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Pengaruh pH, Lama Kontak dan Konsentrasi pada Adsqpsi
Ca(ll) Menggunakan Adsorben Kitin dari Limbah Cangk ang
Bekicot (Achatina fulica)

ABSTRAK

Penelitian pengaruh pH, lama kontak dan konsenpasa adsorpsi
Ca(ll) menggunakan adsorben kitin telah dilakukathlarutan dapat
mempengaruhi kelarutan Ca(ll) dan muatan situs kikith sehingga
akan berpengaruh terhadap adsorpsi Ca@ina kontak yang cukup
diperlukan oleh adsorben kitin agar dapat mengads@a(ll) secara
optimal. Semakin tinggi konsentrasi larutan Ca(aka akan
semakin banyak Ca(ll) yang teradsorpsi hingga paic&ondisi
kesetimbangan. Oleh karena itu, pada penelitiatelah dipelajari
pengaruh pH, lama kontak dan konsentrasi Ca(ll)apadsorpsi
Ca(ll) dengan menggunakan adsorben Kkitin. Kitin ilh&slasi
cangkang bekicofAchatina fulica) dikarakterisasi dengan FTIR dan
dihitung derajat deasetilasinya. Adsorpsi Ca(lBhokitin dilakukan
dengan metodBacth dengan variasi pH larutan (3, 4, 5, 6, 7 dan 8),
lama kontak (40, 60, 80, 100, 120 dan 150 menit) kiansentrasi
larutan Ca(ll) (20, 100, 200, 300, 400, 500 dan @8am).
Selanjutnya hasil adsorpsi Ca(ll) oleh kitin diasial dengan
menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom. Hagielp@n
menunjukan bahwa derajat deasetilasi kitin yangrdigh adalah
45,52%. Kondisi optimum adsorpsi Ca(ll) oleh kitiiperoleh pada
pH 5 dan lama kontak 100 menit dengan kapasitazgslsadsorben
kitin terhadap Ca(ll) sebesar 57,17 mg/g.

Kata kunci: kitin, adsorpsi, Ca(ll), cangkang bekicot.



The Influence of pH, Contact Time and Concentratiorby
Adsorption of Ca(ll) Using Chitin from Shell Waste of Snalil
(Achatina fulica)

ABSTRACT

The influence of pH, contact time and concentratmnard Ca(ll)
adsorption using chitin adsorbent has been doneuiitl affect the
solubility of Ca(ll) and chitin active sites so thawould affect the
adsorption of Ca(ll). Sufficient contact time reepai by chitin as an
adsorbent to adsorb Ca(ll) optimally. The highenaamtration of
Ca(ll) solutions would increase the amount of adedrCa(ll) until it
reached the equilibrium condition. Therefore, thésearch has
studied the influence of pH, contact time and eom@tion of Ca(ll)
on Ca(ll) adsorption using chitin as an adsorb@itin from the
shell of a snail Achatina fulica) were characterized by FTIR and the
deasetilation degrees was calculat&dsorption of Ca(ll) by chitin
was done by batch method with various pH (3, 46,57 and 8),
contact time (40, 60, 80, 100, 120 and 150 minutesy
concentration of Ca(ll) solution (20, 100, 200, 3@00, 500 and
600 ppm). The results of Ca(ll) adsorption by chiiere analyzed
by Atomic Absorption Spectrophotometer. The resfltresearch
showed that deasetilation degrees of chitin wass285, The
optimum condition of Ca(ll) adsorption by chitin svat pH 5 and
contact time 100 minutes with the adsorption capaafi Ca(ll) was
57,17 mg/g.

Keywords: chitin, adsorption, Ca(ll), snail shell.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Air merupakan senyawa penting dalam kehidupan.itamp
seluruh kehidupan di dunia ini tidak terlepas dair.Air dapat
mengalami daur hidrologi.Selama menjalani daurdhidyi tersebut
air selalu menyerap zat-zat yang menyebabkan dak tilagi
murni.Oleh karena itu, pada hakekatnya tidak adayang benar-
benar murni [1].

Jeniszat pengotor yang terkandung dalam air berggrpada
jenis bahan yang berkontak dengan air tersebutanggdn
banyaknya zat pengotor bergantung pada lama koraak®ahan-
bahan mineral yang terkandung dalam air karenaakogt dengan
batu-batuan terdiri dari kalsium karbonat (Caf;Omagnesium
karbonat (MgC@), kalsium sulfat (CaSf) magnesium sulfat
(MgSQy), dan sebagainya [2].

Air yang banyak mengandung mineral kalsium dan
magnesium dikenal sebagai air sadah.Kandungan l&gé&sium dan
magnesium dalam air sadah jika bereaksi dengamsakmbentuk
endapan dan mencegah terjadinya busa dalam ampisg
itu,senyawa-senyawa kalsium dan magnesium relatiars larut
dalam air, sehinggacenderung untuk memisah dadtaar dan
membentuk endapan atau presipitat yang akhirnygaatiekerak [3].

Kalsium dan magnesium termasuk dalam zat-zat yeadg
membahayakan kesehatan, akan tetapi tidak dikekieddam air
minumbila melewati ambang batas. Menurut WHO, sy&ealar
kalsium yang diperbolehkan dalam air minum ialalakilebih dari
75-100 ppm, sedangkan magnesium tidak boleh mel&ai100
ppm. Konsumsi air sadah dalam jangka waktu yangigukma
dapat menimbulkan gangguan ginjal akibat terakusinya endapan
CaCQ dan MgCQ dalam ginjal [4].

Berbagai metode telah dikembangkan untuk menurunkan
kadar Ca(ll) dari air sadah, diantaranya dengarako&bn upaya
pemanfaatan potensi polimer alam yang mampu mendpigam
berat limbah Ca(ll) melalui proses adsorpsi.

Adsorpsi merupakan peristiwa penyerapan atau pamar
molekul-molekul gas atau cairan pada permukaam sastpadat.Zat
padat tersebut disebut adsorben dan bahan yargraerslisebut
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adsorbat [5]. Adsorpsi merupakan salah satu cang yigunakan
untuk menurunkan atau menghilangkan logam beratodée ini
banyak digunakan karena aman, tidak memberikan séshping
yang membahayakan kesehatan, tidak memerlukanafsrayang
rumit dan mudah pengerjaannya [6].

Salah satu adsorben yang dapat digunakan adaiahdkiri
limbah cangkang bekicot.BekicotAghatina fulica) merupakan
hewanmollusca bertubuh lunak yang dilindungi oleh cangkang keras
berbentuk spiral.Bagian cangkang yang mencakupase88-85 %
dari bobot utuh siput umumnya dibuang tanpa dinskén
[7].Cangkang siput tersusun atas kalsium karboB§t §ehingga
berpotensi untuk digunakan sebagai sumber mineedbiukn
(Ca).Kandungan kalsium cangkang siput sekitar 34-38alam
bahan kering [7].

Cangkang bekicot mengandung bahan polikarbohikitat
yang berfungsi sebagai koagulan pada pengolahdmaiah untuk
mengendapkan kotoran-kotoran yang terkandung dndair. Proses
koagulasi ini merupakan bagian primer pada prosegigahan air
limbah. Kitin berpotensi menggantikan koagulan Emang umum
digunakan, karena lebih murah, tidak beracun, seasat luruh
secara alami.

Kitin adalah komponen utama dalam dinding sel gadaur,
exoskeleton (kerangka luar)dawrthropoda seperticrustacea (seperti
kepiting dan udang) dan serangga.Kitin merupakaimpo alami
yang melimpah di alam, terbanyak kedua setelah
selulosa.Kandungan kitin berbeda-beda untuk setigmis
hewan.Cangkang kerinarthropoda rata-rata mengandung 20-50%
kitin [9].Kitin juga diketahui terdapat pada kulgiput, kepiting,
kerang dan bekicot [10].Kitin merupakan sumber dggag dapat
diperbaharui dan banyak digunakan untuk pengolaliabah,
kosmetik dan obat-obatan.Kitin berupa padatan ayang berwana
putih, tidak beracun dan tidak larut dalam air#&Kiiapat membentuk
kompleks dengan ion logam transisi dan dapat mapyeat warna
terutama dengan mekanisme pertukaran ion [11].

Dalam penelitian iniadsorben yang digunakan ad&itih,
bukan kitosan. Hal ini disebabkan dalam peneliti@kitin memiliki
beberapa keunggulan dibanding kitosan, yaitu prpseshuatannya
mudah, hanya melalui tahap deproteinasi dan dealisasi tanpa
melalui proses deasetilasi seperti pembuatan kitdSelain itu, bila
ditinjau dari teori HSAB (teori asam-basa kerasak)nproses
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adsorpsi oleh kitin akan lebih maksimal, disebabka(ll) yang
merupakan asam keras akan lebih mudah berikatagadegugus
amida pada kitin yang merupakan basa keras bilandibgkan
dengan gugus amina pada kitosan yang merupakan |baak.
Interaksi antara Ca(ll) dengan gugus amida padan kitkan
menghasilkan gaya elektrostatik yang kuat.

Lama kontak, pH, temperatur, luas permukaan, jdars sifat
adsorben, sifat dan konsentrasi adsorbat merupé&Menor-faktor
yang dapat mempengaruhi proses adsorpsi sepertitigikiari
Sawyer and Hassler dalam Putro [12]. Pada penelitia akan
diangkat tiga parameter, yaitu pH, lama kontak @ansentrasi.
pHlarutan Ca(ll) menjadi parameter penting karémgkat keasaman
dapat mempengaruhi muatan permukaan adsorben, ggehin
mengubah kemampuannya untuk menyerap senyawa dteatak
ion. Pada lama kontak, proses adsorpsi akan konstzat
kesetimbangan adsorpsi telah tercapai. SedangkesiMeonsentrasi
adsorbat digunakan untuk menentukan kapasitas Esisalari
adsorben kitin.

Berdasarkan uraian latar belakang tersebut, maiand
penelitian ini akan dilakukan adsorpsi logam Cafghlignggunakan
kitin hasil isolasi cangkang bekicot dengan sisatoh. Uji adsorpsi
menggunakan variasi pH, lama kontak dan konsentzesi hasil
penelitian ini diharapkan dapat menghasilkan lsgbagai adsorben
yang mudah dibuat untuk menurunkan kadar logam [)Cgéng
terkandung dalam air sadah.

