloid,
flavonoid, saponin, steroid, terpenoid dan
tanin[7]. Hasil ini terjadi karena
kandungan fitokimia pada setiap jenis
daun salam berbeda-beda.

3.4 Uji Antibakteri

Uji aktivitas antibakteri dari ekstrak
heksana, etil asetat, dan metanol
menggunakan metode difusi cakram.
Sampel uji dibuat dengan melarutkan
ekstrak dengan masing-masing
pelarutnya. Pelarut yang digunakan yaitu
heksana, etil asetat, dan metanol yang
tidak memiliki aktivitas antibakteri
sehingga juga dapat digunakan sebagai
kontrol negatif untuk uji antibakteri ini.
Kontrol positif yang digunakan adalah
kloramfenikol.

Peremajaan bakteri menggunakan
media NA (nutrient agar) karena media ini
mengandung nutrisi yang dapat
mendukung pertumbuhan bakteri.
Bakteri Staphylococcus  aureus dan
Escherichia coli ini diremajakan dan
diinkubasi selama 18-24 jam karena
menurut Dwidjoseputro dalam waktu 24
jam itu dimungkinkan bakteri melakukan
pembelahan secara konstan dan jumah
sel meningkat[8]. Peremajaan bakteri
dilakukan untuk mendapatkan bakteri
yang aktif karena bakteri dalam keadaan
inaktif di dalam lemari pendingin yang
menjadikan bakteri ini akan kurang
optimal ketika digunakan|9].

Tabel 3 Hasil uji antibakteri daun salam
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40 4,49 1,26
50 4,66 1,43
60 6,49 1,94
10 1,54 1,27
20 2,30 1,28
Ekstrak 30 2,45 1,40
metanol 40 2,78 1,50
50 3,79 1,66
60 4,52 3,08
fi‘;ntml 0,25 22,47 21,88
Kontrol (-)
Heksana - 0 0
Etil asetat - 0 0
Metanol - 0 0

Konsen Zona Bening (mm)

Sampel trasi S. aureus  E. coli
(%)
10 1,54 0,87
20 1,84 0,95
Ekstrak 30 1,89 1,08
heksana 40 2,85 1,36
50 3,51 1,46
60 4,33 1,85
- . 10 2,82 0,48
etﬂ:tsr:tat 20 3,96 0,99
30 4,34 1,25

Berdasarkan hasil Tabel 3 dapat
diketahui bahwa daun salam memiliki
aktivitas antibakteri terhadap bakteri
Staphylococcus aureus dan Escherichia
coli. Pada bakteri Staphylococcus aureus
yang memiliki zona bening paling besar
yaitu pada ekstrak etil asetat dengan
besar zona 6,49 mm, dan pada bakteri
Escherichia coli zona yang paling besar
pada ekstrak metanol dengan 3,08 mm.
Menurut Davis dan Stout diameter zona
bening kurang dari 5 mm dikategorikan
lemah, diameter 5-10 mm dikategorikan
sedang, diameter 10-20 mm  di
kategorikan kuat dan lebih dari 20 mm
dikategorikan sangat kuat[10]. Bakteri
Escherichia coli memiliki zona beningyang
lebih kecil dibandingkan pada bakteri
Staphylococcus aureus, ini dapat terjadi
karena bakteri gram negatif memiliki
lapisan dinding sel yang lebih kompleks
dibandingkan bakteri gram positif[11].

4. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah
dilakukan terhadap daun salam, dapat
disimpulkan senyawa metabolit pada
ekstrak heksana mengandung alkaloid
dan steroid, pada ekstrak etil asetat dan
metanol mengandung senyawa metabolit
sekunder flavonoid, fenolik, alkaloid,
triterpenoid, dan steroid. Kadar ekstrak
daun salam yang ©paling Dbanyak
didapatkan pada ekstrak metanol sebesar
6,54%. Aktivitas antibakteri
menggunakan metode difusi cakram, zona
bening yang paling besar terdapat pada
bakteri Staphylococcus aureus ekstrak
etil asetat konsentrasi 60% besar zona
6,49 mm dan pada bakteri Escherichia
coli metanol konsentrasi 60% besar zona
3,08 mm.
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PENENTUAN KANDUNGAN METABOLIT SEKUNDER, UJI
AKTIVITAS ANTIBAKTERI DAN SITOTOKSIK EKSTRAK
DAUN SUNGKALI (Peronema canescens Jack)
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Abstrak: Sungkai (Peronema canescens Jack) adalah tumbuhan obat yang telah
digunakan sebagai obat pilek, demam, cacingan, pencegah sakit gigi, sakit perut,
antiseptik, perawatan kulit dan antiplasmodium. Peneliian ini dilakukan untuk
mengetahui kandungan senyawa metabolit sekunder pada ekstrak daun sungkai serta
menentukan aktivitas antibakteri dan sitotoksiknya. Ekstrak daun sungkai diperoleh
secara maserasi bertingkat dengan pelarut heksana, etil asetat dan metanol, kemudian
dilakukan skrining fitokimia terhadap ekstrak tersebut. Pengujian aktivitas antibakteri
dilakukan dengan metode difusi cakram terhadap bakteri Staphylococcus aureus dan
Escherichia coli serta pengujian aktivitas sitotoksik dilakukan dengan metode Brine
Shrimp Lethality Test (BSLT) terhadap larva udang Artemia salina Leach. Hasil skrining
fitokimia menunjukkan ekstrak heksana mengandung senyawa alkaloid, ekstrak etil
asetat mengandung senyawa fenolik dan steroid, ekstrak metanol mengandung
senyawa flavonoid, fenolik, saponin dan steroid. Pada pengujian aktivitas antibakteri,
ekstrak metanol bersifat sedang dalam menghambat pertumbuhan bakteri S. aureus
pada konsentrasi 5, 10 dan 20% b/v dengan diameter zona hambatnya 6,13; 6,83 dan
7,66 mm, sedangkan ekstrak heksana dan etil asetat bersifat lemah. Dalam
menghambat pertumbuhan bakteri E. coli semua ekstrak bersifat lemah, dimana
diameter zona hambat paling besar terjadi pada ekstrak etil asetat konsentrasi 20% b/v
sebesar 4,69 mm. Dari pengujian aktivitas sitotoksik, ekstrak heksana, etil asetat dan
metanol bersifat toksik dengan nilai LCso 961,612; 492,266 dan 578,096 mg/L.
Perbedaan nilai LCso ini disebabkan perbedaan kandungan senyawa metabolit
sekunder pada tiap ekstrak, sehingga juga menghasilkan aktivitas sitotoksik yang juga
berbeda.

Kata kunci: Peronema canescens Jack, antibakteri, sitotoksik

1. Pendahuluan Adanya kecenderungan gaya hidup back

Indonesia adalah salah satu negara yang
memiliki kekayaan alam tumbuhan
dalam jumlah yang besar. Kekayaan
alam tumbuhan di Indonesia memiliki
potensi yang salah satunya sebagai
tumbuhan obat [1]. Tumbuhan obat
merupakan tumbuhan yang memiliki

kandungan senyawa Dbioaktif yang
bermanfaat dalam pengobatan suatu
penyakit tertentu. Penggunaan

tumbuhan obat harus dikelola dengan

baik sepanjang pemanfaatannya
dilakukan secara rasional dengan
memperhatikan kebutuhan generasi

masa kini dan masa yang akan datang
[2].

Penggunaan tumbuhan obat sudah
dikenal sejak ribuan tahun lalu. Resep
obat ini diwariskan secara
turun-temurun, yang awalnya hanya
dikenal dikalangan tertentu kemudian
menyebar hingga masyarakat luas [3].

to nature membuat tumbuhan obat
semakin meningkat pemakaiannya [4].
Kecenderungan ini didasari oleh karena
semakin mahalnya harga obat-obatan
modern yang menyebabkan masyarakat
mulai mencari alternatif pengobatan lain
yang murah dan mudah didapatkan
serta khasiatnya pun juga tidak kalah
manjur [5].
Salah satu tumbuhan obat di
Indonesia adalah sungkai (Peronema
canescens Jack), dimana yang
dimanfaatkan sebagai obat adalah
bagian daunnya. Populasi tumbuhan
sungkai tersebar di wilayah Sumatera,
Kalimantan dan Jawa Barat [6]. Secara
tradisional daun sungkai telah
digunakan oleh masyarakat sebagai obat
pilek, demam [6-10], obat cacingan,
sebagai air mandian bagi wanita setelah
bersalin, sebagai obat pencegah sakit gigi
[6-9], obat sakit perut, antiseptik [9],
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perawatan  kulit  [10] dan  obat
antiplasmodium [6,10].

Kemampuan daun sungkai sebagai
obat tradisional disebabkan oleh
kandungan senyawa kimia di dalamnya.
Kandungan senyawa inilah yang
mempunyai kemampuan bioaktivitas,
sehingga terbukti berpotensi sebagai

bahan obat terhadap penyakit tertentu.

Beberapa senyawa kimia yang
terkandung dalam daun  sungkai
diantaranya flavonoid glikosida

(3%,4°,5-trihidroksi-7-metoksiflavon-3-O-g
lukopiranosilara-binosida), fenolik
akteosida [11], P-sitosterol, [B-amyrin,
phytol, dan 7 tipe chlerodane senyawa
diterpenoid: Peronemin Bz, A2, B1, C1, Bs,
A3z dan D [12].

Beberapa penelittan sebelumnya
yang telah dilakukan membuktikan
adanya potensi bioaktivitas pada daun
sungkai. Ibrahim dan Kuncoro (2012)
telah melaporkan bahwa ekstrak metanol
daun sungkai berpotensi menghambat
pertumbuhan  bakteri Streptococcus
mutans, Salmonella thyposa, Bacillus
subtilis dan Staphylococcus aureus.
Penelittan Nawawi (2018) melaporkan
bahwa ekstrak metanol daun sungkai
dinilai prospektif sebagai agen kuratif
antikanker karena aktivitas
antipoliferasinya tergolong tinggi
terhadap sel kanker serviks HeLa dan sel
kanker payudara MCF7.

Dari penggunaan daun sungkai
secara tradisional serta penelitian
sebelumnya yang telah dilakukan
menunjukkan adanya potensi daun
sungkai sebagai antibakteri dan
sitotoksik. Potensi bioaktivitas tersebut
dipengaruhi oleh senyawa metabolit
sekunder yang terkandung didalamnya.
Pada penelitan ini dilakukan ektraksi
terhadap daun sungkai secara maserasi
bertingkat dengan beberapa pelarut yang
berbeda kepolarannya dan penentuan
aktivitas antibakteri dengan metode
difusi cakram terhadap bakteri wuji
Staphylococcus aureus dan Escherichia
coli serta aktivitas sitotoksik dengan
metode Brine Shrimp Lethality Test (BSLT)

terhdaplarva udang Artemia salina Leach.

Dilakukannya pengujian bioaktivitas
agar diketahui bagaimana potensi daun
sungkai sebagai tumbuhan  obat,
terutama sebagai antibiotik dalam
menghambat  pertumbuhan bakteri
patogen dan sebagai antikanker dalam
menghambat dan merusak sel tumor
atau selkanker.
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2. Metodologi Penelitian

2.1 Alat

Peralatan yang digunakan  pada
penelitian ini adalah grinder, timbangan,
neraca analitik, botol berwarna gelap,
peralatan distilasi pelarut, kertas saring,
rotary evaporator Heidolp WB 2000,
wadah ekstrak, plat KLT, pipa kapiler,
tabung reaksi, chamber, lampu UV (A 254
nm dan 365 nm), plat tetes, kertas
cakram berukuran 5 mm, autoklaf,
cawan petri, pipet mikro, jarum ose,
spiritus, bunsen, laminar air flow,
magnetic stirrer, hot plate, inkubator,
cotton bud, kaca arloji, jangka sorong,
wortex mixer, vial, wadah pembiakan
larva udang Artemia salina Leach, lampu,
aerator dan peralatan gelas yang umum
digunakan dilaboratorium.

2.2 Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian
ini adalah sampel daun sungkai, pelarut
heksana, etil asetat dan metanol yang
telah didistilasi, bahan yang digunakan
untuk uji fitokimia yaitu akuades,
kloroform, HCI pekat, bubuk magnesium,
larutan FeCl3 5%, pereaksi
Liebermann-Burchard, larutan
kloroform-amonia 0,05 M, pereaksi
Mayer, HoSO4 2N dan NaOH 1%, bahan
yang digunakan untuuk uji aktivitas
antibakteri yaitu bakteri uji
Staphylococcus aureus dan Escherichia
coli, media Nutrient Agar (NA), media
Mueller-Hinton Agar (MHA), NaCl fisiologis,
chloramphenicol dan alkohol 70%, bahan
yang digunakan wuntuk wuji aktivitas
sitotoksik yaitu larva udang Artemia
salina Leach, air laut dan Dimetil
Sulfoksida (DMSO).

2.3 Persiapan Sampel dan Identifikasi
Tumbuhan Sungkai

Sampel daun sungkai yang digunakan
diperoleh di daerah Kecamatan Enam
Lingkung, Kabupaten Padang Pariaman,
Provinsi Sumatera Barat. Sebanyak 5500
gram sampel segar daun sungkai
dikeringanginkan pada tempat yang
tidak terkena cahaya matahari secara
langsung. Setelah  kering sampel
dihaluskan menggunakan grinder hingga
berbentuk bubuk dan ditimbang. Sampel
berupa bubuk kemudian digunakan
untuk tahapan ekstraksi. Sebagian
sampel tumbuhan sungkai dilakukan
identifikasi di Herbarium Universitas
Andalas (ANDA) Jurusan Biologi FMIPA
Universitas Andalas.
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2.4 Uji Kandungan Metabolit Sekunder

Sebanyak 2 gram daun sungkai dipotong
halus, dimasukkan ke dalam tabung
reaksi lalu dilarutkan dengan 5 mL
metanol dan dipanaskan diatas nyala
spiritus kemudian disaring. Filtrat lalu

ditambahkan kloroform:air (1:1)
masing-masing sebanyak 3 mlL,
selanjutnya dikocok dan dibiarkan

sampai terbentuk dua lapisan. Lapisan
air (bagian atas) untuk pemeriksaan
senyawa flavonoid, fenolik dan saponin
sedangkan lapisan kloroform (bagian
bawah) digunakan untuk pemeriksaan
senyawa triterpenoiddan steroid [13].

a. Pemeriksaan Flavonoid

Sebanyak 1 mL lapisan air dimasukkan
ke dalam tabung reaksi, ditambahkan
asam klorida pekat dan beberapa butir
serbuk magnesium. Jika terbentuknya
warna jingga sampai merah
menandakan adanya senyawa flavonoid
[14].

b. Pemeriksaan Fenolik

Sebanyak 1 mL lapisan air dimasukkan
ke dalam tabung reaksi, ditambah
larutan besi (III) klorida (FeCl3) dan
diamati perubahan warna larutan.
Apabila larutan bewarna biru hingga
hijau pekat menandakan adanya
senyawa fenolik [15].

c. Pemeriksaan Saponin

Sebanyak 1 mL lapisan air dimasukkan
kedalam tabung reaksi dan dikocok.
Apabila terbentuk busa yang tidak
hilang (£ 5 menit) setelah penambahan
beberapa tetes asam klorida pekat,
menandakan adanya senyawa saponin
[16].

d. Pemeriksaan Triterpenoid dan Steroid
Lapisan kloroform dipipet dan
diteteskan pada lubang plat tetes,
kemudian ditambah 2 tetes pereaksi
Liebermann-Burchard. Apabila
terbentuk cincin merah atau ungu,

menandakan adanya senyawa
triterpenoid dan apabila terbentuk
cincin  hijau atau  hijau  biru,

menandakan adanya senyawa steroid
[14].

e. Pemeriksaan Alkaloid

Sebanyak 2 gram daun sungkai dipotong
halus, digerus dalam lumpang kemudian
ditambahkan 5 mL kloroform dan 5 mL
kloroform-amonia 0,05 M, diambil
filtratnya, lalu ditambah asam sulfat 2 N
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dan dikocok, dibiarkan hingga terbentuk
2 lapisan. Diambil lapisan asam sulfat
(bagian atas) dan ditambahkan pereaksi
Mayer. Apabila timbul kabut putih
hingga  endapan berwarna  putih
menandakan adanya senyawa alkaloid
[15].

f-  Pemeriksaan Kumarin

Sebanyak 2 gram daun sungkai digerus
dan diekstrak dengan metanol kemudian
disaring. Filtratnya ditotolkan pada plat
KLT menggunakan pipa kapiler dan
dielusi dengan eluen yang sesuai di
dalam chamber. Plat KLT yang telah
dielusi diamati dibawah sinar UV A 254
nm dan 365 nm. Jika terlihat adanya
fluorisensi biru dan setelah disemprot
dengan basa, warna biru tersebut
bertambah terang maka hal tersebut
menandakan adanya senyawa kumarin
[17].

2.5 Ekstraksi Daun Sungkai

Sampel bubuk daun sungkai diekstraksi
dengan cara maserasi (perendaman)
secara bertingkat menggunakan pelarut
heksana, etil asetat dan metanol. Sampel
dimasukkan kedalam botol berwarna
gelap, kemudian direndam dengan
heksana selama 3-4 hari, sambil dikocok
sesekali untuk menyempurnakan proses
ekstraksi, kemudian disaring. Maserasi
dilakukan berulang kali, hingga filtrat
yang dihasilkan tidak lagi berwarna
pekat atau terjadi perubahan warna yang
signifikan dari maserasi pertama. Filtrat
kemudian diuapkan pelarutnya
menggunakan rotary evaporator hingga
didapatkan ekstrak pekat heksana.
Ampas yang didapat dari maserasi
dengan heksana, dikeringkan, kemudian
dilakukan ekstraksi kembali dengan cara
yang sama menggunakan pelarut etil
asetat sehingga diperoleh ekstrak pekat
etil asetat. Cara ekstraksi yang sama juga
dilakukan dengan pelarut metanol,
hingga didapat ekstrak pekat metanol.
Masing-masing ekstrak yang diperoleh
kemudian ditentukan kadarnya dengan
rumus:

Berat
Kadar Ekstrak _ Ekstrak o
(%) “—Berat X 100%
Sampel

2.6 Uji Aktivitas Antibakteri

Uji aktivitas antibakteri ekstrak heksana,
etil asetat dan metanol dilakukan
dengan metode difusi cakram. Bakteri
uji yang digunakan yaitu Stap hylococcus
aureus dan Escherichia coli. Prosedur
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pengujian ini mengacu pada cara kerja
Ibrahim dan Kuncoro (2012) [7],
Fransisca dkk (2020) [18] dan Niswah
(2014) [19].

a. Persiapan Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam
pengujian antibakteri disiapkan dan
disterilisasi dengan autoklaf pada suhu
121°C selama 15 menit.

b. Persiapan Larutan Uji, Kontrol Positif
dan Kontrol Negatif

Untuk larutan wuji, sebanyak 2 gram
sampel uji (ekstrak heksana, etil asetat
dan metanol) dilarutkan dengan
masing-masing pelarutnya dalam labu
10 mL sampai tanda batas dan diperoleh
larutan induk dengan konsentrasi 20%
b/v. Kemudian dibuat larutan uji
dengan beberapa variasi konsentrasi 20,
10, 5, 2,5 dan 1,25% b/v dengan
pengenceran bertingkat. Kontrol positif
yang digunakan adalah chloramphenicol
0,3% b/v yang dibuat dengan
melarutkan 75 mg chloramphenicol
dilarutkan dengan akuades dalam labu
25 mL hingga tanda batas. Kontrol
negatif yang digunakan adalah pelarut
heksana, etil asetat dan metanol.

c. Pembuatan Medium Nutrient Agar
(NA) Miring

Bubuk medium Nutrien Agar (NA)
ditimbang sebanyak 2 gram dan
dimasukkan ke dalam erlenmeyer
kemudian dilarutkan dengan 80 mL
akuades. Dipanaskan dan diaduk
sampai larut sempurna dengan bantuan
magnetic stirrer. Setelah larut media
agar disterilkan dengan autoklaf pada
suhu 121°C selama 15 menit. Kemudian
disiapkan 2 buah tabung reaksi,
dimasukkan media NA ke dalam tabung
reaksi tersebut masing-masing
sebanyak 10 mL di dalam laminar air
flow. Tabung reaksi lalu dimiringkan
dan dibiarkan medium agar memadat.

d. Peremajaan Bakteri Uji

Bakteri uji yang akan diremajakan
diambil dari stok bakteri menggunakan
jarum ose dan ditempatkan pada
medium Nutrient Agar miring yang sudah
memadat. Penempatan bakteri uji ini
dilakukan di dalam laminar air flow.
Setelah menempatkan  bakteri  uji
tersebut, diinkubasi selama 24 jam pada
suhu 37°C selama 24 jam di dalam
inkubator. Setelah 24 jam bakteri siap
digunakan untuk tahap selanjutnya.
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e. Pembuatan Suspensi Bakteri Uji

Suspensi bakteri uji dibuat dalam
larutan NaCl fisiologis 0,9% b/v dengan
melarutkan 225 mg NaCl dalam labu 25
mL dengan akuades sampai tanda batas.
Setelah itu, larutan NaCl dimasukkan ke
dalam tabung reaksi dan ditutup rapat,
lalu disterilkan dalam autoklaf pada
suhu 121°C selama 15 menit. Kemudian,
dimasukkan larutan NaCl yang sudah
steril sebanyak 5 mL ke dalam vial,
diambil  bakteri uji yang telah
diremajakan sebanyak 1-2 ose. Suspensi
bakteri siap digunakan untuk tahap

pengujian.

f- Pembuatan Medium Mueller-Hinton
Agar (MHA)

Bubuk medium Mueller-Hinton Agar
(MHA) ditimbang sebanyak 7,6 gram dan
dilarutkan dengan 200 mL akuades,
di panaskan dan diaduk dengan magnetic
stirrer sampai larut sempurna. Setelah
larut medium MHA disterilkan dalam
autoklaf pada suhu 121°C selama 15
menit. Setelah disterilkan, dituangkan
medium MHA ke dalam cawan petri di
dalam laminar air flow, kemudian
biarkan medium memadat.

g- Pengujian Aktivitas Antibakteri

Pengujian aktivitas antibakteri dilakukan
di dalam laminar air flow. Medium MHA
yang telah memadat di dalam cawan petri
ditetesi dengan 500 pL suspensi bakteri
uji dan diratakan dengan cotton bud,
kemudian didiamkan hingga kering.
Kertas cakram steril berukuran 5 mm
dibasahi dengan larutan uji (larutan
ekstrak dengan variasi konsentrasi),
kontrol positif dan kontrol negatif, lalu
ditempatkan kertas cakram tersebut
sedemikian rupa diatas medium. Setelah
diletakkan, cawan petri ditutup
rapat-rapat, diinkubasi selama 24 jam di
dalam inkubator. Pengerjaan dilakukan
sebanyak 2 kali pengulangan. Adanya
zona bening disekitar cakram setelah 24

jam menunjukkan adanya daerah
hambatan pertumbuhan bakteri.
Diameter zona hambat diukur

menggunakan jangka sorong.

2.7 Uji Aktivitas Sitotoksik

Uji aktivitas sitotoksik pada penelitian
ini dilakukan dengan metode Brine
Shrimp Lethality Test (BSLT) yang
mengacu pada prosedur kerja yang
dilakukan oleh Meyer dkk (1982) [20]
dan Ningdyah (2015) [21].
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a. Pembenihan Larva Udang Artemia
salina Leach

Air laut dimasukkan ke dalam wadah
pembiakan yang terdiri dari dua bagian
(bagian gelap dan bagian terang) serta
dilengkapi dengan lampu, penutup, dan
aerator. Telur udang dimasukkan ke
dalam bagian gelap wadah, dinyalakan
aerator dan dibiarkan selama 48 jam.
Setelah 48 jam, telur akan menetas
menjadi larva (nauplius) dan bergerak ke
bagian terang wadah. Larva inilah yang
akan digunakan = sebagai hewan
percobaan uji toksisitas pada penelitian
ini.

b. Pembuatan Larutan Uji

Sebanyak 100 mg ekstrak heksana, etil
asetat dan metanol ditimbang dan
dilarutkan dengan masing-masing
pelarutnya dalam labu 100 mL sam pai
tanda batas dan diperoleh konsentrasi
larutan induk 1000 mg/L. Larutan uji
dibuat dengan beberapa variasi
konsentrasi melalui pengenceran
bertingkat yaitu konsentrasi 1000, 500,
250, 125, 62,5, 31,25 dan 15,625 mg/L.

c. Pengujian Aktivitas Sitotoksik

Masing-masing larutan uji yang telah
disiapkan dengan variasi konsentrasi
diambil sebanyak 5 mL dan dimasukkan
kedalam botol vial dan diuapkan
pelarutnya dengan sempurna. Setelah
menguap, kedalam setiap sampel uji
dilarutkan dengan 50 pL larutan Dimetil
Sulfoksida (DMSO). Kemudian
masing-masing sampel ditambahkan 5
mL air laut dan 10 ekor larva udang A.
salina Leach. Untuk kontrol yang
digunakan adalah campuran 50 pL
DMSO dengan 5 mL air laut dan
dimasukkan kedalamnya 10 ekor larva
udang A. salina Leach. Dilakukan
pengamatan terhadap larva udang
didalam larutan sampel dan kontrol

Tabel 1. Hasil Uji Kandungan Metabolit Sekunder
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dengan cara menghitung jumlah larva
yang mati setelah 24 jam. Jumlah larva
yang mati diolah untuk mendapatkan
nilai LCso. Percobaan wuji aktivitas
sitotoksik ini dilakukan dengan 2 kali

pengulangan.

3. Hasil dan Pembahasan

3.1 Persiapan Sampel dan Identifikasi
Tumbuhan Sungkai

Hasil persiapan sampel sebanyak 5500
gram daun sungkai segar diperoleh
bubuk keringnya sebanyak 2000 gram.
Pengeringan sampel dilakukan dengan
dikeringainkan dalam suhu ruang tanpa
terkena cahaya matahari.
Pengeringanginan sampel bertujuan
untuk  mengurangi kadar airnya
sehingga mempermudah proses
penggilingan sampel menjadi bentuk
bubuk. Sampel dalam bentuk bubuk
akan mempermudah proses ekstraksi
senyawa metabolit sekunder karena
semakin luasnya bidang permukaan
pada sampel terhadap pelarut organik
[22].