1.2 Perumusan Masalah
Permasalahan yang diungkap dalam penelitian imiasarkan

tinjauan latar belakang diatas adalah :

1. Bagaimana pengaruh pH pada adsorpsi Ca(ll) menggana
adsorben kitin dari limbah cangkang bekicot?

2. Bagaimana pengaruh lama kontak pada adsorpsi Ca(ll)
menggunakan adsorben kitin dari limbah cangkangcbtk

3. Seberapa besar kapasitas adsorpsi adsorben kitinlimi@ah
cangkang bekicot terhadap Ca(ll)?

1.3 Batasan Masalah



Cangkang bekicotAchatina fulica) diambil dari daerah Siraman
Kecamatan Kesamben, Blitar, Jawa Timur.

Proses adsorpsi dilakukan pada temperatur ruang.

Penentuan pengaruh pH dengan variasi pH larutéih) Ga4, 5,
6, 7, dan 8.

Penentuan pengaruh lama kontak pada 40, 60, 80,120 dan
150 menit.

Penentuan kapasitas adsorpsi dilakukan pada kease2®0, 100,
200, 300, 400, 500 dan 600 ppm pada pH dan lamaakon
optimum.

1.4 Tujuan Penelitian

1.

2.

3.

Adapun tujuan dari penelitian ini adalah:
Mempelajari pengaruh pH terhadap adsorpsi Ca(damadsorben
dari limbah cangkang bekicot.
Mempelajari pengaruh lama kontak terhadap ads@p@l) pada
adsorben dari limbah cangkang bekicot.
Menentukan kapasitas adsorspi adsorben kitin danbalh
cangkang bekicot terhadap Ca(ll).

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat penelitian ini adalah meningkatkan pemaafaa

limbah cangkang bekicot, memberikan alternatif camengurangi
atau menghilangkan kesadahan air yang disebablkeaim ©&(ll),
dapat mengisolasi kitin dari cangkang bekicathétina fulica) yang
dapat dimanfaatkan sebagai adsorben, dan dapat emi&arb
informasi tentang pH optimum dan lama kontak optmpada
adsorpsi Ca(ll) serta kapasitas adsorpsi adsorlem terhadap
Ca(ll).



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Bekicot Achatina fulica) sebagai Sumber Kitin

Bekicot atauAchatina fulicaadalah siput darat yang tergolong
dalam sukuAchatinidae.Bekicot termasuk binatang lunaikd]lusca)
dan diklasifikasikan kedalam kela@sstropoda. Klasifikasi bekicot
sebagai berikut [13]:

Divisio : Mollusca
Kelas : Gastropoda
Ordo : Pulmonata
Familia : Achatinidae
Genus : Achatina
Spesies Achatina fulica

Bekicot memiliki ciri warna garis-garis coklat @adangkang
yang tidak begitu mencolok, berat badan antara2li0g atau lebih
dengan ukuran badan antara 90-130 mm, telur seld@4300 butir
dengan tiga sampai dengan empat kali bertelur dalam tahun,
yang dapat dilihat pada Gambar 2.1 dibawah ini:[14]

AT

Gambar 2.1: Bekicot Jeni#\chatina fulica

Bekicot banyak dimanfaatkan untuk makanan marsefagai
sumber protein escargot) di Eropa, Asia dan Afrika karena
mengandung banyak daging dan mengandung banyak as&mo
esensial.Bekicot juga sudah menjadi komoditas elBpsarnya
manfaat dan pertumbuhan perdagangan bekicot meplaina
timbulnya masalah limbah cangkang bekicot dalamlgbmyang
cukup besar.Limbah cangkang bekicot banyak ditemukaJawa
Timur khususnya di kabupaten Kediri. Cangkang hkmkizanyak
mengandung senyawa-senyawa antara lain proteimkleam, kitin
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dan mineral-mineral seperti kalsium, kalium, magmas besi, seng
dan mangan [15].

Zat kapur yang terkandungdalam cangkang bekicoupbe
senyawaankalsium karbonat.Jika dilihat dari kandanga, di dalam
cangkang bekicot mengandung kalsium sebesar 36d%ofakfor
sebesar 0,14% [16]. Dengan komposisi kalsium yarngig besar
ini, diharapkan setelah kitin diisolasi dari canuebekicot dapat
mengadsorpsi logam Ca(ll) yang terkandung dalarsaaiah.

2.2 Karakterisasi Kitin

Kitin adalah komponen utama dalam dinding sel gadaur,
exoskeleton (kerangka luar)darrthropoda seperticrustacea (seperti
kepiting dan udang) dan serangga.Kitin memiliki akegka
polisakarida yang tersusun dari2-asetamida-2-ddolgiukosa yang
berikatan dengan 1-4-beta. Rumus struktur kitinladdasebagai
berikut [17]:

CH,OH

H NHCOCH;

Gambar 2.2 Struktur Kitin

Berdasarkan struktur kitin diatas dapat diketahumus
molekul kitin adalah (gH:3NOs)n dengan komposisi: C = 47,29%,
H = 6,45%, N = 6,89% dan O = 39,37% [18].

Kitin merupakan zat yang tak larut dalam air,asararganik
encer, alkali encer dan pekat, alkohol, dan pelarganik lainnya
tetapi larut dalam asam-asam mineral yang pekalDQilalam
cangkang, kitin terdapat sebagai makro polisakayat®y berkaitan
dengan garam-garam anorganik terutama kalsium kRatlf€aC@Q),
protein, dan lipida. Oleh karena itu untuk mengisotari cangkang
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bekicot diperlukan proses pemisahan protein (deprasi) dan
pemisahan mineral (demineralisasi). Proses depeastiidilakukan
dengan larutan natrium hidroksida (NaOH) panasarsgkhn proses
demineralisasi dilakukan dengan asam klorida (le@ter.

Menurut Bastaman [20], kitin adalah suatu polimeadetil
glukosamin yang terdeasetilasi sedikit (lebih bedar 25% dan
lebih kecil dari 70%). Harga derajat terdeasetikdn tergantung
dari bahan baku kitin yang digunakan dan proseg yhjalankan.
Penghitungan derajat deasetilasi dapat menggunmakausbase line
yang dirumuskan oleh Domszy dan Roberts[21] :

A asetamida

%DD = 1 — ( xi)x 100% (2.1)

A hidroksil 1,33

dengan :
Aasetamisz Absorbansi untuk serapan NH pada gugus amida.
Avigroksi= Absorbansi untuk serapan gugus hidroksil

Menurut Gadd [22] penyerapan logam melibatkan ikaden
dan kovalen dengan polisakarida sebagai sumbersgiumgsional
yang mengikat logam. Gugus ligan yang tersedia padan gugus
yang bermuatan negatif yang berkoordinasi dengam gpusat
logam melalui pasangan elektron bebas. Pada kitjugaktif yang
membentuk khelat adalah gugus hidroksi kitin [23].

Situs aktif pada kitin juga dipengaruhi oleh pH utan
adsorbatnya. Jika suatu larutan dibawah nilai pkausgugus maka
larutan tersebut akan lebih bersifat asam dan kemotonasi akan
lebih banyak [24].Hal tersebut menjelaskan bahwagugu
fungsionalkitin akan terprotonasi pada saat pHt¢arwalibawah nilai
pKa kitin. pKa kitin sendiri adalah 6,1 [25].pKatiki lebih kecil
dibandingkan pKakitosan yaitu sekitar 6,7 [26]. kaldisebabkan
gugus NH pada kitosan lebih bersifat basa.

2.3 Kalsium sebagai Penyebab Kesadahan Air

Air sadah adalahair yang mengandung beberapan@niral
yaitu Ca, Mg, Sr, Fe dan Mn dengan konsentrasi yang
cukuptinggi.Kandungan berbagai mineral tersebutrakibgtkan air
menjadi keruh dan dapat mengurangi daya kerja sadmna
menimbulkan kerak pada dasar ketel.Mineral-mingazlg menjadi
penyebab kesadahan air adalah garam—garam kalsigmésium



bikarbonat, kalsium/magnesium sulfat serta kalsmaghesium
klorida.

Menurut Winarno [4], berdasarkan kandungan mineraka
kesadahan air dibagi dalam dua golongan, yaitu dedsm air
sementara/temporer disebut pula kesadahan karbanatesadahan
air tetap/permanen disebut pula kesadahan non
karbonat.Kesadahanair sementara dapat dihilangélangan
pendidihan.Air dengan tipe ini terdapat di daeratképur.Sejumlah
kecil karbon dioksidasi terlarut dalam air hujannmbentuk asam
lemah yaitu asam bikarbonat.Asam karbonat secaitaha@-lahan
melarutkan kalsium karbonat membentuk kalsium Ii&aat yang
larut.

Air dengan kesadahan tetap mengandung kalsiuratsigin
magnesium sulfat serta kalsium klorida dan magnesiorida yang
terlarut dalam air hujan menerobos batu-batuan yaaggandung
garam-garam tersebut.

Air sadah pada umumnya terdapat pada daerah yang
mempunyai pembentukan batu kapur secara geologig yan
berlangsung ektensif. Batu-batuan karbonat mudatgaiami erosi
dengan adanya air yang mengandungt@Qrut, yang reaksinya
dapat ditunjukkan oleh persamaan 1 dan 2 [4] :

CaCQ+ CO + HO —* Ca+ 2HCQ(2.1)

MgCOs+ CO; + H,O —* MY + 2HCQ(2.2)

Tingkat kesadahan di berbagai perairan berbeda;bed
tergantung kontak air tersebut dengan batuan kppda lapisan
tanah yang dilalui. Tingkat kesadahan air berdasarknilai
kesadahan total ditunjukkan pada Tabel 2.1 [27]:

Tabel 2.2 Pembagian Kesadahan Air Berdasarkan Nilai Kesadah
Total (C&+ Mg™)

NoO Nama Tipe Nilai Kesadahan Ketgrsediaan
' (mmol/L) di Alam
1 Sangat lunak 0-0,5 F
2 Lunak 05-1 FFbB
3 Agak sadah 1-2 F Fb B Bs
4 Sadah 2-8 F Fb B Bs
6 Sangat sadah 8—-16 FbBBs S
7 Sangat sadah sekali 16 — 54 Bs 6 H
9 | Sangat sadah sekali 64 —128 SH




| 10 | Sangat sadah sekali 128 — 256 | H |
Keterangan : F = air tawar; Fb = tawar agak pajayg;payau;
Bs = payau agak asin; S = asin; H = sangat asin

2.4  Faktor-Faktor yang Mempengaruhi Adsorpsi

Adsorpsi merupakan suatu proses penyerapan oldatgra
tertentu terhadap zat tertentu yang terjadi padaydeaan zat padat
karena adanya gaya tarik atom atau molekul padayean zat
padat [28]. Adanya gayatersebut menyebabkanpadsgaderung
menarik molekul-molekul lain yang bersentuhan dengarmukaan
padatan, baik fasa gas atau fasa larutan ke daamugaannya. Zat
padat tersebut disebut adsorben dan bahan yangraerslisebut
adsorbat [5].Adsorpsi adalah gejala pada permukaahingga
semakin besar luas permukaan, maka semakin bargtakang
teradsorpsi [29].