Berdasarkan hasil identifikasi
tumbuhan sampel di  Herbarium
Universitas Andalas (ANDA) Jurusan

Biologi FMIPA Universitas Andalas,
dalam surat nomor
306/K-ID/ANDA/IX/2020, sam pel

tumbuhan yang digunakan termasuk
dalam famili Lamiaceae, spesies
Peronema canescens Jack.

3.2 Uji Kandungan Metabolit Sekunder
Uji kandungan metabolit sekunder
dilakukan terhadap sampel segar,
ekstrak heksana, etil asetat dan metanol
daun sungkai. Pengujian ini dilakukan
untuk mengetahui golongan senyawa
metabolit sekunder yang terdapat pada
daun sungkai dan masing-masing
ekstrak. Hasil uji kandungan metabolit
sekunder dapat dilihat pada Tabel 1.

Kandungan Ekstrak
Sampel
Metabolit Pereaksi
Segar Heksana Etil asetat Metanol

Sekunder
Flavonoid HCl+bubuk

+ - - +

Mg

Fenolik FeCl3 + - + +
Saponin HCI pekat + - - +
Triterpenoid Liebermann - - - -
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-Burchard
Steroid Liebermann
+ - + +
-Burchard
Alkaloid Mayer + + - -
Kumarin NaOH 1% - - -
Keterangan : (¥) mengandung metabolit sekunder

(-) tidak mengandung metabolit sekunder

Dari Tabel 1, diketahui bahwa daun
sungkai memiliki beberapa kandungan
senyawa metabolit sekunder
diantaranya flavonoid, fenolik, saponin,

steroid dan alkaloid. Pada
masing-masing ekstrak terdapat
perbedaan kandungan senyawa

metabolit sekunder yang teridentifikasi.
Senyawa flavonoid dan saponin hanya
teridientifikasi di ekstrak metanol saja.
Senyawa fenolik dan steroid
teridentifikasi di ekstrak etil asetat dan
metanol. Sedangkan senyawa alkaloid
hanya teridentifikasi di ekstrak heksana
saja. Perbedaan ini terjadi karena
adanya perbedaan sifat kepolaran
senyawa yang terkandung pada daun
sungkai, yang mengakibatkan tiap
senyawa tersebut cenderung terlarut
pada pelarut dengan kepolaran yang
sama dengannya sehingga senyawa
tersebut dapat teridentifikasi pada
masing-masing ekstrak.

3.3 Ekstraksi Daun Sungkai

Sampel daun sungkai yang telah
dihaluskan menjadi bubuk dilakukan
ekstraksi dengan metode maserasi
bertingkat dengan pelarut heksana, etil
asetat dan metanol. Penempatan urutan
pelarut tersebut bertujuan agar senyawa
yang terkandung dalam daun sungkai
dapat  terekstrak sesuai dengan
kepolarannya, yaitu heksana
mengekstrak senyawa non polar, etil
asetat mengekstrak senyawa semi polar
dan metanol mengekstrak senyawa polar
[23], sehingga senyawa pada daun

sungkai dapat terekstrak dan
terdistribusi dengan baik sesuai dengan
kepolarannya.

Dari proses ekstraksi yang
dilakukan diperoleh 51,361 gram

ekstrak heksana, 59,938 gram ekstrak
etil asetat dan 11,354 gram ekstrak
metanol. Dari hasil ekstraksi diketahui
bahwa jumlah ekstrak etil asetat dan
heksana lebih banyak dibandingkan
dengan ekstrak metanol. Hasil ini

mengindikasikan bahwa pada daun
sungkai mengandung senyawa
semipolar dan non polar yang lebih
mendominasi daripada senyawa polar.
Hal ini dapat dilihat dari jumlah kadar
ekstrak etil asetat sebesar 2,997%,
ekstrak heksana 2,568% sedangkan
kadar ekstrak metanol 0,568%. Grafik
jumlah kadar ekstrak dapat dilihat pada
Gambar 1.

35 2,997
3| 2,568
25
= 2
815
I 1 0,568
0.5
0 [ |

Heksana Etil asetat Metanol
Jenis Ekstrak

Gambar 1. Persentase Kadar Ekstrak

3.4 Uji Aktivitas Antibakteri

Secara tradisional daun sungkai telah
digunakan sebagai obat sakit perut,
perawatan kulit [10] dan sebagai
antiseptik [9] yang umumnya
disebabkan oleh infeksi bakteri
Stap hylococcus aureus [24] dan
Escherichia coli [25]. Hal ini
membuktikan bahwa daun sungkai
berpotensi menghambat pertumbuhan
bakteri patogen. Pada penelitian ini
dilakukan pengujian aktivitas
antibakteri ekstrak daun sungkai
dengan metode difusi cakram terhadap
bakteri uji S. aureus dan E. coli, mewakili
bakteri gram positif dan bakteri gram
negatif. Pengujian ini bertujuan untuk
mengetahui bagaimana potensi ekstrak
daun sungkai dalam menghambat
pertumbuhan bakteri tersebut. Adanya
aktivitas antibakteri ditunjukkan
dengan terbentuknya zona hambat atau
zona bening disekitar kertas cakram.
Hasil pengamatan uji aktivitas
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antibakteri dapat dilihat pada Gambar 2.

Staphylococcus aureus Escherichia coli

Ekstrak Heksana

Ekstrak Etil asetat

Ekstrak Metanol

Gambar 4.2 Pengujian Aktivitas Antibakteri: (a) konsentrasi 1,25% b/v; (b) 2,5% b/v; (c) 5% b/ v;
(d) 10% b/v; (e) 20% b/v; () kontrol positif; (-) kontrol negatif; (1) percobaan pertama; (2)
percobaan kedua

tertentu pada masing-masing ekstrak.

Dari Gambar 2 diatas, terlihat

bahwa zona hambat disekitar kertas Diameter zona hambat aktivitas
cakram memiliki ukuran diameter antibakteri dapat dilihat pada Gambar
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Gambar 3. Diameter Zona Hambat Aktivitas Antibakteri: (a) terhadap bakteri Staphylococcus
aureus; (b) terhadap bakteri Escherichia coli; (c) perbandingan dengan kontrol positif dan negatif

Dari Gambar 3 diatas, dapat dilihat
bahwa diameter zona hambat cenderung
mengalami peningkatan dengan
meningkatnya konsentrasi larutan uji.
Selain itu terdapat perbedaan ukuran
diameter 2zona hambat terhadap 2
bakteri uji yang dilakukan. Perbedaan
diameter zona hambat ini menunjukkan
adanya perbedaan kekuatan daya
antibakteri. Menurut Davis dan Stout

(1971), kekuatan daya suatu antibakted
jika daerah hambatannya sebesar 20
mm atau lebih termasuk kategori sangat
kuat, jika daerah hambatannya 10-20
mm termasuk kategori kuat, jika daerah
hambatannya 5-10 mm termasuk
kategori sedang dan jika daerah
hambatannya S5 mm atau kurang
termasuk kategori lemah. Dari
penelitian yang telah dilakukan, ekstrak
metanol termasuk kategori sedang
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dalam menghambat pertumbuhan
bakteri S. aureus yang terjadi pada
konsentrasi 5, 10 dan 20% b/v dengan
diameter zona hambatnya
masing-masing 6,13, 6,83 dan 7,66 mm,
namun pada ekstrak etil asetat dan
heksana terkategori lemah dalam
menghambat pertumbuhannya.
Terhadap bakteri E. coli semua ekstrak
terkategori lemah dalam menghambat
pertumbuhannya, dimana diameter
zona hambat terbesar terjadi pada
ekstrak etil asetat di konsentrasi 20%
b/v dengan diameter zona hambatnya
4,69 mm.

Pada pengujian antibakteri,
diameter zona hambat pada bakteri S.
aureus cenderung lebih besar daripada
bakteri E. coli. Hal ini sesuai pada
perbandingan dengan kontrol positif
chloramphenicol 0,3% b/v dimana
diameter zona hambatnya di bakteri S.
aureus sebesar 22,77 mm dan pada
bakteri E. coli sebesar 19,10 mm.
Chloramphenicol adalah suatu golongan
obat antibiotik berzona hambat yang
luas dan bersifat resistan terhadap
pertumbuhan bakteri [19]. Adapun
kontrol negatif yang digunakan adalah
pelarut masing-masing ekstrak yaitu
heksana, etil asetat dan metanol. Pada
kontrol negatif tidak terdapat adanya
zona hambat. Hal ini membuktikan
bahwa terbentuknya zona hambat pada
pengujian antibakteri hanya
dipengaruhi oleh ekstrak daun sungkai,
yang dalam hal ini adalah pengaruh
kandungan senyawa metabolit sekunder
pada ekstrak tersebut.

Perbedaan kekuatan daya
antibakteri ekstrak dipengaruhi oleh
perbedaan sifat dari bakteri uji. Bakten
gram positif cenderung lebih sensitif
terhadap antibakteri karena struktur
dinding selnya lebih sederhana
dibandingkan struktur sel bakteri gram
negatif sehingga memudahkan senyawa
antibakteri untuk masuk ke dalam sel
bakteri tersebut [26]. S. aureus adalah
salah satu bakteri gram positif yang
memiliki peptidoglikan pada dinding sel
lebih tebal sehingga membentuk suatu
struktur yang kaku. Struktur dinding
selnya lebih sederhana  sehingga
memudahkan senyawa antibakter
masuk ke dalam sel dan menemukan
sasaran untuk bekerja. Sedangkan
bakteri E. coli merupakan bakteri gram
negatif, dimana kelompok bakteri ini
bersifat kurang rentan  terhadap
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beberapa antibiotik. Hal ini karena
struktur dinding selnya relatif lebih
kompleks dan berlapis tiga dimana
lapisan luar berupa lipoprotein, lapisan
tengah berupa lipopolisakarida dan
lapisan dalam berupa peptidoglikan [27].

Kemampuan ekstrak daun sungkai
sebagai antibakteri dipengaruhi oleh
senyawa metabolit sekunder yang
terkandung di dalamnya. Pada
penelitian ini, ekstrak metanol dan etil
asetat dinilai memiliki aktivitas
antibakteri yang lebih baik daripada
ekstrak heksana, dilihat dari diameter
zona hambat yang terbentuk. Hasil
skrining fitokimia menunjukkan bahwa
pada ekstrak metanol dan etil asetat
memiliki kandungan senyawa flavonoid,
fenolik, saponin dan steroid, dimana
golongan senyawa ini berpotensi dalam
menghambat pertumbuhan  bakteri.
Sebagai senyawa antibakteri, flavonoid
berperan menghambat sintesis asam
nukleat, menghambat fungsi membran
sel dan menghambat metabolisme energi.
Dalam menghambat sintesis asam
nukleat, cincin benzoil dan sinamoil
pada flavonoid berperan dalam proses
interkelasi atau ikatan hidrogen dengan
menumpuk basa asam nukleat sehingga
menghambat pembentukan DNA dan

RNA. Dalam menghambat fungsi
membran sel, flavonoid akan
membentuk senyawa kompleks dari

protein  ekstraseluler dan terlarut
sehingga membran sel akan rusak dan
senyawa intraseluler akan keluar.
Sedangkan dalam menghambat
metabolisme energi, flavonoid berperan
dengan menghambat penggunaan
oksigen oleh bakteri sehingga mencegah
pembentukan energi pada proses
metabolisme [28,29]. Adapun senyawa

fenolik, saponin dan steroid dalam
antibakteri berperan dengan
mengganggu dan merusak fungsi

membran sel sehingga membran sel
mengalami lisis dan komponen
intraselulernya keluar [30].

3.5 Uji Aktivitas Sitotoksik

Uji aktivitas sitotoksik ekstrak daun
sungkai dilakukan dengan metode Brine
Shrimp Lethality Test (BSLT). Metode ini
dilakukan untuk mengamati toksisitas
ekstrak dan se bagai tahapan awal isolasi
senyawa toksik pada ekstrak. Selain itu,
pengujian dengan metode ini juga
sebagai penapisan awal dan mengetahui
sifat aktivitas antikanker pada ekstrak
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daun sungkai [31].

Sifat sitotoksik pada metode ini
diketahui dari nilai Lethal of
Concentration 50 (LCso) yang diperoleh
berdasarkan jumlah kematian larva
udang Artemia salina Leach hasil
pengujian setelah inkubasi selama 24
jam dari larutan wuji. Adapun fase
pertumbuhan larva  udang yang
digunakan adalah fase nauplius, dimana
pada fase ini A. salina Leach berada pada
fase yang paling aktif membelah secara
mitosis yang identik dengan sel kanker
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yang juga membelah secara mitosis. Hal
ini yang menyebabkan metode BSLT
dapat digunakan sebagai uji
pendahuluan untuk aktivitas antikanker.
Salah satu mekanisme kerja obat
antikanker juga Dbersifat sitotoksik
dengan cara menghambat pertumbuhan
sel yang akhirmya menyebabkan
kematian pada sel [32].

Hasil uji aktivitas sitotoksik dapat
dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2 Hasil Uji Aktivitas Sitotoksik Ekstrak Daun Sungkai

Elkstralk Konsentrasi Persen Log Nilai Probit
(mg/L) Kematian (%) Konsentrasi
15,625 10 1,1938 3,72
31,25 15 1,4948 3,96
62,5 20 1,7958 4,16
Heksana 125 30 2,0969 4.48
250 35 2,3979 4,61
500 40 2,6989 4,75
1000 50 3 5
15,625 25 1,1938 4,33
31,25 30 1,4948 4,48
62,5 35 1,7958 4,61
Etil asetat 125 40 2,0969 4,75
250 45 2,3979 4,87
500 50 2,6989 5
1000 55 3 5,13
15,625 20 1,1938 4,16
31,25 25 1,4948 4,33
62,5 30 1,7958 4,48
Metanol 125 35 2,0969 461
250 40 2,3979 4,75
500 45 2,6989 4,87
1000 60 1,1938 5,25
Kontrol 0 0 0 0

Keterangan : pengujian dilakukan dengan 2 kali pengulangan

Dari  hasil pengujian  diatas,
diketahui bahwa adanya kematian larva
udang A. salina Leach dengan jumlah
tertentu ditiap konsentrasi larutan uji.
Pada kontrol tidak ada menunjukkan
kematian larva udang A. salina Leach.
Hal ini membuktikan bahwa kematian

pada larva udang hanya dipengaruhi
oleh ekstrak daun sungkai. Data diatas
kemudian ditentukan persamaan regresi
linearnya dengan sumbu x (horizontal)
adalah log konsentrasi larutan uji dan
sumbu y (vertikal) adalah nilai probit.
Analisis nilai probit ditentukan
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berdasarkan persentase kematian larva
udang A. salina Leach.
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Gambar 4 Grafik Aktivitas Sitotoksik Ekstrak Daun Sungkai
Dari grafik Gambar 4, adanya meningkatnya log konsentrasi. Ini

korelasi antara log konsentrasi (sumbu x)
dengan nilai probit (sumbu y). Korelasi
antara 2 variabel tersebut dinila
memiliki keakuratan yang tinggi dilihat
dari nilai koefisien determinasinya (R2)
yang hampir mendekati 1 (ekstrak

membuktikan bahwa jumlah kematian
larva A. salina Leach berbanding lurus
dengan konsentrasi larutan uji.
Persamaan regresi linear dari
masing-masing ekstrak kemudian
ditentukan nilai LCso untuk mengetahui

heksana R2 = 0,9888; ekstrak etil asetat sifat toksisitasnya. Nilai LCso dapat
R2 =0,9993; ekstrak metanol R2 = 0,965). dilihat pada Tabel 3.
Pada grafik diatas, nilai probit cenderung
mengalami peningkatan seiring dengan
Tabel 3. Nilai LCso Ekstrak Daun Sungkai
Ekstrak Persamaan Regresi Nilai LCso
(mg/L)
Heksana y = 0,6964x + 2,9225 961,612
Etil y = 0,439x + 3,8181 492,266
asetat
Metanol y = 0,5481x + 3,4864 578,096

Suatu ekstrak dikatakan sangat
toksik jika nilai LCso < 30 mg/L, bersifat
toksik jika 31 mg/L < LCs0 < 1000 mg/L
dan dikatakan bersifat tidak toksik jika
LCso > 1000 mg/L [33]. Ini menunjukkan
bahwa tingkat daya toksisitas suatu
ekstrak berbanding terbalik dengan nilai
LCso. Pada peneliian ini, ekstrak
heksana, etil asetat dan metanol bersifat
toksik karena memiliki nilai 31 mg/L <
LCso < 1000 mg/L. Ekstrak etil asetat
dinilai paling toksik karena meiliki nilai
LCso paling kecil (492,266 mg/L), disusul

ekstrak metanol (578,096 mg/L) dan
ekstrak heksana (961,612 mg/L).
Perbedaan nilai LCso ini menunjukkan

bahwa bioaktivitas ekstrak heksana, etil
asetat dan metanol berbeda-be da karena
kandungan dan jumlah senyawa
metabolit sekunder yang juga berbeda
sehingga ada ekstrak yang memberikan
aktivitas yang kuat dan ada ekstrak yang
memberikan aktivitas yang lemah
terhadap larva udang A. salina Leach [J].
Golongan senyawa metabolit sekunder
yang diketahui berpotensi bersifat toksik
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adalah golongan flavonoid, fenolik,
saponin, triterpenoid, steroid dan
alkaloid [31,34]. Pada penelitan ini,

hasil skrining fitokimia menunjukkan
bahwa ekstrak heksana, etil asetat dan
metanol mengandung senyawa flavonoid,
fenolik, saponin, steroid dan alkaloid.
Kandungan senyawa inilah pada ekstrak
daun sungkai yang diduga memberikan
aktivitas toksik terhadap larva udang A.
salina Leach, dimana senyawa tersebut

berperan sebagai stomach poisoning
(racun perut) dengan menurunkan
aktivitas enzim  pencernaan dan

penyerapan makanan. Ketika senyawa
tersebut masuk ke dalam tubuh larva,
alat pencernaannya akan terganggu dan

menghambat reseptor perasa pada
daerah mulut larva, yang
mengakibatkan larva gagal

mendapatkan stimulus rasa sehingga
tidak mampu mengenali makanannya
dan akibatnya larva akan mati [31].

4. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah
dilakukan dapat disimpulkan bahwa
daun sungkai mengandung senyawa
metabolit sekunder flavonoid, fenolik,
saponin, steroid dan alkaloid. Ekstrak
heksana mengandung senyawa alkaloid,
ekstrak etil asetat mengandung senyawa
fenolik dan steroid, serta ekstrak
metanol mengandung senyawa flavonoid,
fenolik, saponin dan steroid. Pada uji
aktivitas antibakteri dengan metode
difusi cakram terhadap bakteri
Staphylococcus aureus dan Escherichia
coli, ekstrak metanol bersifat sedang
dalam menghambat pertumbuhan
bakteri S. aureus pada konsentrasi 5, 10
dan 20% b/v dengan diameter zona
hambatnya 6,13, 6,83 dan 7,66 mm,
namun pada ekstrak heksana dan etil
asetat bersifat lemah. Terhadap bakteri
E. coli semua ekstrak bersifat lemah
dalam menghambat pertumbuhannya,
dimana diameter zona hambat paling
besar terjadi pada ekstrak etil asetat
konsentrasi 20% b/v yaitu sebesar 4,69
mm. Pada uji aktivitas sitotoksik dengan
metode Brine Shrimp Lethality Test (BSLT)
terhadap larva udang Artemia salina
Leach menunjukkan ekstrak heksana,
etil asetat dan metanol bersifat toksik
dengan nilai LCso masing-masingnya
961,612, 492,266 dan 578,096 mg/L.
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Abstrak: Komposit MFe204/zeolit telah digunakan sebagai fotokatalis untuk mendegradasi
kontaminan organik dan mereduksi logam berat dalam larutan berair dengan bantuan energi
matahari. Beberapa peralatan telah digunakan untuk mengkarakterisasi komposityaitu X-Ray
Diffraction (XRD), Fourier Transform Infra-Red (FT-IR), Scanning Electron Microscopy (SEM),
Transmission Electron Microscopy (TEM), dan Vibrating Sample Magnetometer (VSM).
Berdasarkan pola XRD, didapatkan puncak difraksi spesifik dari zeolit dan MFe 204 masing-
masing pada 26 sekitar 30, 35, 43, 57, 63 dan 22,41; 25,74 dalam komposit. Analisis FTIR
menunjukkan bahwa partikel MFe2O4 bergabung dengan situs aktif zeolit ditandai dengan
terdapatnya pita serapan zeolit dan MFe2O4 pada 400-650 cm-! yang menunjukkan getaran
ikatan Fe-O di situs oktahedral dan M-O di situs tetrahedral. Analisis SEM dan TEM terlihat
bahwa struktur zeolit yang beraglomerasi menjadi lebih halus ketika ditambahkan MFe 204 hal
ini menandakan partikel MFe2O4 berhasil menutupi permukaan zeolit secara merata. Analisis
VSM menunjukkan komposit memiliki sensitivitas magnetik yang tinggi ketika diberi medan
magnet dari luar. Berdasarkan analisis dari beberapa instrumen tersebut, penggunaan
komposit MFe204/zeolit pada pemurnian air lebih efisien karena bersifat stabil, lebih murah,
dan dapat digunakan berulang kali.

Kata Kunci: Komposit MFe204/zeolit, adsorpsi, degradasi, polutan, magnetik

kecenderungan untuk menghilangkan
kontaminan dengan konsentrasi yang
sangat rendah. Namun penggunaan teknik
adsorpsi belum efisien karena dapat
menghasilkan limbah  baru. Untuk
mengatasi masalah tersebut, maka
diperlukan material fotokatalis yang
mampu menyerap dan sekaligus

1. Pendahuluan

Pencemaran air merupakan salah satu
masalah lingkungan yang paling
menantang saat ini. Hal ini disebabkan
oleh zat beracun yang masuk ke dalam air
dan menurunkan kualitas air [1]. Dengan
berkembangnya berbagai industri
mengakibatkan pembuangan limbah yang

mengandung logam berat dan pewarna
juga terus meningkat [2]. Hal ini dapat
menimbulkan risiko serius bagi kesehatan
manusia dan lingkungan [3]. Zat organik
yang larut dalam air ini dapat
menyebabkan penyakit kulit, alergi, iritasi
mata, masalah pernapasan, dermatitis,
kanker, mutasi genetik pada manusia dan
bahkan dapat bersifat toksik terhadap
lingkungan dan kesehatan manusia [4,5,6].

Dalam beberapa dekade terakhir, telah
banyak wupaya yang dilakukan wuntuk
menghilangkan polutan organik dari air
dan limbah industri diantaranya yaitu
teknik pertukaran ion [7], koagulasi [8],
elektro-kinetik [9], presipitasi [10], reverse
osmosis [11], adsorpsi [12,13], dan
sebagainya. Adsorpsi adalah salah satu
teknik terbaik untuk penghilangan logam
berat dan pewarna beracun dari air limbah
karena biayanya yang rendah, efektif,
selektif, dapat digunakan kembali dan

mendegradasi polutan organik dalam air
dibawah sinar matahari [14].

Nanopartikel MFe204 (M = ion logam
divalen) merupakan salah satu material
fotokatalis yang banyak diminati sebagai
adsorben karena dapat menyerap di daerah
cahaya tampak, biaya rendah dan sifat
magnetiknya yang memungkinkan untuk
memisahkan polutan dari limbah dengan
mudah [15]. Namun pada pengolahan air,
nanopartikel MFe204 memiliki kapasitas
adsorpsi yang rendah, maka perlu
dilakukan penggabungan nanopartikel
MFe204 dengan surfaktan padat yang lain
seperti silika mesopori dan =zeolit yang
memiliki luas permukaan yang tinggi [16].

Zeolit merupakan salah satu mineral
yang banyak digunakan sebagai adsorben
untuk menghilangkan kontaminan karena
sangat stabil saat kapasitas adsorpsi
sangat tinggi, selektif, memiliki struktur
pori aktif yang besar (mikropori), memiliki
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luas permukaan yang tinggi, dan kapasitas
pertukaran kationnya tinggi [17,18].
Penggabungan zeolit dengan MFe204
membentuk komposit MFe204/zeolit dapat
bekerja sebagai pendegradasi polutan
organik sekaligus mereduksi logam berat
[5].

Dalam review ini akan dibahas tentang
struktur kristal, interaksi, morfologi dari
komposit = MFe204/zeolit yang telah
disintesis dengan berbagai metode. Selain
itu juga sifat magnet serta aktivitas
adsorpsi dan fotokatalisis dari komposit
MFe204/zeolit yang merujuk dari berbagai
artikelyangrelevan.

2. Metode Sintesis
MFe204/zeolit

Beberapa peneliti telah melakukan sintesis
komposit MFe204/zeolit dengan metode
yang berbeda-beda. Berbagai metode yang
telah dilaporkan diantaranya yaitu metode
ko-presipitasi, metode termal, metode sol-
geldan sitrat, metode solid-state.

Komposit

2.1 Metode Ko-Presipitasi

Metode ko-presipitasi salah satu metode
yang digunakan untuk mensintesis
nanopartikel ferit dan komposit ferit seperti
nanokomposit zeolit/nikel ferit/natrium
alginat [5], komposit CoFe204/klinoptilolit
[19], dan CoFe204/ kaolinit [20]. Dalam
metode ini, logam transisi trivalen Fe(III)
dan garam logam divalen dilarutkan dalam
air dengan rasio 2:1 bersama dengan
surfaktan atau didalam media alkali.
Selanjutnya ditambahkan dengan agen
support komposit seperti klinoptilolit [5,19]
dan kaolinit [20] dengan pengadukan dan
pemanasan perlahan. Metode sintesis ini
dilakukan dengan mengontrol pH
campuran reaksi dinaikkan menjadi 7-11
dengan larutan ammonium atau natrium
hidroksida untuk mengendapkan
nanopartikel ferit [21,22]. Ukuran, bentuk,
dan komposisi nanopartikel hasil ko-
presipitasi dipengaruhi oleh jenis dan
konsentrasi garam prekursor, jenis media
pengendap, suhu reaksi, pH, kekuatan
ionik media, laju pencampuran,
keberadaan dan jenis surfaktan tambahan,
dan prosedur perlakuan mekanis dan
pemanasan [23].