Suatu zat padat mempunyai kecenderungan untuk eregmy
atau menarik molekul-molekul gas atau cairan pada
permukaannya.Adsorpsi senyawa yang terlarut olelsorbdn
berlangsung terus menerus dan berhenti pada st@msmencapai
keseimbangan, yaitu antara konsentrasi yang tirdjgédlam larutan
samadengan konsentrasi yang diadsorpsi oleh adsAdspun
adsorben yang baik umumnya mempunyai luas permulaag
besar tiap unit partikelnya [30].

Proses adsorpsi dipengaruhi oleh beberapa fakeperts
dikutip dari Sawyer and Hassler dalam Putro [12]tuyasifat
adsorbat, sifat adsorben, konsentrasi adsorbatpetetur, waktu
kontak dan pengocokan serta pH (derajat keasarmada pengaruh
sifat adsorbat, besarnya adsorpsi zat terlarutabtdugg pada
kelarutannya dalam pelarut. Pada sifat adsorbeag permukaan
adsorben akan sangat berpengaruh terutama untskdignya
tempat adsorpsi. Besarnya adsorpsi sebanding derigas
permukaan adsorben.Semakin besar luas permukaaakisebesar
pula adsorpsi yang terjadi. Jika ditinjau dari lemtsasi adsorbat,
pengaruh konsentrasi pada adsorpsi adalah dengamgkatnya
konsentrasi suatu adsorbat, maka jumlah ion datisorbat larutan
tersebut akan meningkat. Hal ini disebabkan sentadsarnya faktor
tumbukan yang terjadi antara adsorbat dan permukaletif
adsorben, sehingga memungkinkan berlangsungnya esros
penyerapan dalam jumlah yang lebih banyak dan juraldsorbat
yang teradsorpsi juga akan meningkat seiring debgatambahnya
konsentrasi adsorbat. Peningkatan ini akan tegadipai situs aktif
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pada permukaan adsorben telah jenuh dengan adstabatidak
mampu lagi untuk mengikat adsorbat. Pada keadageimngkatan
konsentrasi adsorbat lebih lanjut tidak akan mewaikadsorpsi
adsorbat terhadap adsorben.Saat adsorben telalh @@ terjadi
kesetimbangan adsorpsi dimana laju adsorpsi samgadelaju
desorpsi sehingga pada keadaan ini jumlah adsypalbat diadsorpsi
oleh adsorben akan cenderung konstan.

Proses adsorpsi juga dipengaruhi temperatur, regisg
terjadi pada adsorpsi umumnya eksotermis, olehnkaitel adsorpsi
akan naik jika temperatur tinggi. Waktu kontak gemgocokanyang
cukup diperlukan untuk mencapai kesetimbangan pdsalika fase
cairan yang berisi adsorben diam, maka difusi d@ddomelalui
permukaan adsorben akan lambat [22,31]. pH (dek@gasaman)
merupakan pengaruh utama pada proses adsorpsi |dgttam
larutan karena pH akan mempengaruhi muatan pada ahtif atau
ion H" akan berkompetisi dengan kation untuk berikatangde situs
aktif. Selain itu pH juga mempengaruhi spesies nogsang ada
dalam larutan sehingga akan mempengaruhi terjadimigaaksi ion
logam dengan situs aktif adsorben.lon ion logamardalarutan
sebelum teradsorpsi oleh adsorben akan terlebiblalahengalami
hidrolisis, menghasilkan proton dan kompleks hikdm logam
seperti reaksi berikut [31]:

M* + nHO —* {M(OH"}" + nH (2.3)

Pada umumnya senyawa-senyawa pengompleks(pengkhela
adalah konjugat basa dari kation (ionlogam atauH9mOleh karena
ion logam dan ion Fberkompetisi dalammemperebutkan ligan
sehingga dapat dipahami bahwakemampuan pengomplesstu
ion logamdipengaruhi oleh pH [17].

Pada umumnya dikenal dua jenis adsorpsi, yaitworpdis
fisikka dan adsorpsi kimia. Adsorpsi fisika adalaffs@psi yang
disebabkan oleh interaksi antara adsorben dan lzisqrada
permukaan karena adanya gaya tardn der Waals atau ikatan
hidrogen [32]. Pada adsorpsi ini, adsorbat tidakatlisecara kuat
pada permukaan adsorben sehingga mudah diganti aslsbrbat
lain. Pada adsorpsi kimia melibatkan interaksi yiehgh kuat antara
adsorbat dengan adsorben sehingga adsorbat tideds beergerak
dari suatu bagian ke bagian lain [33].
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2.5 Analisa Gugus Fungsi Kitin dengan Spektrofotomter

Inframerah (IR)

Penentuan struktur suatu senyawa berdasarkanakster
molekul dengan energi sinar inframerah menggunakan yang
disebut spektrofotometer inframerah.Atom-atom dalasnatu
molekul tidak diam, tetapi terus bervibrasi (beagetimana ikatan
kimia yang menghubungkan dua atom dapat dimisadkdagai dua
bola yang dihubungkan oleh suatu pegas.

Prinsip kerja spektrofotometer IR adalah sampelditi oleh
sinar inframerah monokromatis dan jumlah energigydmabsorp
dicatat. Dengan mengulang prosedur pada bilangdombeang
4000-500 crit akan didapatkan spektrum antara panjang gelombang
(A) atau frekuensi pada sumbu x dan persentase ftitans(ii) pada
sumbu y. Spektrofotometer IR dapat digunakan umbekganalisa
kualitatif maupun kuantitatif. Analisa kualitagpektroskopi FTIR
secara umum dipergunakan untuk identifikasi gugagdional yang
terdapat dalam suatu senyawa yang dianalisa. hetagd gugus
fungsi kitin hasil isolasi (Gatot 2006) dalam Widjati [34]
ditunjukkan pada Tabel 2.2:

Tabel 2.2 Interpretasi Gugus Fungsi Kitin

No. Bllangz;r;n?l()elombang Interpretasi Gugus Fungsional
1 3448,5 Vibrasi ulur gugus —OH
2 1082,0 Vibrasi ulur —C-O-
2987,5 Vibrasi ulur C-H dari alkana.
3 2918,1 Serapan ulur dari gugus
2852,5 —CH; dan —CH-
14735 Gugus -CH yang terikat pada
amida
1647,1 Gugus C=0 pada amida

2.6 Analisa Kadar Ca(ll) dengan Spektrofotometer 8rapan

Atom (SSA)

Metode spektrofotometer serapan atom didasarkata pa
serapan cahaya oleh atom.Atom-atom menyerap ecengya pada
panjang gelombang tertentu, tergantung sifat ugsuftom-atom
tersebut memperoleh energi lebih banyak sehinggadietransisi
elektronik dari keadaan dasar ke tingkat energitaisIransisi
elektronik suatu unsur Dbersifat spesifik.Penentu@anjang
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gelombang dipilih pada panjang gelombang yang mesitigan
spektrum yang tajam dengan intensitas maksimum [35]

Metode spektrofotometer serapan atom sangat dggatakan
untuk analisa zat pada konsentrasi rendah dan lbggem yang
membentuk campuran kompleks [35].

=y ) atgrrlisasi
M™A —?MA? MA? MA? MA> MA
(larutan) (aerosoli (padat) aic I (gas) (gas)

pendabutan desolvasi pelelehan penguapan e$itasi

M*

(gas)
\lonisasi

M*+e
(gas)

Gambar 2.3Atomisasi pada SSA

Pada proses atomisasi ada 3 tahapan (Gambar & da
nyala SSA yaitu [36]:

1. Pelarut diuapkan sehingga solut tertinggal dalasa fadat
2. Fasa padat diubah menjadi fasa uap
3. Terjadi atomisasi dalam bentuk gas

Atom-atom menyerap cahaya padgertentu. Unsur Ca dapat
menyerap cahaya maksimum padé22,7 nm; Mg pada 285,2 nm;
Na padai 589 nm; sedangkan K pada 766,5 nm dengan
menggunakan nyala gas etilen dan udara kering. Redade ini,
lampu katoda berongga yang dipilih harus spes#ikgén atom yang
akan ditentukan, misalnya dalam penentuan kadamélea lampu
katoda berongga yang digunakan adalah lampu kdtedagga Ca
[35].

Penentuan kandungan atau konsentrasi logam Caukiilak
dengan membuat kurva kalibrasi atau pembacaanuaggsari alat
SSA.Untuk dapat membuat kurva kalibrasi dilakukaengin
mengukur serapan (absorbansi) dari larutan stayaday dibuat dari
berbagai jenis variasi konsentrasi, sehingga davickkalibrasi akan
diperoleh persamaan regesi linear:

y= ax+b (2.2)
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dimana:

y = absorbansi

X = konsentrasi

a = dopekemiringan
b = intercept

Sampel yang telah diadsorpsi kemudian diukur diaswinya,
dan nilai dari absorbansi tersebut dikonversi lkatdapersamaan
regesi linear untuk memperoleh konsentrasi sampghnh Ca.
Kelebihan metode SSA dibanding metode lain adaladisasnya
sederhana dan cepat, ketelitian dalam mengukurekirasi sampel
sampai tingkat urut dan tidak memerlukan pemisaédebih dahulu
asalkan katoda berongga yang dibutuhkan tersedja [3

2.7 Hipotesis

Semakin tinggi pH larutan dansemakin lama waktutdon
semakin besar jumlah Ca(ll) teradsorpsi, begita m@makin tinggi
konsentrasi larutan Ca(ll) maka akan semakin bara#l) yang
teradsorpsi hingga mencapai kapasitas optimumnya.
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BAB Il
METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Kimdiaorganik
Jurusan Kimia Fakultas MIPA Universitas Brawijayaali&hg dari
bulan Februari 2012 hingga bulan April 2012.