2.2 Metode Termal

Sintesis ferit dan komposit ferit dengan
metode termal terdiri dari hidrotermal,
solvotermal, gelombang mikro, mechano-
thermal, dan seed-hydrothermal. Metode ini
didasarkan pada pendispersian bahan awal
dalam pelarut yang sesuai dan kristalisasi
produk pada kondisi suhu dan tekanan

www.kimia.fmipa.unand.ac.id

tinggi. Parameter kimia dan termodinamika
dapat mempengaruhi ukuran partikel [23].
Dalam masing-masing metode ini garam
besi dan garam dari logam yang biasa
digunakan, yaitu Fe(NO3)3.9H20 atau
FeCl3.6H20, dan M-(NO3z)2, M-SO4, atau M-
Clz. Garam ini dilarutkan dalam air atau
pelarut lain dengan pengadukan dan
pengaturan pH tergantung pada garam
logam yang digunakan [22]. Kemudian
campurannya dipanaskan di = bawah
tekanan tinggi dalam autoklaf dengan
pengaturan suhu dan waktu tertentu
tergantung pada jenis ferit atau komposit
ferit yang diinginkan tercapai dan diikuti
dengan pendinginan secara alami hingga
suhu kamar [21,22]. Padatan yang
dihasilkan dikumpulkan dengan filtrasi
atau sentrifugasi dan dicuci, dilanjutkan
dengan pengeringan selama semalam [22].

Istilah proses hidrotermal didefinisikan
sebagai suatu reaksi kimia yang dilakukan
dengan perlakuan panas terhadap reaktan
dalam larutan air di bawah tekanan tinggi
dalam sistem tertutup [24,25]. Proses ini
disebut sebagai hidrotermal karena
menggunakan air sebagai pelarut [26].
Sintesis dengan metoda hidrotermal ini
digunakan dalam sintesis nanokristal
dengan mengendalikan morfologi, ukuran
partikel dan derajat kemurnian dengan
memvariasikan parameter sintesis [27,.25].
Pertumbuhan kristal terjadi pada bejana
baja bertekanan atau yang disebut
autoklaf, pada suhu yang sedang berjalan
mulai dari 60°C hingga 260°C [28]. Untuk
mengendalikan bentuk, ukuran dan
morfologi material yang akan dibuat, dapat
dilakukan dengan menyesuaikan kondisi
reaksi percobaan, seperti komposisi, pH,
suhu, waktu, pelarut, bahan prekursor,
dan surfaktan [24,25,29]. Metode
hidrotermal sangat diminati karena
sederhana, biaya murah, prosesnya pada
suhu rendah, tingkat kristalinitas tinggi,
kontrol stoikiometri, ukuran partikel kecil,
homogenitas dan kemurnian yang
tinggi[24,25].

Dalam sintesis mechano-thermal,
senyawa prekursor tidak dilarutkan tetapi
digiling bersama didalam ball-mill
menggunakan prosedur dasar yang sama.
Teknik seed-hydrothermal menggunakan
biji oksida logam (M203) dengan garam
Fe (III). Kedua senyawa tersebut
ditempatkan ke dalam autoklaf dan
dipanaskan, dan menggunakan prosedur
yang sama seperti yang dijelaskan di atas
[22]. Metode hidrotermal adalah salah satu
metode sintesis yang paling menjanjikan
untuk menghasilkan nanopartikel ferit
skala  besar. Pembentukan kualitas
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nanopartikel yang baik dengan ukuran dan
distribusi ukuran terkontrol dapat dicapai
dengan memilih campuran yang sesuai
pelarut dan berbagai parameter seperti
suhu, tekanan dan waktu reaksi [21].

2.3 Metode Sol-Gel dan Sitrat

Metode sol-gel dan sitrat melibatkan
penambahan prekursor garam (oksidator)
dan agen pengompleks (reduktor) untuk
membentuk gel. Asam sitrat biasanya
digunakan sebagai agen pengkelat dan juga
reduktor yang dioksidasi oleh ion nitrat,
sehingga bekerja sebagai bahan bakar
dalam metode sol-gel pembakaran otomatis
[23]. Prekursor dilarutkan dalam air atau
etanol dan diaduk dengan kuat pada pH ~9
sampai bahan seperti gel terbentuk. Asam
sitrat membantu distribusi homogen ion
logam ke dalam larutan. Gel tersebut
dikeringkan dan kemudian disinter pada
berbagai periode waktu. Waktu sintering
biasanya divariasikan dan diuji untuk
mengetahui pengaruh aktivitas fotokatalitik
tersebut [22].

2.4 Metode Solid-State
Reaksi keadaan padat melibatkan bubuk
pengolah panas dari besi dan garam logam.
Misalnya untuk mensintesis CaFe20s4,
serbuk Fe2O3 dan CaCOsz dicampur lalu
dipanaskan hingga 1100°C selama 2 jam.
Sintesis terjadi menurut reaksi berikut
[22]:

CaCOsz — CaO + CO2 (2.1)

CaO + Fe203 — CaFe204

(2.2)
Metode sintesis solid-state atau keramik
melibatkan penggilingan besi dan garam
logam diikuti dengan reaksi langsung pada
suhu tinggi. Ukuran partikel reaktan,
atmosfer gas, dan aditif asing bisa
mempengaruhi teknik keramik. Prosesnya
sederhana dan hemat biaya, dengan
produktivitas dan selektivitas tinggi. Reaksi
terjadi tanpa adanya pelarut dan dengan
demikian pengotor terkait pelarut
dihindari. Namun, metode ini memiliki
banyak kerugian yaitu sulit memantau
kemajuan reaksi dan menemukan kondisi
yang tepat untuk penyelesaian reaksi.
Selain itu juga sulit memisahkan produk
yang diinginkan dari campuran reaktan
dan produk. Dan juga bahkan jika reaksi
berlanjut hampir selesai, sulit untuk
mendapatkan produk murni yang homogen
dengan reaksi solid-state [23].
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3. Karakterisasi
3.1 Analisis  Struktur Kristal Komposit
MFe204/zeolit dengan X-ray Diffraction
(XRD)
Difraksi sinar-X (XRD) sering digunakan
untuk menentukan struktur fase kristal
dari fotokatalis. Spektrum yang diperoleh,
dibandingkan dengan penggunaan standar
yang diketahui yaitu kartu indeks Joint
Committee on Powder Diffraction Standards
(JCPDS). XRD mengukur pola difraksi
struktur kristal (26) pada intensitas yang
berbeda, yang memberikan informasi
tentang jenis kisi kristal yang terbentuk.
Setiap ferit memiliki pola difraksi yang
berbeda karena perbedaan kation logam
yang ada dalam struktur [22].
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Gambar 1. Pola XRD dari (1) (a) zeolit dan

(b) CoFe204/zeolit [30], dan (2) (a)
klinoptilolit, (b) komposit, dan (c)
COF6204 [19] .

Zhao et al., 2015 telah melakukan
analisis XRD untuk mengetahui struktur
kristal dari CoFe204/zeolit yang dibuat
dengan metode hidrotermal pada Gambar
1.1 dan Huang et al., 2017 juga melakukan
analisis XRD untuk klinoptilolit, CoFe 204
dan komposit yang  telah dibuat
menggunakan metode presipitasi pada
Gambar 1.2. Hasil yang diperoleh oleh
kedua peneliti ini serupa dimana muncul
puncak utama CoFe204 pada sudut 26
18,3; 30,15; 35,40; 43,15, 57,00; 62,65°
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masing-masing termasuk dalam indeks
kristal (220), (311), (400), (511), dan (440).
Hasil tersebut sesuai dengan data XRD
standar CoFe204 (JCPDS No. 22-1086).
Ukuran kristal rata-rata yang diperoleh
oleh Zhao et al., 2015 sekitar 18 nm dan
Huang et al.,, 2017 sebesar 17,8 nm[19,30].
Dari perbandingan Gambar 1.2 a dan b
menunjukkan bahwa puncak difraksi zeolit
(JCPDS No. 39-0223) sedikit berubah
karena pelapisan CoFe204 [30].
Berdasarkan Analisis XRD dari klinoptilolit
pada Gambar 1.2 menunjukkan adanya
kuarsa dan albite sebagai campuran
mineral. Hal ini bisa dilihat bahwa
komposit mengandung puncak
karakteristik dari CoFe204 dan klinoptilolit.
Hasil ini membuktikan keberadaan partikel
CoFe204 dalam komposit [19].
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Gampar 4.

Selanjutnya Bayat et al, 2018
melakukan analisis XRD dari
nanokomposit zeolit/nikel ferit/natrium
alginat yang telah dibuat dengan metode
ko-presipitasi ditunjukkan pada Gambar 2.
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Dari pola XRD tersebut diperlihatkan
pembentukan nikel ferit dimana terdapat
puncak khas pada 20 = 30,41; 35,69;
43,45; 37,30; 54,05; 57,48 dan 63,08° yang
masing-masing mewakili indeks miller
(2,2,0), (3,1,1), (0,0,4), (4,2,2), (1,1,5) dan
(4,4,0) (Kode referensi: 03-0875). Dari
analisis XRD sampel menunjukkan puncak
struktur kristal nanokomposit pada 20 =
35,69; 63,21 dan yang diamati pada 206 =
22,41 dan 25,74 masing-masing
menunjukkan adanya nikel ferit dan zeolit
(5]
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Pola XRD (1) CuFe20O4 murni, (2)
klinoptilolit, (3) 10% berat
CuFe204/klinoptilolit yang dibuat
dari metode SSD setelah kalsinasi di
udara pada 450°C selama 5 jam [31].

Gambar 3.

Ghomi et al, 2012 juga telah
melakukan pengukuran
CuFe204/klinoptilolit dengan XRD yang
disintesis dengan metode Solid State
Dispersion (SSD). Pola XRD sampel tembaga
ferit ditunjukkan pada Gambar 3. Dari
gambar tersebut muncul puncak tajam
yang menandakan adanya CuFe20Os4 dan
tidak terdapat puncak CuO dan Fe2Os.
Terlihat jelas pada pola XRD komposit
CuFe204/zeolit terdapat puncak khas dari
CuFe204 dan zeolit. Berdasarkan pola XRD
tersebut menunjukkan bahwa struktur
kerangka zeolit setelah penambahan
CuFe204 belum hancur [31].

Berdasarkan hasil analisis struktur
kristal yang telah di analisis menggunakan
XRD diatas muncul puncak difraksi
spesifik dari MFe204 dan zeolit. Puncak
difraksi spesifik yang dihasilkan MFe20O4
terdapat pada 20 sekitar 18, 30, 35, 37, 43,
54, 57, dan 63° yang masing-masing
termasuk dalam indeks kristal yang
berbeda-beda. Selain itu, ukuran kristal
yang dihasilkan berbeda-beda tergantung
pada metode sintesisnya. Puncak difraksi
zeolit juga dapat diamati terdapat pada 26
sekitar 12,3; 19,8; 20,8; 24,8; 22,41; 25,74,
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26,6; dan 31,7°. Dari analisis XRD
komposit terdapat puncak spesifik dari
MFe204 dan =zeolit yang menunjukkan
struktur kristal komposit MFe204/zeolit
terbentuk dengan baik.

3.2 Analisis Interaksi dalam  Komposit
MFe204/ zeolit dengan Fourier
Transform Infra-Red (FT-IR)

Salah satu teknik untuk menganalisis

interaksi suatu material dapat dilakukan

dengan FT-IR. FT-IR digunakan untuk
mengkonfirmasi pembentukan ikatan
logam-oksigen, memungkinkan identifikasi
struktur spinel ferit, serta adanya zat kimia
lainnya yang teradsorpsi pada permukaan
partikel termasuk gugus fungsi organik
yang tersedia [21].
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Spektrum FHi-1K darl (1) (a)
zeolit dan (b) CoFe204/zeolit [30], dan
(2) (a) klinoptilolit, (b) komposit, dan
(c) CoFe204[19].

Gampar 4.

Zhao et al., 2015 dan Huang et al,
2017 masing-masing telah melakukan
analisis FT-IR dari CoFe204/zeolit yang
disintesis dengan metode hidrotermal dan
CoFe204/klinoptilolit yang disintesis
dengan metode presipitasi. Pada Gambar 4
ditunjukkan spektrum serapan FT-IR zeolit
dan CoFe204/zeolit yang muncul dalam
kisaran 400 cm-! hingga 4000 cm-1.
Puncak serapan pada 1600-3700 cm-!
menunjukkan adanya getaran regangan
-OH yang disebabkan oleh adanya air
dalam zeolit. Puncak serapan FT-IR yang
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terletak pada kisaran 1200-400 cm-!
tepatnya pada 1033 cm-! dan 550 cm-!
menunjukkan getaran internal asimetris
dari ikatan Si-O (Si) dan Si-O (Al) pada
struktur tetrahedral[19,30]. Puncak
serapan pada 614 cm-1 adalah
karakteristik pita getaran oksida logam dari
Co-O [30]. Selain itu, getaran CoFe20s4
pada pita serapan 599 cm-! menunjukkan
getaran intrinsik Fe-O di sisi tetrahedral
sedangkan pada pita serapan 418 cm-!
dikaitkan dengan getaran intrinsik sisi
oktahedral. Dalam spektrum komposit,
diamati semua pita serapan klinoptilolit
tumpang tindih dengan pita pada 599 dan
418 cm-! dari CoFe204 [19]. Oleh karena
itu, dapat disimpulkan dari spektrum FT-IR
tersebut bahwa CoFe20a4/zeolit berhasil
dibuat [30].
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Gambar 5. Spektrum  FT-IR  dari (a)
klinoptilolit, (b) nanopartikel
magnetik nikel ferit, dan (¢
nanokomposit klinoptilolit /nikel

ferit/alginat [5].

Selanjutnya Bayat et al., 2018 juga
telah melakukan analisis FT-IR untuk
nanokomposit zeolit/nikel ferit/natrium
alginat yang disintesis dengan metode ko-
presipitasi. Hasil yang sama diperoleh
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dengan Zhao et al., 2015 dan Huang et al.,,
2017 dari pengukuran FT-IR dimana
muncul puncak serapan dari getaran
regangan gugus O-H dan ikatan Si-O atau
Al-O dalam rentang yang serupa. Selain itu
terdapat puncak serapan yang kuat di
464,76 cm-! dan 608,43 cm-! yang
merupakan ikatan Fe-O, ini menunjukkan
bahwa ferit sudah terbentuk. Secara
umum, panjang gelombang di bawah 700
dikaitkan dengan ikatan Fe-O. Pita muncul
di daerah 400-650 cm-! yang menunjukkan
getaran regangan ikatan Fe-O di situs
tetrahedral dan oktahedral. Berdasarkan
spektrum IR yang digambarkan terlihat
bahwa puncak zeolit berkaitan tumpang
tindih dengan puncak nikel ferit [5].

Transmiltunce |

Wavenumber {ci’)

lramsmilitance (4

4000 3000 o 1000
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Gambar 6. Spektrum  FT-IR dari (a)

klinoptilolit dan (b) CuFe204[31].

Ghomi et al.,, 2012 juga melakukan
analisis FT-IR dari CuFe204/klinoptilolit
yang disintesis menggunakan metode Solid-
State  Dispersion (SSD). Berdasarkan
analisis FT-IR pada Gambar o,
diperlihatkan bahwa partikel CuFe204
bergabung dengan  sisi aktif dari
klinoptilolit, Ti-O-Al dan Ti-O-Si. Wilayah
spektrum yang berpusat pada 3436 cm-!
merupakan getaran regangan gugus —OH
dari molekul air yang terkoordinasi ke
struktur zeolit. Pada frekuensi sekitar 1383
dan 1438 cm-! menunjukkan adanya gugus
fungsi dalam kompleks Fe-Cu, serta pita
karena ligan bebas yg berpusat pada ~1631
cm-!terlihat. Halini dapat diamati dari pita
yang tajam pada spektrum terbagi pada
982 dan 889 cm-! karena peregangan
ikatan Al-O-Si dari unit bangunan
tetrahedral yang membentuk struktur.
Getaran peregangan dari O-H sebagian
besar menunjukkan sedikit lebih lemah
setelah ditambahkan CuFe204. Hal ini
mengindikasikan bahwa sejumlah -OH
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telah berkurang ketika ditambahkan
CuFe204[31].

Berdasarkan hasil analisis ikatan
menggunakan FT-IR yang telah dijelaskan
di atas, dapat disimpulkan bahwa terdapat
puncak serapan spesifik dari komposit
MFe204/zeolit. Hasil FT-IR pada daerah
1600-3700 cm-! menunjukkan adanya
getaran regangan gugus —OH dari air dalam
zeolit. Puncak serapan yang berpusat pada
daerah 400 — 1500 cm-! merupakan hasil
getaran regangan dari ikatan Si-O atau Al-
O dalam struktur tetrahedral zeolit. Selain
itu muncul puncak serapan pada kisaran
580 - 650 cm-! dan 400 — 500 cm-! yang
masing-masing menunjukkan getaran
intrinsik dari ikatan Fe-O di sisi tetrahedral
dan Fe-O di sisi oktahedral dari struktur
MFe204. Puncak serapan yang muncul
pada daerah 400 - 650 cm-! juga
merupakan getaran dari gugus oksida
logam M-O yang menunjukkan senyawa
ferit terbentuk. Berdasarkan hasil FT-IR
dari masing-masing komposit, puncak
serapan dari zeolit dan MFe204 saling
tumpang tindih. Hal ini menandakan
bahwa komposit MFe204/zeolit berhasil
dibuat.

3.3 Analisis Morfologi Komposit
MFe204/ zeolit dengan Scanning
Electron Microscope (SEM) dan
Transmission Electron Microscopy (TEM)

Morfologi permukaan nanopartikel

diselidiki dengan Scanning  Electron

Microscopy (SEM) dan Transmission

Electron Microscopy (TEM). Teknik ini

digunakan secara luas untuk

memvisualisasikan morfologi nanopartikel
dan untuk mengukur diameternya.

Khususnya, TEM adalah teknik yang lebih

banyak memberikan informasi mengenai

komposisi, morfologi dan kristalit
nanopartikel ferit. Hal ini dapat
memberikan resolusi yanglebih baik untuk
skala atom. Sedangkan SEM adalah teknik
pencitraan  sensitif permukaan, dan
menggunakan elektron yang dihasilkan
ketika sinar berinteraksi dengan
permukaan sampel. Dengan demikian,
sampel harus bersifat konduktif. Sampel
yang non-konduktif memerlukan pelapisan
permukaan sebelum dianalisis dengan

SEM. Hal ini biasanya digunakan untuk

melihat sisi agregasi dan morfologi

permukaan nanopartikel [21].
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Gambar 7.

(1) Gambar SEM (A, B, C) dan
TEM (D, E, F) dari zeolit dan
CoFe204/zeolit [30], dan (2) Gambar
TEM dari (a) klinoptilolit dan (b)
komposit [19]

Zhao et al., 2015 telah melakukan
analisis SEM dan TEM untuk zeolit dan
CoFe204/zeolit. Pada Gambar 7.1 terlihat
jelas bahwa morfologi kristal zeolit seperti
kubik dan halus dengan diameter rata-rata
sekitar 2 pm hingga 3 pm (Gambar 7.1A,
D). Sementara itu, dapat diamati dari
Gambar 7.1B dan E bahwa permukaan
zeolit kasar setelah dilapisi dengan
CoFe204. Dalam Gambar 7.1C dan F,
CoFe204 berukuran nano yang terdistribusi
di permukaan zeolit terlihat dengan jelas.
Ukuran CoFe20s4 ~20 nm, yang sesuai
dengan analisis dengan XRD. Semua hasil
yang disebutkan di atas menggambarkan
bahwa zeolit berhasil dilapisi dengan
partikel magnetic [30]. Kemudian Huang et
al., 2017 melaporkan hasil analisis TEM
klinoptilolit sebelum dan setelah modifikasi
magnetik dengan CoFe204. Gambar 7.2
menunjukkan bahwa klinoptilolit muncul
dalam morfologi yang tidak teratur, tetapi
permukaan dan batasnya jelas. Seperti
terlihat di gambar bahwa partikel CoFe204
menutupi secara merata pada permukaan
klinoptilolit, hal ini penting untuk komposit
untuk meningkatkan tingkat pemulihan
pemisahan magnetik [19].
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Gambar 8. Gambar TEM untuk (a) zeolit
faujasit (FAU), (b) CoFe204, dan (c)
nanokomposit CoFe204/zeolit

faujasit (FAU) [32]

Paris et al, 2020 juga melaporkan
hasil analisis TEM dari komposit
CoFe204/zeolit faujasit (FAU) yang telah
disintesisnya. Pada Gambar 8a
ditunjukkan ukuran dan morfologi partikel
zeolit faujasit (FAU) yang homogen, dengan
ukuran rata-rata 150-250 nm. Ukuran
nanopartikel dalam kisaran dari 25 hingga
50 nm diamati untuk kobalt ferit pada
Gambar 8b. Untuk nanokomposit zeolit
faujasit (FAU) yang dikombinasikan dengan
nanopartikel kobalt ferit diamati, ukuran
rata-rata yang sama dipertahankan dari
masing-masing partikel. Dengan demikian,
saat ini untuk mendapatkan zeolit faujasit
(FAU) yang dikombinasikan dengan
nanopartikel CoFe2Os4 dengan kemurnian
dan ukuran yang diinginkan untuk
nanokomposit magnetik dapat dilakukan.
Pada gambar 8c terlihat bahwa
nanopartikel kobalt ferit terdistribusi pada
permukaan faujasit (FAU) dengan baik hal
ini menunjukkan keefektifan metode
pembuatan nanokomposit dan menjaga
aktivitas magnet yang efisien dari material
[32].

Berdasarkan hasil analisis morfologi
permukaan menggunakan SEM dan TEM
diatas, dapat dilihat bahwa morfologi dari
zeolit terlihat dengan jelas dan memiliki
ukuran dan bentuk yang hampir homogen.
Morfologi dari MFe204 terlihat terbentuk
aglomerasi. Sementara itu, pada komposit
MFe204/zeolit terlihat bahwa permukaan
terlihat lebih kasar karena telah tertutupi
oleh partikel MFe2O4. Partikel magnetik
MFe204 yang telah terdistribusi secara

merata pada permukaan zeolit,
menandakan bahwa komposit
MFe204/zeolit berhasil dibuat. Dengan
adanya  partikel magnetik  MFe2Os4,

komposit MFe204/zeolit dapat digunakan
berulang kali karena komposit dapat
dengan mudah dipisahkan dari larutan
dengan bantuan magnet eksternal.

3.4 Analisis Sifat Magnetik Komposit

MFe204/zeolit dengan Vibrating Sample
Magnetometer (VSM)
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Teknik umum yang digunakan untuk
menyelidiki dan mengukur sifat magnetik
nanopartikel adalah VSM. VSM digunakan
ketika pengukuran magnetisasi dengan
sensitif tinggi diperlukan, terutama batas
sensitivitasnya VSM sekitar 10-6 emu [21].
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Gambar 9. Kurva magnetisasi bergantung

medan diukur pada 300 K untuk
(a) CoFe204 dan (b) CoFez04/zeolit
(30]

Perilaku magnetik CoFe204/zeolit telah
dipelajari oleh Zhao et al., 2015 dengan
menggetarkan sampel magnetometer pada
300 K. Kurva magnetisasi CoFe20s4 dan
CoFe204/zeolit ditunjukkan pada Gambar
9. Dapat diamati bahwa sampel memiliki
histeresis, remanensi, dan koersivitas yang
kecil, hal ini menunjukkan bahwa sampel
bersifat superparamagnetik [30].
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Gambar 10. Kurva  histeresis dari (1)

komposit CoFe2O4/klinoptilolit [19]
dan (2) nanokomposit zeolit/nikel
ferit/natrium alginate [3]
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Huang et al., 2017 juga melakukan
pengukuran magnetisasi komposit
CoFe204/klinoptilolit yang menunjukkan
perilaku histeris yang jelas. Kurva
histeresis komposit pada Gambar 10.1
menunjukkan nilai magnetisasi saturasi
(Ms) dan magnetisasi sisa (Mr) masing-
masing adalah 11,31 dan 1,08 emu g1,
yang lebih rendah dari partikel CoFe204
(Ms adalah 36,59 emu g'! dan Mr adalah
4,07 emu g'l) karena keberadaan dari
klinoptilolit. Selain itu, kinerja pemisahan
magnetik komposit juga diuji dengan
menempatkan magnet (~4000 Gauss) di
dekat botol kaca. Produk yang berwarna
hitam tertarik ke arah magnet dalam waktu
yang singkat, menunjukkan sensitivitas
magnetik produk yang tinggi. Hasil ini
menunjukkan bahwa komposit dapat
berpotensi digunakan sebagai adsorben
magnetik untuk menghilangkan
kontaminan dari larutan berair [19].

Bayat et al., 2018 juga melaporkan
hasil VSM sampel yang disintesis
membentuk kurva histeresis berbentuk S
yang menyiratkan bahwa nanokomposit
bersifat superparamagnetik. Garis
horizontal menyatakan magnetisasi
saturasi dari zeolit yang mencapai sekitar
12 emu/g setelah digabungkan dengan

nikel ferit. Dari hasil tersebut
menunjukkan bahwa semakin kecil nilai
magnetisasi saturasinya akan

memudahkan pemisahan nanokomposit
dari suspensi berair setelah nanokomposit
digunakan dalam proses adsorpsi. Hal ini
dianggap sebagai salah satu keunggulan
yang dapat diterapkan dari nanokomposit
yang dimagnetisasi oleh nikel ferit [5].
Berdasarkan hasil analisis VSM,
masing-masing komposit membentuk
kurva histeresis berbentuk seperti huruf S.
Kurva histeresis terbentuk ketika diberikan
medan magnet dari luar untuk melihat
sifat magnetik yang dihasilkan dari masing-
masing komposit. Bentuk kurva yang
dihasilkan berbeda-beda tergantung pada
metode dan berbagai macam perlakuan
saat mensintesis partikel atau komposit.
Berdasarkan hasil di atas, komposit
MFe204/zeolit cenderung menunjukkan
sifat superparamagnetik. Hal ini terlihat
dari perilaku histeresis yang jelas, dimana
nilai magnetisasi saturasi dan sisa dari
komposit lebih kecil dari partikel MFe204
karena keberadaan dari zeolit. Sifat magnet
yang dihasilkan dari komposit inilah yang
berperan dalam regenerasi komposit
setelah dilakukan adsorpsi dan
fotokatalisis. Hal ini dikarenakan komposit
MFe204/zeolit dapat dipisahkan kembali
dari larutan polutan dengan bantuan
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magnet eksternal sehingga dapat
digunakan kembali untuk polutan lainnya.