3.2 Alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini smtain pipet
ukur (10 mL), pipet volume (10 mL), pipet tetes)ageukur (100
mL), labu ukur (25 dan 100 mL), batang pengadukpmg, gelas
kimia (250 dan 1000 mL), erlenmeyer (250 mL), kearing, pH-
meter merek inoLab, botol sampel, oven Fisher $ifier655 F,
blender, ayakan (120 dan 150 mesh), termometer, pH ursdl/drsla
hisap, pengaduk magnetik (IKAMA®H),stirer, timer, neraca
analitikMettler PE 300, desikator, pengocok eldk{shaker)tipe H-
SR-200, seperangkat alat spektrofotometer FTIR &dtion FTIR-
8601 PC, seperangkat alat SSA Shimadzu AA-6200.

3.3 Bahan Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian inilaada
limbah cangkang bekico”¢hatina fulica), NaOH (3,5% b/v), HCI
(837% b/v, bj = 1,19 g/mL), CagPH,0 p.a, LaC.6H,O p.a, HNQ
(65% blv, bj = 1,42 g/mL), akuades.

3.4 Tahapan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dalam beberapa tahapyait

3.4.1 Preparasi adsorben kitin dari limbah canghsekicot

3.4.2 Pembuatan kurva bakuCa(ll)

3.4.3 Penentuan pH optimum adsorpsi Ca(ll) oletords kitin
dari cangkang bekicot

3.4.4 Penentuan lama kontak optimum adsorpsi Caglgh
adsorben kitin dari cangkang bekicot

3.4.5 Penentuan kapasitas adsorpsi adsorbendditiadap Ca(ll)

3.4.6 Analisis data
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3.5 CaraKerja
3.5.1 Preparasi Adsorben Kitin dari Limbah CangkangBekicot

Cangkang bekicot dibersihkan dan dicuci dengarhiaigga
bersih, kemudian dikeringkan dengan cara dianggirkan pada
udara terbuka. Cangkang bersih kemudian dihaluséangan
blender dan diayak dengan ayakan 120 mesh. Serbog klos
ayakan 120 mesh kemudian diayak kembali denganaayd0
mesh, dan yang tertinggal pada ayakan 150 mesmalkgn untuk
proses selanjutnya yaitu deproteinasi.

Pada tahap deproteinasi serbuk cangkang bekioatsdikkan
dalam labu kimia 1000 ml dan ditambahkan larutal®®Na3,5 %
(Lampiran B.4) dengan perbandingan 1 : 10 (b/v) ukint
perbandingan serbuk cangkang bekicot dan pelaremullian
dipanaskan pada temperatur°60menggunakan pemanas listrik
sambil diaduk selama 2 jam dengan pengaduk magn@ételah
dingin, larutan lalu disaring dan dinetralkan dengakuades
sehingga diperoleh residu padatan yang kemudiaridikan pada
temperatur 60C. Hasil yang diperoleh digunakan untuk tahap
selanjutnya yaitu demineralisasi dengan menambahkantan
HClI 1 M (Lampiran B.3) dengan perbandingan 1 : bb/)( dan
dipanaskan pada 40 sambil diaduk dengan pengaduk magnetik
selama 30 menit kemudian didinginkan. Setelah dingiadatan
disaring dan dinetralkan dengan akuades, kemudikearimgkan
dalam oven pada temperatur°60 Serbuk hasil deproteinasi dan
demineralisasi kemudian dianalisis kuantitatif damgperhitungan
derajat deasetilasi dan secara kualitatif dengagktsgotometer
inframerah.

3.5.2 Pembuatan Kurva Baku Ca(ll)

Larutan Ca(ll) 100 ppm yang telah dibuat (Lampifu2)
diambil dengan pipet sebanyak 1; 4; 6; 8 dan 10 K&mudian
dimasukkan dalam lima labu ukur berukuran 100 mhgyberbeda
dan ditambahkan 1 mL asam nitrat pekat dan 0,25 lamtan.
Selanjutnya ditambahkan akuades sampai tanda bitasing-
masing larutan Ca(ll)yang dihasilkan dengan komasntyang
berbeda yaitu 1, 6, 8 dan 10 ppm (Lampiran B.5)ddiandiukur
absorbansi larutan Ca(ll) pada panjang gelombarigimam 422,7
nm dengan spektrometer serapan atom (Lampiran)B.5.2
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3.5.3 Penentuan pH Optimum Adsorpsi Ca(ll) oleh Adsrben

Kitin dari Cangkang Bekicot

Larutan Ca(ll) 100 ppm 10 mL dikondisikan pada pHah
dimasukkan pada labu ukur 25 mL, ditambahkan pefaiu3 hingga
tanda batas, dikocok hingga homogen dan dituaragrdatienmeyer.
Kitin sebanyak 0,1 g ditambahkan ke dalam erlenmegiocok
dengan kecepatan 150 rpm selama 60 menit. Dilakiakeykah yang
sama untuk pH 4; 5; 6; 7 dan 8 dengan penambahatartaHCI 0,1
M atau larutan NaOH 0,1 M. Setelah diadsorpsi, camp
disentrifugasi dan diambil filtratnya. Filtrat yawighasilkan diambil
dengan pipet sebanyak 1 mL, dimasukkan labu ukum5dan
ditambah 1 mL HN@ pekat dan 0,25 mL larutan lantan lalu
ditandabataskan dengan akuades. Larutan dimasuk&adalam
botol sampel dan diukur konsentrasi Ca(ll) sisa gden
spektrofotometer serapan atom. Masing-masing dikakuiga kali
pengulangan. Selanjutnya dibuat kurva antara pH dan
persentaseCa(ll) yang teradsorpsi (%) untuk mehgetalan
menentukan pH optimum adsorpsi Ca(ll) oleh adsokiden

3.5.4 Penentuan Lama Kontak Optimum Adsorpsi Ca(ll)oleh

Adsorben Kitin dari Cangkang Bekicot

Larutan Ca(ll) 100 ppm 10 mL dikondisikan pada pHp5i
optimum) dan dimasukkan pada labu ukur 25 mL, ditznkan
pelarut pH 5 hingga tanda batas, dikocok hingga dgan dan
dituang dalam erlenmeyer. Kitin sebanyak 0,1 gndi@hkan ke
dalam erlenmeyer, dikocok dengan kecepatan 150pagmha variasi
waktu 40; 60; 80; 100; 120 dan 150 menit. Setel&dsbrpsi,
campuran disentrifugasi dan diambil filtratnya. tfal yang
dihasilkan diambil dengan pipet sebanyak 1 mL, dik&an labu
ukur 25 mL dan ditambah 1 mL HN®ekat dan 0,25 mL larutan
lantan lalu ditambahkan akuades hingga tanda bdtasitan
dimasukkan ke dalam botol sampel dan diukur konasintCa(ll)
sisa dengan spektrofotometer serapan atom. Masasym
dilakukan tiga kali pengulangan. Selanjutnya dibkatva antara
lama kontak (menit) dengan jumlah Ca(ll) yang tecadsi (Q)
(mg/g) untuk mengetahui dan menentukan waktu kebetigan
adsorpsi optimum Ca(ll) oleh adsorben kitin.
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3.5.5 Penentuan Kapasitas Adsorpsi Adsorben Kitin @hadap

Ca(ll

Larutan Ca(ll) 1000 ppm masing-masing 0,5; 2,57,5; 10;
12,5 dan 15 mL dimasukkan dalam botol sampel keamudiatur
pada pH 5. Setelah itu masing-masing larutan dikkasu dalam
labu ukur berukuran 25 mL, ditambahkan pelarut ps&pai tanda
batas. Dihasilkan larutan Ca(ll) dengan konsentyasig berbeda
yaitu 20, 100, 200, 300, 400, 500 dan 600 ppm darasukkan
dalam erlenmeyer. Masing-masing erlenmeyer ditakdah
adsorben kitin sebanyak 0,1 g, kemudian dikocok ggenakan
pengocok elektrik dengan kecepatan 150 rpm selad@a ndenit.
Setelah  diadsorpsi, campuran disentrifugasi dan midia
filtratnya.Filtrat yang dihasilkan pada konsentra8i ppm diambil
dengan pipet sebanyak 2 mL dan dimasukkan dalam tedar 25
mL. sedangkan filtrat yang dihasilkan dari kons&sit200, 300, 400,
500 dan 600 ppm dipipet 1 mL kemudian dimasukkaanddabu
ukur 100 mL. Setelah itu masing-masing labu tak&mtbah 1 mL
HNO; pekat dan 0,25 mL larutan lantan lalu ditambah&knades
hingga tanda batas. Larutan dimasukkan ke dalaoi bampel dan
diukur konsentrasi Ca(ll) sisa dengan spektrofotemeserapan
atom. Masing-masing dilakukan tiga kali pengulandgaelanjutnya
dibuat kurva antara konsentrasiCa(ll) yang ter§izs) dan jumlah
Ca(ll) yang teradsorpsi (Q) (mg/g) untuk mengetahian
menentukan kapasitas adsorpsi maksimum Ca(ll) alésorben
kitin.