4. Aplikasi Komposit MFe204/zeolit
Beberapa komposit dari spinel ferit telah
banyak digunakan untuk menghilangkan
kontaminan organik dan anorganik dari
lingkungan dengan cara adsorpsi dan
fotokatalitik. Berbagai peneliti telah
mensintesis komposit untuk pengolahan
air sebagai adsorben dan fotokatalis
polutan organik seperti zat warna. Selain
itu beberapa parameter juga dilakukan oleh
peneliti seperti mengukur kapasitas
adsorpsi maksimum dari komposit yang
telah dibuat, model isoterm adsorpsi, dan
model kinetika adsorpsi. Hasil yang
diperoleh dari beberapa peneliti disajikan
pada Tabel 1.

Tabel 1. Aplikasi Komposit Spinel Ferit dalam
Pengolahan Polutan Organik dan Parameternya
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masing-masing komposit, dapat
meningkatkan penggunaan kembali dari
komposit untuk adsorpsi kontaminan lain.
Oleh karena itu, penggunaan komposit
MFe204/zeolit dalam pengolahan air limbah
sangat efektif karena lebih ekonomis dan
dapat didaur ulang.

Selain polutan organik, beberapa
peneliti juga menggunakan komposit
MFe204/zeolit dalam pengolahan logam
berat dalam air dengan metode adsorpsi.
Hasil yang diperoleh dari beberapa peneliti
ini disajikan pada Tabel 2.

Tabel 2. Aplikasi Komposit Spinel Ferit dalam
Pengolahan Logam Berat dan Parameternya

Kapasitas
No. Komposit Aplikasi Adsorpsi
(Qm)
1. CuFe204/zeolit | Degradasi -
[31] Acid Red
206
2. klinoptilolit/ Adsorpsi 54,05 mg
nikel metilen gl
ferit/natrium biru

alginate [5]

3. CoFe 204/
kaolinit [20]

Adsorpsi DOX =
doksisikli | 400 mg
n (DOX) gl

Kapasitas
No. Komposit Aplikasi | Adsorpsi
(qm)
1. CoFe204/ Adsorps | 20,58 mg
klinoptilolit [19] | i Sr2* gl
2. CoFe204/zeolit Adsorps | Ga(Ill) =
[30] i Ga(III) | 37,68 pg
dan gl
In(I11) In(II]) =
37,18 pg
gl
3. CoFe204/zeolit Adsorps | 602,4 mg
faujasit i Pb2* gl
(FAU)[32]
4. MgFe>04/benton | Adsorps | Pb(II) =
it [36] i Pb(II) 90,90 mg
dan gl
Ni(II) Ni(II) =
76,92
mgg!
S. MgFe>04/benton | Adsorps | Cr(VI) =
it [37] i Cr(VI) 161,29
mg g'!
6. Bentonit/kitosa | Adsorps | Efisiensi
n/ NiFe204 [38] i Pb(II) = 82%

dan CR = 547
Congo red | mg g!
(CR)
4. CoFe204/ Adsorpsi 97,75 mg
montmorillonit | metilen gl
[33] biru
5. Kaolin/CuFez | Adsorpsi MB =
04[34] metilen 120,48

biru (MB) | mg g!
dan metil | MV =
violet 117,65

(MV) mg g!

6. CoFe204/ Adsorpsi TC =
montmorillonit | tetrasiklin | 240,91
[35] (TC) dan mg gl
siprofloks | CIP =
asin (CIP) [ 224,00
mg g!

Dari berbagai aplikasi komposit
MFe204/zeolit yang telah disebutkan diatas
dapat disimpulkan bahwa  komposit
MFe204/zeolit efektif dalam menghilangkan
polutan organik seperti zat warna dan
antibiotik dalam larutan berair. Model
isoterm adsorpsi mengikuti model
Langmuir dan model kinetika adsorpsi
mengikuti model orde dua semu. Selain itu,
karena sifat magnet yang dimiliki oleh

Berdasarkan hasil adsorpsi berbagai jenis
logam berat yang telah dilakukan oleh
beberapa peneliti menghasilkan kapasitas
adsorpsi yang berbeda-beda bergantung
pada bahan komposit yang digunakan.
Proses adsorpsi dari masing-masing logam
mengikuti model isoterm adsorpsi
Langmuir dan model kinetika orde dua
semu. Dari hasil tersebut, komposit
MFe204/zeolit dapat digunakan sebagai
fotokatalis menghilangkan ion logam berat
dalam larutan berair dan dapat digunakan
kembali karena sifat magnetik yang
dimilikinya.

5. Kesimpulan

Berdasarkan review yang telah dilakukan
dapat disimpulkan bahwa senyawa ferit
yang dikombinasikan dengan zeolit terbukti
dapat digunakan sebagai adsorben
sekaligus fotokatalis yang efektif untuk
menghilangkan kontaminan dalam larutan
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berair dengan memanfaatkan cahaya
matahari. Metode sintesis yang berbeda
dapat mempengaruhi ukuran, bentuk, dan
struktur kristal yang dapat mengubah
aktivitas adsorpsi dan fotokatalitik. Dengan
seyawa ferit yang merupakan material
semikonduktor, kontaminan tersebut dapat
terdegradasi dan tereduksi menjadi
senyawa yang lebih sederhana dan ramah
lingkungan. Berdasarkan hasil struktur
kristal, analisis ikatan, morfologi
permukaan dan sifat magnetnya
membuktikan bahwa komposit
MFe204/zeolit dapat digunakan sebagai
fotokatalis yang dapat menghilangkan
kontaminan organik dan logam berat di
dalam larutan berair dengan
memanfaatkan cahaya matahari untuk
melakukan proses oksidasi dan reduksi.
Komposit = MFe204/zeolit juga  dapat
digunakan kembali untuk adsorpsi dan
fotokatalisis sejumlah kontaminan yang
berbeda dengan sedikit atau tanpa
kehilangan aktivitas fotokatalitik. Hal ini
dikarenakan sifat MFe204 yang merupakan
material magnetik sehingga dapat
dipisahkan kembali dengan teknologi
pemisahan magnetik.
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OPTIMASI TRANSPOR Cd(II) MELALUI TEKNIK MEMBRAN CAIR
FASA RUAH DENGAN MENGGUNAKAN METIL MERAH SEBAGAI
ZAT PEMBAWA
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Abstrak: Transpor Cd(II) dari fasa sumber ke fasa penerima telah dilakukan dengan
menggunakan metil merah sebagai zat pembawa melalui teknik membran cair fasa ruah yang
terdiri dari 6 mL larutan Cd(II) 1,779 x 10-4 M sebagai fasa sumber, 30 mL kloroform mengandung
metil merah di fasa membran, dan 12 mL EDTA sebagai fasa penerima. Teknis dalam penelitian
ini dibantu dengan pengadukan magnetic stirrer dengan kecepatan 300 rpm dan waktu
kesetimbangan selama 15 menit. Konsentrasi Cd(II) yang tertranspor ke fasa penerima dan sisa di
fasa sumber ditentukan dengan Atomic Absorption Spectroscopy (AAS) pada panjang gelombang
228,63 nm. Hasil penelitian diperoleh bahwa transpor optimum Cd(II) 1,779 x 10-4 M pada pH 5 di
fasa sumber, konsentrasi metil merah 0,0003 M di fasa membran, konsentrasi EDTA 0,05 M pada
pH 4 di fasa penerima, dan waktu pengadukan 120 menit, jumlah Cd(II) yang tertranspor ke fasa
penerima mencapai 19,79% sedangkan yang tersisa di fasa sumber 40,70%. Dari hasil
karakterisasi dengan FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy) menunjukkan bahwa adanya
zat pembawa (carrier) metil merah yang masuk ke dalam fasa sumber dan fasa penerima.

Kata Kunci: Cd(II), metilmerah, EDTA, teknik membran cair fasa ruah

1. Pendahuluan biosorpsi, ion exchange, floatasi, dan proses

Aktivitas perindustrian di dunia saat ini
berkembang pesat, hal ini dapat dilihat
dengan meningkatnya industri-industri yang
memproduksi barang kebutuhan manusia.
Kegiatan perindustrian ini juga
menghasilkan limbah yang sangat banyak,
diantaranya mengandung logam-logam berat.
Menurut World Health Organization (WHO)
logam berat yang paling beracun adalah
kromium, besi, kobalt, nikel, tembaga, seng,
kadmium, merkuri, dan timbal!. Kadmium
adalah logam yang membentuk kompleks
dengan biomolekul2. Sumber utama dari
limbah kadmium antara lain industri
elektroplating, pupuk, pigmen, plastik,
baterai dan pertambangan3. Dari kegiatan
industri-industri inilah  banyak yang
menghasilkan limbah kadmium, sehingga
limbah kadmium yang terbuang dapat
merusak lingkungan dan kesehatan manusia
seperti gangguan hati dan ginjal, dan
mengalami kanker4. Hal ini menjadi pusat
perhatian terutama para ahli untuk
memisahkan kadmium dari media berair
dengan berbagai perlakuan secara fisika dan
kimia.

Beberapa teknik diterapkan untuk
memisahkan kadmium dari air limbah
antara lain presipitasi kimia, adsorpsi,

elektrokimia, cara ini tidak menghasilkan
penurunan kadar logam yang memenuhi
standar baku mutu air Iimbah. Maka dari itu
dibuatlah suatu terobosan baru sebagai
salah satu altematif pengolahan tahap akhir
agar kadar dari Iimbah logam berat yang
dihasilkan dapat memenuhi standar baku
mutu air limbah sehingga aman bila dibuang
ke lingkungan. Altematifyang digunakan ini
berupa pengolahan dengan menggunakan
teknik membran cair5. Membran -cair
merupakan teknik handal yang digunakan
untuk pemisahan spesi kimia karena bersifat
semipermiabel dengan memanfaatkan
pelarut organik atau anorganik tertentu
sebagai lintasan transpor dari suatu
komponen kimia yang akan dipisahkan®.

Baru-baru ini, teknik membran -cair
telah terbukti berhasil secara aktif dan
selektif memisahkan ion logam dari larutan
air. Teknik membran cair lebih mudah dari
pada proses ekstraksi biasa?. Membran cair
berpendukung, membran cair fasa ruah, dan
membran cair emulsi merupakan teknik
dengan metode pemisahan secara proses
ekstraksidan re-ekstraksi.

Membran cair fasa ruah adalah teknik
yang paling sederhana dan efisien di antara
metode lainnya, hanya saja pada ekstraksi
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dilakukan secara bertahap-tahap, sedangkan
pada membran cair fasa ruah hanya
berlangsung secara kontinu
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(Mettler PM4000), alat-alat laboratorium
lainnya, peralatan gelas laboratorium, Atomic
Absorption Spectroscopy (AAS) Shimadzu AA-
6300, pH meter (SI Analytics), dan FTIR
(Shimadzu 8400).

Fasa Sumber Fasa Membran Fasa Penerima

Cd(H,0)4"

//
N

2(H-MM) H,Y?

\
_/

Cd(MM), cdy?

Gambar 1. diagram mekanisme transpor Cd(Il) dengan zat pembawa metil merah
melalui teknik membran cair fasa ruah

dalam satu tahap dan jumlah pelarut
organik yang digunakan sedikits.
Persentase ion logam tersebut dapat dihitung
melalui persamaan berikut:
% ion logam sisa dalam fasa sumber =
= x100%

% ion logam di fasa penerima = %X 100%

dimana np adalah jumlah mol ion logam yang
ditranspor ke fasa penerima, ns® adalah
jumlah mol ion logam mula-mula dalam fasa
sumber dan ns adalah jumlah mol ion logam
yang tinggal dalam fasa sumber setelah
dilakukan proses transpor?.

Teknik membran cair fasa ruah dinilai
memiliki keuntungan antara lain adalah
biaya operasional yang rendah, waktu
operasional relatif sederhana, mempunyai
kemampuan selektifitas dan efisiensi
pemisahan yang tinggi untuk logam, dan
pemakaian  bahan-bahan kimia yang
sedikitl0. Membran cair fasa ruah terdiri dari
fasa sumber dan fasa penerima yang
dipisahkan oleh lapisan yang relatif tebal
dari fase cair yang tidak bercampur. Carrier
(agen pembawa) banyak digunakan untuk
memfasilitasi transpor anion dan kation
melalui membran cair.