3.6 Analisis Data
3.6.1 Penentuan Persentase Ca(ll) Teradsorpsi
Penentuan kondisi optimum teradsorpsi Ca(ll) disajidalam
bentuk grafik antara :
-variasi pH terhadap persentase Ca(ll) teradsorpsi
-variasi lama kontak terhadap persentase Ca(Hjiserpsi
-variasi konsentrasi terhadap jumlah Ca(ll) tergolsio
Persen teradsorpsi dapat dihitung dengan persaBnhan

: Co-Cs
Ca(ll) teradsorgi(%) = x100% (3.1)
dimana:
Co = konsentrasi sebelum adsorpsi (ppm)
Cs = konsentrasi setelah adsorpsi (ppm)
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3.6.2 Penentuan Jumlah Ca(ll) Teradsorpsi

Penentuan jumlah Ca(ll)yang teradsorpsi oleh kitingkang
bekicot dalam tiap gramnya (Q) dihitung dengan casmasukan
harga absorbansi (A) pada persamaan kurva bakuk datutan
Ca(ll) sehingga diketahui konsentrasi Ca(ll) sizanlah Ca(ll) yang
teradsorpsi oleh kitin dapat dihitung dengan peesang.2

Co-Cs)xV
Q = L—)__ (3.2)

Wix100(
dimana:
Q = jumlah Ca(ll)yang teradsorpsi (mg/g)
Co = konsentrasi Ca(ll) awal (ppm)
Cs = konsentrasi Ca(ll)sisa (ppm)
V = volume larutan Ca(Il)(mL)
W = massa adsorben cangkang bekicot (g)

Data yang diperoleh kemudian dianalisis dengan Fuji
menggunakan pola Rancangan Acak Lengkap (RAL) denaeaaf
nyata 5% untuk mengetahui pengaruh dari tiap pealak Apabila
terdapat perbedaan, analisis dilanjutkan denganBajila Nyata
Terkecil (BNT) untuk mengetahui perlakuan mana yasegnberikan
beda nyata dan tidak beda nyata.

3.6.3 Penentuan Isotermis Adsorpsi Langmuir

Persamaan isotermis Langmuir memperkirakan kagasita
adsorpsi maksimum pada seluruh permukaan satu (fapislayer)
permukaan adsorpsi. Persamaan isotermis Langmalatadgebagai

berikut:
QmaxKCs

(1+KCs)

Q= (33)
dimana:
Q =jumlah adsorbat yang teradsorpsi (mg/g)
K =konstanta disosiasi Langmuir
Cs =konsentrasi adosorbat di dalam larutan seéelabrpsi(mg/L)
Qmax=jumlah adsorbat maksimum yang dapat diadsorpki ole
adsorben (mg/g)
Persamaan tersebut dapat disusun secara linieadnen;
19 1 1 1
6_( x =)+ =—(34)

QmaxK E Qmax
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3.6.4 Uji F dengan pola RAL pada taraf nyata 5%
Ada beberapa langkah yang perlu dilakukan untulkakoddan

uji F, yaitu:
1. Menghitung faktor koreksi (FK)
n N
e (E T Yi)

pxn
2. Menghitung jumlah kuadrat (JK)
a. JKtotal (JKT)
IKT =(3P, ¥, Yij) - FK
b. JK perlakuan (JKP)

p n son
S £ Y1
JKP= M_ FK

n
c. JKgalat (JKG)
JKG = JKT - JKP
3. Menghitung kuadrat tengah (KT) setiap sumber kerega
a. KT perlakuan (KTP)

JKP
KTP= —
p-1
b. KT galat (KTG)
. JKG
= pin
4. Menghitung nilai F
KTP

F hit lakuan = ——
itung perlakuan = ===

Setelah semua selesai dihitung, dapat dibuat tabalisis
seperti yang tampak pada Tabel 3.1.

Tabel 3.1: Analisis Sidik Ragam Satu Arah

Sumber F
Keragaman 2= ) K7 Hitung Tabel
Perlakuan p-1 JKP KTH

Galat p(n-1)] JKG| KTG| KTP/KTG | Tabel F
Total

Keterangan :

p = banyak perlakuan
n = banyaknya ulangan
dB = derajat bebas
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3.6.5 Uji Beda Nyata Terkecil

Untuk mengetahui beda nyata dari tiap perlakuary pibuat
hipotesis nol (lF dan hipotesis alternatif ¢H terlebih dahulu. b
dan H dari penelitian ini adalah sebagai berikut:
H, = perlakuan tidak mempengaruhi persen adsorpsilMg(
H; = minimal satu pasang perlakuan menunjukkan pedied

Jika Fiung> Faver maka H ditolak sehingga uji BNT dapat
dilakukan. Langkah untuk melakukan uji BNT adaladbagai
berikut:
a. Menentukan BNT

2KTG
BNT (a) | ttabel /2, ngaIa@( T

b. Menghitung beda rata — rata antar perlakuan
c. Menarik kesimpulan
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Preparasi Adsorben Kitin dari Limbah Cangkang Bekicot

Cangkang bekicot sebagai bahan dasar isolasi diitietahui
mengandung kitin, mineral dan protein.Cangkang dmtkilianalisis
dengan spektrofotometer FTIR untuk mengetahui glggsi yang
terdapat di dalam cangkang bekicot. Spektra IR kamg bekicot
ditunjukkan oleh Gambar 4.1

3392.55

1081.99—

860.19

o
1
1487.01

L s e B L e e e
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
SERBUK BEKICOT lem

Gambar 4.1 Spektra IR Cangkang Bekicot

Spektra FTIR pada Gambar 4.1 menunjukkan bahwamdala
cangkang bekicot terdapat serapan vibrasi ulur —Q@&da
3392,55crit.Bilangan gelombangpada 1081,99 “cnmenunjukkan
serapan vibrasi ulur —C-O. Serapan pada daerah,@a26" dan
2852,52 crit menunjukkan vibrasi ulur C-H alkana (§Han CH).
Gugus C=0O dan CH pada amida ditunjukkan pada daerah
1487,01 crii.

Proses isolasi kitin dari cangkang bekicot terdiari dua
tahap, vyaitu deproteinasi dan demineralisasi. Pguases
deproteinasi serbuk cangkang ditambahkan laruta®@H\&,5%
dengan perbandingan 1:10 (b/v) dan dipanaskan @ada selama
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120 menit, sedangkan demineralisasi ditambahkanalarHC| 1M
dengan dengan perbandingan 1:15 (b/v) dan dipangsdda 40C
selama 30 menit. Rendemen yang diperoleh daripsgigaakuan
isolasi kitin dapat dilihat pada Tabel 4.1:

Tabel 4.2 Data Rendemen Setiap Perlakuan Isolasi Kitin

No. | Tahap perlakuan Rendemen literatur Rendemen isolas

1 | Deproteinasi 92,63% 96,04%
2 | Demineralisasi 24,39% 26,96%

Penambahan NaOH dan pemanasan pada proses degwmiotein
dilakukan untuk menghilangkan protein yang terkagddi dalam
cangkang bekicot. Protein akanlepas dengan menibeN@r
Proteinat yang larut dalam air. Reaksi yang dipekidn terjadi
selama deproteinasi:

o) OH o) )
NS4 7
e NaOH C
| =i - [+
H—C|)—NH2 60 °C H—('|3—NH3
R R
Protein yang terikat pada
matrik kitin
O%C/O /\ O\Clz/ ONa
|+ + -
H_cl;_THz + Na OH ~—  — H—C—NH, © H0
R H R

Garam amino/Na-proteinat

Gambar 4.2 Reaksi Deproteinasi

Pada tahap demineralisasi, penambahan larutan HCIb&rtujuan
menghilangkan mineral-mineral dalam cangkang sepe&isium
karbonat (CaCg). Mineral yang terkandung dalam sampel akan
bereaksi dengan HCI. Reaksi yang terjadi menurlan3a(1998)

dalam Kusumaningsih [10] :
40°C
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CaCQ(S) + ZHCkaq)Ca-CEW'F CQ(g) + H20(|)(4.1)

Gas CQ yang dihasilkan dalam reaksi (4.1) ditunjukkan
dengan adanya gelembung-gelembung udara saat Hi@hldihkan
pada serbuk hasil deproteinasi. Kesetimbangan ireakara serbuk
cangkang dengan HCI ditandai dengan hilangnya drlag:
gelembung udara GO

Kitin yang diperoleh selanjutnya diidentifikasi dgm
spektrofotometer IR.Identifikasi dilakukan untuk mgetahui gugus
fungsi yang ada dalam serbuk hasil isolasi dan mgkaa bahwa
serbuk yang dihasilkan merupakan kitin.SpektraitiR kasil isolasi
dan kitin literatur dapat dilihat pada Gambar 4.3:

3751.29;

3398.34;

o
0— H H 2
3

L B S B e B [ B L B N (O
4000 3500 3000 2500 2 1750 1500 1250 750 500
KITIN BEKICOT 2 l/em

Kitin hasil isolasi Kitin literatur
Gambar 4.3 Spektra IR Kitin Hasil Isolasi dan Kitin Literatu
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Tabel 4.2 Tabel Perbandingan Data Spektra IR Kitin Hasildsi
dan Kitin Literatur [34]

Bilangan gellombang
(cm’) Gugus Fungsi

Kitin Kitin hasil

Literatur isolasi
3448,5 3398,34 | Vibrasi ulur gugus —OH
1082,0 1083,92 | Vibrasi ulur —C-O-
2987.,5 2985,60 | Vibrasi ulur C-H dari alkana.
2918,1 2918,10 | Serapan ulur dari gugus
2852,5 2852,52 | -CH; dan —CH-
1473,5 1473,51 | Gugus Ghang terikat pada amida
1647,1 1650,95 | Gugus C=0 pada amida

Berdasarkan Gambar 4.3 dan Tabel 4.2 dapat digndapat
kemiripan antara gugus fungsi hasil isolasi dergegus fungsi kitin
dari literatur, sehingga dapat disimpulkan bahwabide hasil
demineralisasi dan deproteinasi tersebut merup&ikam Adanya
serapan pada bilangan gelombang 3398,3#wenunjukkan adanya
vibrasi ulur dari gugus —OH. Serapan pada 108382 dari kitin
hasil isolasi menunjukkan adanya vibrasi ulur —C-8erapan pada
2985,60 dan 2852,52 chdisebabkan oleh vibrasi ulur dari gugus C-
H dari alkana. Serapan pada 2918,10"cfan 2852,52 cthpada
kitin hasil isolasi menunjukkan adanya vibrasi ui@H; dan —CH- .
Sedangkan serapan pada 1473,51" gmada kitin hasil isolasi
menunjukkan adanya gugus —£HKang terikat pada amida (-
NHCOCH,). Bilangan gelombang 1650,95 ¢mmenunjukkan
adanya gugus C=0 pada amida.

Jika dibandingkan antara spektra IR kitin literatengan kitin
hasil isolasi, serapan Kkitin literatur terlihat iebtajam dan
intensitasnya lebih rendah dibanding dari spekRakltin hasil
isolasi. Serapan yang lebih lebar pada spektra dRil hsolasi
disebabkan masih adanya kadar air pada serbukykitig diisolasi.

Penentuan derajat deasetilasi dilakukan untuk gtahgi
terbentuknya kitin.Penentuan derajat deasetilagin kdihitung
dengan metoddase line yang dirumuskan Domszy dan Roberts
dalam Puspitasari [15]. Berdasarkan perhitungaremean derajat
deasetilasi pada Lampiran D diketahui derajat dease(DD) kitin
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hasil isolasi dari cangkang bekicot adalah 45,52%mpiran

C).Derajat deasetilasi menentukan muatan gugus aneibashdalam
polisakarida, artinya dalam kitin hasil isolasi sedsut terdapat
45,52% amina dan 54,48% amida. Nilai DD tersebutmprkkan

kitin, dimana menurut Bastaman [20], kitin adalalata polimer N-

asetil glukosamin yang terdeasetilasi sedikit fiebesar dari 25%
dan lebih kecil dari 70%), sehingga dapat disimanlkahwa serbuk
yang dihasilkan dari deproteinasi dan demineralis@gnerupakan
serbuk kitin.

4.2 Penentuan pH Optimum Adsorpsi Ca(ll) oleh Adsorben

Kitin

Salah satu faktor yang mempengaruhi proses adsadpsah
pH. Tujuan dari variasi pH larutan Ca(ll) adalaltuknmengetahui
pH optimum terjadinya adsorpsi larutan Ca(ll) okiin hasil isolasi
cangkang bekicot. Penentuan pengaruh pH dilakuleata variasi
pH 3, 4, 5, 6, 7 dan 8 dengan lama kontak 60 niendasarkan lama
kontak optimum penelitian Kartika (2012). pH yarggldlu tinggi
dihindari untuk mencegah terbentuknya hidroksidgaio yang
mungkin terjadi sedangkan pH terlalu rendah dihindantuk
mencegah terjadinya persaingan proton dengan gamio

Data pengaruh pH terhadap adsorpsi Ca(ll) olehrbdadkitin
dapat dilihat pada Tabel E.1 (Lampiran E). PersafilCteradsorpsi
mengalami peningkatan dari pH 3 sampai pH 5, keamudurun
pada pH 6 hingga pH 8. Berdasarkan uji statistikgydelah
dilakukan menggunakan pola Rancangan Acak LengifL)
(Lampiran F) pada taraf kesalahan 5% diketahind(3617,16)
lebih besar dibandingkan.fz (3,11), sehingga dapat disimpulkan
bahwa pH berpengaruh terhadap persen Ca(ll) tenasisdiasil uiji
BNT yang dilakukan menunjukkan beda nyata pada aeptd.
Artinya masing-masing variasi pH yang dilakukan rhenkan
pengaruh yang berbeda terhadap persen Ca(ll) tepmils
Berdasarkan hasil uji statistik menunjukkan pH moptn dari proses
adsorpsi Ca(ll) diperoleh pada pH 5 dengan persgh)Geradsorpsi
sebesar 79,43%+0,28. Hubungan antara variasi phhdar persen
Ca(ll) teradsorpsi dapat dilihat pada Gambar 4.4:
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Gambar 4.4 Kurva Hubungan pH terhadap Persen Ca(ll)
Teradsorpsi

Berdasarkan Gambar 4.3, diketahui bahwa pH larGia{tl)
berpengaruh terhadap jumlah Ca(ll) yang teradsaipsi kitin hasil
isolasi cangkang bekicot. Senyawa organik akaneremd bersifat
basa pada kondisi pH dibawah pKa, sehingga bermueattonik.
pKa kitin adalah 6,1 sehingga pada kondisi pH &ruibawah pKa,
gugus amida akan terprotonasi menjadi “Nkbmpetisi antara ion
H* dengan ion logam untuk berikatan dengan =O padasgamida(-
NHCOCH;) yang memiliki pasangan elektron bebas terjadagatd
larutan dibawah 4, sehingga jumlahCa(ll) yang teysesedikit.
Reaksi antara kitin dengan Ca(ll) dalam suasana asialah sebagai

berikut:
CH,OH
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Gugus —NH yang telah terprotonasi permanen pada kisaran
kondisi pH 4 dan 5 mengalami kestabilan, sehingtsigsi Ca(ll)
oleh kitin dapat maksimal karena banyaknya ion ICgéng dapat
berikatan dengan =0 dari amida (-NHCO{H

Pada pH diatas 5 jumlah ion'lbérkurang, sehingga protonasi
gugus amida menjadi tidak stabil.Selain itu padatpiggi gugus
amida mengalami delokalisasi elektron sehingga mekinkan O
pada amida menjadi bermuatan negatif. Bertambahpy&
menyebabkan semakin banyaknya gugus —OH sehingdd) Ca
cenderung menjadi Ca(OH)Ca(ll) masih dapat larut dalam larutan
dalam bentuk Ca(OH)karena Ksp Ca(OH(7,9x10%yang masih
jauh lebih besar dibanding Q Ca(Q{x10%%). Perubahan tersebut
menyebabkan interaksi ion Ca(ll) dengan O pada ammenjadi
lemah sehingga ion Ca(ll) yang dapat teradsorpajadesedikit.

Reaksi antara kitin dengan Ca(ll) dalam suasana elsagai

berikut:

CH,OH CH,OH CH,0H

N
]
C—0—Ca—0—¢

I
H3C CH3

(4.3)

4.3 Penentuan Lama Kontak Optimum Adsorpsi Ca(ll) oleh
Adsorben Kitin
Lama kontak yang cukup diperlukan oleh adsorban kigar
dapat mengadsorpsi ion Ca(ll) secara optimal. Rehdama kontak
larutan Ca(ll) dengan adsorben kitin dilakukan patt optimum
yaitu pada pH 5 dengan variasi lama kontak 40860100, 120 dan
150 menit.
Pengaruh lama kontak terhadap jumlah Ca(ll) terpdsamg/q)
dapat dilihat pada Tabel E.2 (Lampiran E). Berdasardata uji
statistik denganpola Rancangan Acak Lengkap (RA&daptaraf
kesalahan 5% (Lampiran F), diperoleh nilaj.fg (4593,48) lebih
besar dari ke (3,11). Hal ini berarti lama kontak memiliki pemgha
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nyata terhadap jumlah Ca(ll) teradsorpsi. Dari RNT diperoleh
hasil bahwa pada lama kontak 40, 60, dan 100 meniapat
perlakuan yang berbeda nyata, sedangkan pada lamakk80, 120
dan 150 menit tidak terdapat perlakuan yang berbgdta. Dari uji
statistik ini dapat disimpulkan bahwa lama kontagkimaum dari
proses adsorpsi Ca(ll) adalah 100 menit dengan ajun€Ca(ll)
teradsorpsi sebesar 9,00+0,041 mg/g.
Hubungan antara lama kontak dengan jumlahCa(ll)

teradsorpsi dapat dilihat pada Gambar 4.5 berikut i

10

Jumlah Ca(ll) Teradsorpsi / (mg/g)
w b 01 O N 0O ©

0 40 80 120 160

Lama Kontak / (menit)

Gambar 4.5 Kurva Hubungan Lama Kontak terhadap Persen
Ca(ll)Teradsorpsi

Pada Gambar 4.5 terlihat terjadi peningkatan ju@dgh)
yang teradsorpsi dari menit ke 40 hingga menit G@. Betelah itu
mengalami penurunan pada menit ke 120 dan merdib@eSemakin
lama waktu kontak antara adsorben dengan adsonb&f semakin
banyak logam yang teradsorpsi karena semakin besmmpatan
situs aktif kitin untuk bersinggungan dengan log&kan tetapi saat
situs aktif kitin seluruhnya telah mengikat Ca(fghingga tidak
mampu lagi mengikat lebih banyak Ca(ll), maka peveaman lama
kontak tidak lagi berpengaruh.

Pada lama kontak 40, 60, dan 80 menit, jumlah Cgéhg
teradsorpsi terus meningkat karena situs aktifi kiglum seluruhnya
mengikat Ca(ll). Lama kontak optimum hingga tercéapa
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kesetimbangan dimana laju adsorpsi sama dengan diegorpsi

terjadi pada menit ke 100. Pada saat tercapai ikdsaigan situs
aktif kitin telah terisi penuh oleh Ca(ll), sedamgkpada menit
berikutnya yaitu menit ke 120 dan 150 jumlah Ca@#ng

teradsorpsi (mg/g) mengalami penurunan karenatselsitus aktif

yang terdapat pada permukaan kitin telah terisupesehingga tidak
dapat menampung lebih banyak Ca(ll). Jika waktietedangan
telah tercapai dan proses adsorpsi tetap dilamutkaakaakan
menyebabkan terjadinya deformasivélling) pada adsorben Kkitin.
Hal tersebut dapat mengganggu gaya elektrostatiaranCa(ll)

dengan amida, sehingga Ca(ll) mudah terlepas ddin klan

menyebabkan persentase Ca(ll) yang teradsorpsironenu

4.4 Penentuan Kapasitas Adsorpsi Adsorben Kitin Terhadp

Ca(ll

Penentuan kapasitas adsorpsi adsorben kitin tggh@déll)
dilakukan dengan membuat kurva hubungan konsersiseisetelah
adsorpsi, yaitul,70; 15,88; 156,10; 248,97, 342883,47; dan
542,47 ppm dengan jumlah Ca(ll) teradsorpsi (mgRgnentuan
kapasitas adsorpsi ini dilakukan pada pH 5 dan leongak optimum
100 menit. Jumlah Ca(ll) yang teradsorpsi olehnkditunjukkan
dengan massa Ca(ll) yang teradsorpsi per beratrtadsadkitin,
seperti yang tertera pada Lampiran E. Kurva peigaansentrasi
terhadap adsorpsi Ca(ll) oleh kitin ditunjukkan @&shmbar 4.6:

70
60 — o e
50
40
30
20
10
0

Jumlah Ca(ll) teradsorpsi /
(mg/g)

0 100 200 300 400 500 600

Konsentrasi sisa / (ppm)

Gambar 4.6 Kurva Hubungan Konsentrasi Sisa terhadap
Jumlah Ca(ll) Teradsorpsi
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Analisa data statistik menggunakan pola Rancangeak A
Lengkap (RAL) menunjukkan hasil bahwa nilai& (1017,38) >
Fuanel (2,79) yang terlampir pada Lampiran F menunjukkahwa
konsentrasi berpengaruh terhadap jumlah Ca(ll) yengdsorpsi.
Dari hasil uji BNT pada taraf kesalahan 5% padgplean TabelF.9
terlihat bahwa pada konsentrasiCa(ll) yang terdiséd; 15,88;
156,10 dan 248,97 ppm terdapat perbedaan yang ngdiadap
jumlah Ca(ll) teradsorpsi. Akan tetapi, pada kotrsesn Ca(ll)
tersisa 342,83; 443,47; dan 542,47 ppm tidak texdgerbedaan
yang nyata terhadap jumlah Ca(ll) teradsorpsi.iRiainenunjukkan
bahwa pada konsentrasi 342,83ppm adsorben kitah teengalami
kesetimbangan adsorpsi.