2. Metodologi Penelitian

2.1 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini
adalah, magnetic stirrer, magnetik bar
(ukuran 1,5 cm), neraca analitik, sel
membran cair fasa ruah, neraca analitik

2.2 Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini
adalah Kloroform (CHCls), Metil Merah
(C15H15N302), Kadmium Klorida Monohidrat
(CdCl2.H20), Asam Klorida (HCl), Dinatrium
EDTA (NaEDTA), larutan buffer asetat, dan
akuades.

2.3 Prosedur Penelitian

2.3.1 Pembuatan Larutan Fasa Sumber
CdCl2.H,O (Mr = 201,4 g/mol) ditimbang
sebanyak 0,0100 g, dilarutkan dalam labu
ukur 100 mL dengan akuades hingga tepat
batas, didapatkan larutan induk yang
mengandung ion Cd(II) 100 ppm. Diambil
sebanyak 5 mL dan diatur pH nya dengan
menambahkan HCI 0,001 M kemudian
diencerkan ke dalam labu ukur 25 mL
sampai tanda batas sehingga diperoleh
larutan Cd(II) 20 ppm.

2.3.2 Pembuatan Larutan Fasa Membran
Metil merah (Mr = 269,3 g/mol) ditimbang
sebanyak 0,0081 g, dilarutkan dengan
kloroform sampai volumenya 100 mlL,
larutan membran adalah kloroform yang
mengandung metil merah 0,0003 M.

2.3.3 Pembuatan Larutan Fasa Penerima

Na2EDTA (Mr = 372,24 g/mol) ditimbang
sebanyak 3,7224 g dan dilarutkan dengan
akuades sampai volumenya 100 mL hingga
tepat batas. Larutan Fasa penerima yang
diperoleh berupa EDTA dengan konsentrasi
0,1 M. Kemudian dipipet dengan volume
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tertentu dan diencerkan dalam labu ukur
100 mL dengan akuades sampai tepat tanda
batas. Untuk mengatur pH EDTA dilakukan
dengan penambahan buffer asetat.

2.3.4 Penentuan Transpor Cd(Ill) dengan
Teknik Membran Cair Fasa Ruah

Proses transpor dilakukan seperti percobaan
Savafi. Disiapkan beker gelas 100 mL dan
dimasukkan 30 mL larutan metil merah
0,0003 M dalam kloroform sebagai fasa
membran. Dalam larutan fasa membran ini
dicelupkan sebuah tabung kaca silindris dan
dipipetkan ke dalamnya 6 mL larutan fasa
sumber berupa Cd(II) pada pH tertentu. Di
luar tabung gelas dipipetkan 12 mL fasa
penerima larutan NazEDTA pada konsentrasi
tertentu. Teknis operasi dilakukan melalui
pengadukan dengan memakai magnetic
stirrer pada kecepatan 300 rpm selama 1
jam. Setelah pendiaman 15 menit, fasa
penerima dan fasa sumber diambil untuk
diukur jumlah konsentrasi ion yang
terkandung di dalamnya dengan Atomic
Absorption  Spectroscopy (AAS), sehingga
didapatkan mol Cd(II) sisa di fasa sumber
dan yang berhasil sampai ke fasa penerima
dengan bantuan kurva kalibrasi Cd(II).
Prosedur yang sama dilakukan untuk
mendapatkan optimasi terhadap parameter
yang diuji antara lain, pengaruh pH fasa
sumber, pengaruh konsentrasi carrier fasa
membran, pengaruh konsentrasi fasa
penerima, pengaruh pH fasa penerima, dan
pengaruh lama waktu pengadukan.

o |

Gambar 2. Model percobaan transpor Cd(II)
melalui teknik membran cair fasa ruah

Keterangan:

S = fasa sumber (fasa air, 6 mL larutan
Cd(11))

M = fasa membran (fasa organik, 30 mL

larutan kloroform dan metil merah)

P = fasa penerima (fasa air, 12 mL larutan
EDTA)

m = magnetic stirrer

www_.kimia.fmipa.unand.ac.id

2.3.5 Ui Fourier Transform Infrared
Spectroscopy (FTIR)
Setelah didapatkan waktu  optimum,

dilakukan perlakuan yang sama seperti
prosedur 2.2.4, kemudian uji kedua fasa
(fasa sumber dan fasa penerima) sebelum
dan sesudah transpor dengan Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (FTIR).

3. Hasil dan Pembahasan
3.1 Pengaruh  Kondisi Optimum  Transpor
cd(
3.1.1 Pengaruh pH Fasa Sumber
30%

a0
T8
60
AD% - e {5

30% —a—fp

b 1 3 4 5 & 7 8
pH
Pengaruh pH fasa sumber

terhadap persentase transpor Cd(II)

Pt

Gambar 3.

Berdasarkan pada Gambar 3, menunjukkan
bahwa pH optimum dari fasa sumber ke fasa
membran adalah pH S5 ditandai dengan
persentase transpor ion Cd(II) ke fasa
penerima mencapai 12,37% dan sisa di fasa
sumber 59,64%. Pada pH fasa sumber yang
lebih rendah sebagian metil merah masuk ke
dalam fasa sumber dan mengikat Cd?* yang
ada di fasa sumber. Pada pH 6 dan 7 jumlah
ion Cd(II) yang ditranspor ke fasa penerima
mengalami penurunan dan Cd(II) yang
tersisa di fasa sumber mengalami kenaikan,
hal ini dipengaruhi oleh metil merah bila
nilai pH lebih besar dari nilai pKa maka metil
merah mudah berinteraksi dengan Cd(II),
sehingga Cd(II) tertahan di dalam fasa
sumber (pKametil merah = 5,1)11.

3.1.2 Pengaruh  Konsentrasi Metil Merah
dalam Fasa Membran
Dari Gambar 4 memperlihatkan bahwa
kondisi optimum konsentrasi metil merah
diperoleh 0,0003 M dengan jumlah transpor
ion Cd(IlI) tertranspor ke fasa penerima
sebesar 19,22% dan ion Cd(II) sisa dalam
fasa sumber 38,00%. Pada konsentrasi metil
merah yang lebih kecil dan lebih besar dari
0,0003 M, kompleks yang terbentuk belum
sempurna yang disebabkan terjadinya
kejenuhan di fasa membran sehingga Cd(II)
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banyak menumpuk di fasa membran dan
sedikit tertranspor ke fasa penerima.
0%

45%
A40%

3 25%
g -tz
20% -8 — g B g
=i=fp
15%

o 10,0001 0,0002 0,0003 0,0004 0,0005 0,0006
Kensentrasi Metil Merah (M)
Gambar 4. Pengaruh Konsentrasi Metil Merah
dalam Kloroform terhadap persentase

transpor Cd(II)

3.1.3. Pengaruh Konsentrasi EDTA dalam

Fasa Penerima
50%

45% "_‘\/—"
40%

2 ——i

0%
./l——'\._/. -
15%

0 ger o0z 003 004 005 006 007 008
Konsentrasi EDTA (M)

Pengaruh  Konsentrasi EDTA
dalam fasa penerima  terhadap
persentase transpor Cd(II)

Gambar 5.

Gambar 5 memperlihatkan bahwa kondisi
optimum transpor Cd(II) pada konsentrasi
EDTA diperoleh 0,05 M dengan jumlah ion
Cd(II) tertranspor ke fasa penerima sebesar
19,22% dan ion Cd(II) sisa dalam fasa
sumber 40,08%. Pada konsentrasi yang lebih
tinggi dari 0,05 M transpor Cd(II) mengalami
penurunan yang disebabkan pada
konsentrasi yang tinggi dari 0,05 M,
kelarutan Na;EDTA semakin kecil dan terjadi
kejenuhan di fasa penerima, sehingga
kekuataan NazEDTA untuk menarik logam
ke fasa penerima berkurang.

3.1.4 Pengaruh pH dalam Fasa Penerima

Dari Gambar 6 dapat dilihat kondisi
optimum transpor Cd(II) ke fasa penerima
terhadap pH EDTA diperoleh pada pH 4
dengan jumlah Cd(II) tertranspor dalam fasa
penerima 19,45% sedangkan di fasa sumber
32,10%. Pada semua ion logam bereaksi
dengan EDTA memiliki perbandingan 1:1,
dan masing masing logam dengan EDTA juga

www.kimia.fmipa.unand.ac.id

memiliki pH tertentu. Di sisi lain, NaEDTA
lebih stabil dalam kondisi asam dan basa
yang lebih rendah dari fasa penerima, yang
menyebabkan kesulitan reaksi substitusi
yang terjadi pada antarmuka fasa membran
ke fasa penerimal2.

50%

A%
40%
35%

30%

=

3 %

- - ——fs
— o
15%
0%
%
0%
o 1 2 3 4 5 & 7
pH
Gambar 6. Pengaruh pH EDTA 0,05 M dalam

fasa penerima terhadap persentase
transpor Cd(II)

3.1.5 Pengaruh Waktu Transpor Optimum Cd(II)

603

——fz

Q 20 40 -] B0 100 120 140
Waktu Pengadukan [menit]

Gambar 7.Pengaruh variasi waktu terhadap
persentase transpor Cd(II)

Semakin lama waktu transpor, persentase
Cd(Il) yang tersisa di fasa sumber menjadi
semakin kecil sedangkan persentase Cd(II)
yang tertranspor ke fasa penerima
peningkatannya tidak signifikan disebabkan
bahwa Cd(II) yang tertranspor banyak
menumpuk dalam fasa membran. Pada
Gambar 7 menunjukkan bahwa waktu
optimum transpor Cd(II) dari fasa sumber ke
fasa penerima dengan kecepatan
pengadukan 300 rpm adalah 120 menit
dengan persentase transpor Cd(II) ke fasa
penerima 19,79% dan persentase Cd(II) yang
tersisa dalam fasa sumber 40,70%

3.2 Analisis Fourier Transform Infrared (FTIR)
Pada Gambar 8 menunjukkan adanya vibrasi
gugus O-H karboksilat pada serapan 3334
cm-1, dan pada spektrum serapan 1637 cm-!
merupakan vibrasi regangan alkena aromatik
(C=C) dalam senyawa metil merah.
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Gambar 8. Spekrum metil merah dalam air

Gambar 9 menunjukkan hasil FTIR fasa
sumber sebelum dilakukan transpor, dapat
dilihat adanya spektrum serapan pada 3336
cm-! merupakan vibrasi dari gugus O-H dan
angka gelombang 1637cm-! yang merupakan
vibrasi regangan C=C yang berasal dari
molekul metil merah, adanya ikatan C-N
terbentuk pada angka gelombang 1265 cm-!
dan 1164 cm-l, dan daerah sidik jari (finger
print) pada spektrum fasa  sumber
menunjukkan adanya interaksimetil merah
dengan Cd(II). Sedangkan pada spektrum 9A
dapat terlihat bahwa munculnya angka
gelombang baru setelah dilakukan transpor.
Dari kedua spektrum menunjukkan adanya
gugus dari metil merah dalam larutan fasa
sumber.

124
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Gambar 9. Spektrum FTIR dari fasa sumber
sebelum transpor (B) dan fasa sumber
setelah transpor (A)
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Gambar 10. Spektrum FTIR dari fasa penerima
sebelum transpor (ai) dan fasa
penerima setelah transpor (az)

Gambar 10 dapat dilihat adanya perbedaan
spektrum fasa penerima sebelum dilakukan
transpor dengan sesudah dilakukan
transpor. Gambar 10a; terlihat serapan pada
angka gelombang 3334 cm-! yang merupakan
gugus dari O-H, munculnya angka
gelombang 1635 cm-! merupakan vibrasi
regangan C=C yang berasal dari metil merah
dalam larutan fasa penerima.

Gambar 10az terlihat serapan pada angka
gelombang 3356 cm-! adanya vibrasi gugus
O-H, sedangkan pada angka gelombang
1635 cm-! merupakan ikatan C=C didalam
larutan fasa penerima. Hal ini membuktikan
bahwa pada fasa penerima setelah dilakukan
transpor yang menunjukkan adanya gugus
logam Cd(II) dan metil merah. Sehingga dari
semua fasa yang telah diuji memperlihatkan
bahwa fasa membran yang mengandung
metil merah sebagai zat pembawa (carrier)
mengalami distribusi pada kedua fasa.

4. Kesimpulan

Dari hasil penelitian yang telah dilakukan,
dapat disimpulkan bahwa transpor ion Cd(II)
dapat dilakukan melalui teknik membran
cair fasa ruah. Kondisi optimum dari metode
transpor ion Cd(II) adalah 1,779 x 104 M
Cd(II) dengan pH 4 di fasa sumber,
konsentrasi metil merah dalam fasa
membran 0,0003 M, konsentrasi EDTA 0,05
M pada pH 4 dalam fasa penerima, dan
waktu pengadukan 120 menit. Pada kondisi
ini didapatkan persentase transpor ion Cd(II)
ke fasa penerima 19,79% dan Cd(II) sisa di
fasa sumber 40,70%. Dari hasil karakterisasi
dengan FTIR menunjukkan bahwa metil
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sebagai zat
distribusi

pembawa (carrier)
kedua fasa (fasa

sumber dan fasa penerima).
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