Berdasarkan Gambar 4.6 terlihat bahwa jumlah Cagéhg
teradsorpsi meningkat seiring dengan bertambahny@sdatrasi
larutan Ca(ll). Peningkatan jumlah Ca(ll) yang tls@rpsi terjadi
pada konsentrasi Ca(ll) tersisa 1,70 ppm hingga,8342pm,
kemudian setelah mencapai konsentrasi 342,83 pprtaluCa(ll)
yang teradsorpsi tidak mengalami kenaikan, yaitoesar 57,17
mg/g. Hal tersebut terlihat dari Gambar 4.6 dimpola grafik relatif
horisontal mulai dari konsentrasi 342,83 ppm hing4a,47 ppm.

Pada konsentrasi awal Ca(ll) 20 ppm, jumlah ionlCgéng
terdapat dalam larutan sedikit sehingga jumlah ICgdng dapat
teradsorpsi oleh adsorben kitin hampir seluruhngiéuy4,57+0,02
mg/g dengan persentase Ca(ll) teradsorpsi sebedas79%.
Konsentrasi larutan Ca(ll) yang semakin besar akeningkatkan
jumlah ion Ca(ll) yang teradsorpsi oleh adsorbeimkHal tersebut
disebabkan perpindahan ion Ca(ll) dari fasa ruatutda ke
permukaan kitin yang terjadi secara terus menesogai keadaan
setimbang dimana konsentrasi yang tertinggal dirddarutan setara
dengan konsentrasi yang terserap oleh Kkitin. Sete&xcapai
kesetimbangan peluang untuk terjadi interaksi an@a(ll) dengan
kitin cenderung konstan sehingga jumlah Ca(ll) yaeadsorpsi
tidak mengalami peningkatan.

4.5 Penentuan Isotermis Adsorpsi pada Adsorpsi Ca(ll)
Penentuan isoterm adsorpsi bertujuan untuk mengjetah
hubungan antara jumlah Ca(ll) yang teradsorpsi ndalariasi
konsentrasi pada temperatur ruang. Variasi korsgntyang
dilakukan pada penelitian ini adalah 20, 100, AWM, 400, 500 dan
600 ppm pada pH optimum 5 dengan lama kontak 10€itme
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berdasarkan lama kontak optimum yang telah dilakuksoterm
Langmuir diperoleh dengan membuat hubungan anf@&aldn 1/Q
seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.7 sedangkaterm
Freundlich diperoleh dengan membuat hubungan afdgr& dan
log Q seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.8:

0.25
y=0.341x + 0.019
0.20 R2=0.997
0.15
© o010
—
0.05
0.00
SELLLISIHIDPHE TS LS
QF © © O O O O O O O O o °©
1/C
Gambar 4.7:Kurva IsotermLangmuir
2.00
y =0.428x + 0.661 *
150 Rz =0.958
*
1.00
. ;
o 050
0.00
0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 2.50 3.0C
log C

Gambar 4.8Kurva Isoterm Freundlich

Analisa regresi dilakukan untuk menentukan konatétterm
adsorpsi Langmuir dan Freundlich. Berdasarkan peaaa pada
Gambar 4.7 dan 4.8 diperoleh perbandingan nifgia&a isoterm
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Langmuir yaitu 0,9979 sedangkan harg@dRla isoterm Freundlich
yakni 0,9587. Hal ini berarti bahwa proses adsogagil) oleh kitin
mengikuti pola isotermis adsorpsi Langmuir karermagh Rpola
isotermis Langmuir lebih mendekati 1, yakni 0,994Bandingkan
dengan harga JRada isotermis Freundlich yakni 0,9587. Nilai
R?vang lebih tinggi pada isoterm Langmuir menunjukksahwa
adsorpsi terjadi pada permukaan yang homogen aaatas pada
satu lapigmonolayer).

Berdasarkan persamaan = regresi isotermis Langmuir
y=0,3417x+0,019diperoleh nilai Q@atau jumlah adsorbat
maksimum yang dapat diadsorpsi oleh adsorben ¥#it63 mg/g.
Berdasarkan hasil penelitian jumlah Ca(ll) yangdsprpsi sebesar
57,17 mg/g. Jumlah adsorbat maksimum yang diperalah
penelitiantidak berbeda jauh dengap.@hasil perhitungan. Jumlah
Ca(ll) yang teradsorpsi oleh kitin telah mencapailpgh maksimum
karena adsorben kitin yang digunakan memiliki agerajeasetilasi
yang cukup tinggi, yaitu 45,52% sehingga jumlahgugmida yang
terkandung dalam kitin lebih banyak.
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BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan déagabidi
kesimpulanbahwa pH larutan, lama kontak dan korssngwal
Ca(ll) berpengaruh terhadap adsorpsi Ca(ll) denganggunakan
kitin hasil isolasi dari cangkang bekicot.pH optimuliperoleh pada
pH 5 dengan adsorpsi Ca(ll) sebesar 79.43%x0,261alkontak
optimum yang diperoleh pada penelitian ini adalatigplama kontak
100 menit dengan jumlah Ca(ll) teradsorpsi sebesar
9,00+0,041 mg/g. Kapasitas adsorpsi kitin terha@Gafll) sebesar
57,08mg/g.

5.2 Saran

Beberapa cara dapat dilakukan untuk memperolehl has
adsorpsi Ca(lllyang maksimal, seperti pemurnianin kipada
adsorben atau memodifikasi kitin  dengan menambahiesifor
sehingga meningkatkan kemampuan adsorben untuk atsoigpsi
Ca(ll). Sebaiknya pada penelitian selanjutnya dapeigkaji faktor
lain seperti temperatur dan massa adsorben yangat dap
mempengaruhi proses adsorpsi selain pH, lama komtak
konsentrasi. Selain itu akan lebih baik jika ditamkan analisis
menggunakan SEMuntuk mengetahui morfologi permuksiuns
aktif kitin sebelum dan setelah adsorpsi.
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LAMPIRAN

Lampiran A. Diagram Alir Tahapan Penelitian

Preparasi adsorben kitin dari cangkang be

{

Penentuan gugus fungsi kitin dengan FTI

|

Pembuatakurva baku Ca(ll

{

Penentuan p optimum adsorpsi ((II) oleh adsorben kit

|

AJ

Penentuan lama kontak optimum adsorpsi Ca(ll) atidorben kitin

{

Penentuan kapasitas adsorpsi Ca(ll) oleh adsotiben k

{

Analisis Dati
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Lampiran B. Preparasi Larutan
B.1 Pembuatan Larutan Induk Ca(ll) 2000 ppm

1
Massa Ca dalam 1000 mL = 1000 "&/; x1000 mLx——L/  =1¢

1000

mol Ca =mol CaCl,.2H,0O
massa Ca _ massa CaCl,.2H,0

Ar Ca ~ Mr CaCl,.2H,0

massa Ca

massa CaCl,.2H,0 = ArCa xMr CaCl,.2H,0
g g

40,0788/ | 131303 i

=377¢g

Massa CaGI2H,O yang dibutuhkan untuk membuat larutan
Ca(ll) 100 ppm sebanyak 1000 mL adalah 3,77 g

B.2 Pembuatan Larutan Ca(ll) 100 ppm dari Larutan Induk

ViXx My = Vo X M;
V1x 1000 ppm = 1000 mL x 100 ppm
V, =100 mL

B.3 Pembuatan Larutan HCI 1 M dari HCI Pekat 37%

Larutan induk berupa HCI 37% (b/v), bj : 1,19 g/ndan Mr:
36,4609 g/mol diencerkan menjadi 1 M sebanyak 190Q0dengan
perhitungan sebagai berikut:

37mLX 1,19g/mL
100mL  36,46099/mol

M HCI =

M HCI = 1,208 mol/100 mL

1,208mol « 1000mL
10CmL 1L
M HCI =12,08 M
V1 X Mj_: V2 X M2
~1000mL x1M
12,08M
Volume HCI 37% yang diperlukan untuk membuat HOI ¢,
sebanyak 1000 mL adalah 82,78 mL.

40
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B.4 Pembuatan Larutan NaOH 3,5 % sebanyak 500 mL
Pembuatan NaOH 3,5 % dibuat dari padatan NaOH

(Mr: 39,9969 g/mol) berdasarkan perhitungan berikut

NaOH 3,5 % = 3,5 gram NaOH dalam 100 mL akuades

Massa NaOH dalam 500 mL pelarut :

Massa= Volume larutan x % NaOH

Massa= 500 mL Xx M
100 mL

= 17,5 gram

Massa NaOH yang diperlukan untuk membuat NaOH 3,5 %
sebanyak 500 mL adalah 17,5 gram.

B.5 Pembuatan Kurva Baku Ca(ll)

B.5.1 Pembuatan Larutan Baku Ca(ll)

. Pembuatan Larutan Ca(ll) 1 ppm dari Larutan Ca(ll) 100
ppm
ViX M;i =Vox M,
V1x 100 ppm =100 mL x 1 ppm

Vi =1mL
. Pembuatan Larutan Ca(ll) 6 ppm dari Larutan Ca(ll) 100
ppm
Vix M; =V, X M;
V1x 100 ppm =100 mL x 6 ppm
V4 =6 mL
. Pembuatan Larutan Ca(ll) 8 ppm dari Larutan Ca(ll)1 00
ppm
V1 X M]_ = V2 X M2
V1x 100 ppm =100 mL x 8 ppm
V4 =8 mL
. Pembuatan Larutan Ca(ll) 10 ppm dari Larutan Ca(ll)
100 ppm
V1 X M]_ = V2 X M2
V1x 100 ppm =100 mL x 10 ppm
Vi =10 mL
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B.5.2 Pembuatan Kurva Baku

Larutan yang telah dibuat diukur absorbansinya derAS,
sehingga diperoleh hasil sebagai berikut:
Tabel B.1 Hasil Pengukuran Absorbansi Larutan BakuCa(ll)

konsentrasi| absorbansi
0 0.0009
1 0.0329
4 0.1826
6 0.2814
8 0.3732
10 0.4573

Kurva Baku Ca(ll)

0.5
0.4
0.3
0.2
0.1

y = 0.046x - 0.004
R2=0.998

Absorbansi

0 2 4 6 8 10 12

Konsentrasi / (ppm)

Gambar B.1: Grafik Kurva Baku Ca(ll)

B.6 Pembuatan Larutan Lantan 2,5% sebanyak 25 mL
Pembuatan larutan lantan 2,5% sebanyak 25 mL ditbast

LaCl;.6H,O (Mr: 353,3578 g/mol) berdasarkan perhitungankiogri

Lantan 2,5% = 0,625 g La dalam 25 mL

Massa LaCGl6H,0O yang dibutuhkan, yaitu:

massa LA e 1aCl, 6H,0 = — 008 35335788/
— = r LaCls. V= ——F
g ’ mol
ArLa 138918/
= 1,5899 g
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Lampiran C. Perhitungan Rendemen Hasil Penelitian

berat akhir
Rendemen = ——— x 100%
berat awal

Tahap deproteinasi
96,04 g

= 0,
rendemen 100 g x 100%
= 96,04%
Tahap demineralisasi
demen = &+ 100%
ren emen—96’04gx 0
= 96,96%
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Lampiran D. Perhitungan Derajat Deasetilasi

%DD =100 — [(w)xg]
Aszog34/ 1,33

Nilai A (Absorbansi) = log PP

Aiss005= Absorbansi pada bilangan gelombang 1650,93 antuk
serapan gugus amida atau asetamidaQCHNH-)

Azzgs 37 Absorbansi pada bilangan gelombang 3398,34 antuk
serapan gugus hidroksil (-OH)

3751.29

1083.92

1787.89

230 Po=1,8cm
15;
] & » Po=6,3cm
] : Po=8,2cm g
o7 —> 3
AVVVV‘VVVV‘VVVV‘VVVV‘VVVV‘VVVV‘VVVV‘VVVV{VVVV‘VVVV‘V
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
KITIN BEKICOT 2 l/cm
A l Po l b 0,4771
= (0g—= log—— = —
1650,95 g P 96’3 )
A 10922 = 1028 = _0,6585
= 00— = l0— = —
3398,34 ) P 98’2 )

%DD =100 — [(0,4771) 100

0,6585 xE]= 45,52%
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Tabel D. Intensitas dari Puncak Spektra IR

Puncak Intensitas
700,11 64,962
711,68 54,049
860,19 30,716
1083,92 50,402
1473,51 10,000
1650,95 39,016
1787,89 46,427
2522,72 64,630
2547,79 67,981
2626,87 77,013
2852,52 70,468
2918,10 64,335
2985,60 65,459
3396,34 55,571
3751,29 69,785
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Lampiran E. Data Hasil Penelitian
E.1 Penentuan pH Optimum
1. Konsentrasi Ca(ll) sebelum adsorpsi (Co)

V1 X Ml = V2 X MZ
10 mL x 100 ppm = 25 mL x Co
Co =40 ppm

2. Konsentrasi Ca(ll) setelah adsorpsi (Cs)
- Persamaan regresi linier
y = 0,0467x-0,0045
- Faktor pengeceran larutan“Caetelah adsorpsi

:@E =25x
ImL

-y = 0,0467x-0,0045
A-0,0045 = (0,0467 x [C4])
0,0389  =(0,0467 x Cs)

Cs = (0,0389/0,0466) x 25
= 20,82ppm

3. Persen Ca(ll) teradsorpsi

= wﬂoo%
Co
_ (40-20,82 ppm

40ppm

xX100% = 47 94%

4. Jumlah Ca(ll) teradsorpsi
(Co-Cs)x VCa(ll)

Wadsorben
(40-20,82) mg/L x 0,025L

0,19
=4,79 mg/g
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Tabel E.2Penentuan pH Optimum

[Cadll] call) ca(li)
pH_ Absorbansi setelah_ teradsorps| teradsorpsi
analit adsorpsi (%) (Mg/g)
(Cs) (ppm)
0,0434 20,82 47,94 4,79
3 0,0439 21,09 47,27 4,73
0,0437 20,99 47,54 4,75
0,0234 10,12 74,71 7,47
4 0,0231 9,96 75,11 7,51
0,0229 9,85 75,37 7,54
0,0197 8,14 79,66 7,97
5 0,0198 8,19 79,52 7,95
0,0201 8,35 79,12 7,91
0,0299 13,60 66,01 6,60
6 0,0292 13,22 66,94 6,69
0,0296 13,44 66,41 6,64
0,0372 17,50 56,24 5,62
7 0,0369 17,34 56,64 5,66
0,0375 17,66 55,84 5,58
0,0401 19,06 52,36 5,24
8 0,0397 18,84 52,89 5,28
0,0396 18,79 53,02 5,30
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E.2 Penentuan Lama Kontak Optimum

1.

48

Konsentrasi Ca(ll) sebelum adsorpsi (Co)

V1 X M1 =] V2 X MZ
10 mL x 100 ppm = 25 mL x Co
Co =40 ppm

Konsentrasi Ca(ll) setelah adsorpsi (Cs)
Persamaan regresi linier
y = 0,0467x-0,0045
Faktor pengeceran larutan Ca(ll) setelah adsorpsi
Fp = @ = 25x

ImL
y = 0,0467x-0,0045
A-0,0045 = (0,0467 x [C4))
0,0382 = (0,0467 x Cs)
Cs = (0,0382/0,0467) x 25

= 20,45ppm

Persen Ca(ll) teradsorpsi

= M x100%
Co
_ (40-20,43 ppm

40ppm

x100% = 48,880

Jumlah Ca(ll) teradsorpsi
(Co—Cs)x VCa

Wadsorben
(40-20,45) mg/L x 0,025L

0,19
=4,89 mg/g



Tabel E.2Penentuan Lama Kontak Optimum

Lama [siiglg]h Ca(ll) Ca(ll)
Kontak | Absorbansi . | teradsorpsj teradsorps
. adsorpsi .
(menit) Cs) pm)| ) (mg/g)
0,0427 20,45 48,88 4,89
40 0,0425 20,34 49,14 4,91
0,0429 20,56 48,61 4,86
0,0353 16,49 58,78 5,88
60 0,0349 16,27 59,31 5,93
0,0350 16,33 59,18 5,92
0,0248 10,87 72,83 7,28
80 0,0249 10,92 72,70 7,27
0,0252 11,08 72,30 7,23
0,0119 3,96 90,10 9,02
100 0,0123 4,18 89,56 8,96
0,0117 3,85 90,36 9,04
0,0201 8,35 79,12 7,91
120 0,0193 7,92 80,19 8,02
0,0196 8,08 79,79 7,98
0,0211 8,89 77,78 7,78
150 0,0212 8,94 77,65 7,77
0,0217 9,21 76,98 7,70
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E.3 Penentuan Kapasitas Adsorpsi
1.

50

Konsentrasi Ca(ll) setelah adsorpsi (Cs)
Persamaan regresi linier

y = 0,0467x-0,0045

Faktor pengeceran larutan®Caetelah adsorpsi

= {—25”' = 12,5x}
2mL
y = 0,0467x-0,0045
A-0,0045 = (0,0467 x [C4])
0,0067  =(0,0467 x Cs)
Cs = (0,0067/0,0467) x 12,5
=1,79ppm

Persen Ca(ll) teradsorpsi
_ (Co-Cs)
~ Co
_ (20-1,79 ppm
- 20ppm

x100%

xX100% = 91,03%

Jumlah Ca(ll) teradsorpsi
(Co—Cs)x VCa(ll)

Wadsorben
(20-1,79) mg/Lx 0,025

0,19
=4,55mg/g



Tabel E.3Penentuan Kapasitas Adsorpsi

Konsentrasi : [sCea':SIZ]h ca(ll) iy
Absorbansi . | teradsorpsi| teradsorps
(ppm) adsorpsi (%) (mg/g)
(Cs) (ppm)

0,0112 1,79 91,03 4,55

20 0,0108 1,69 91,57 4,58
0,0106 1,63 91,84 4,59

0,0637 15,85 84,15 21,04

100 0,0636 15,82 84,18 21,05
0,0642 15,98 84,02 21,01

0,0778 156,96 21,52 43,04

200 0,0775 156,32 21,84 43,68
0,0769 155,03 22,48 44,97

0,1205 248,39 17,20 51,61

300 0,1207 248,82 17,06 51,18
0,1211 249,68 16,77 50,32

0,1643 342,18 14,45 57,82

400 0,1649 343,47 14,13 56,53
0,1646 342,83 14,29 57,17

0,2117 443,68 11,26 56,32

500 0,2112 442,61 11,48 57,39
0,2119 444,11 11,18 55,89

0,2576 541,97 9,67 58,03

600 0,2578 542,40 9,60 57,60
0,2581 543,04 9,49 56,96
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Tabel E.4 Data Penentuan Isotermis Adsorpsi

Cs Q Isotermis Langmuir,  Isotermis Freundlicl
(mg/g) 1/C 1/Q Log C Log Q
1,70 4,57 0,5868 | 0,2188 0,2315 0,659¢
15,88 | 21,03 | 0,0630 | 0,0476 1,2009 1,3228
156.10| 4390 | 0,0064 | 0,0228 2,1934 1,6424
248,97/ 51,03 | 0,0040 | 0,0196 2,3961 1,7079
342,83| 57,147 | 0,0029 | 0,0175 2,5351 1,7572
443,47| 56,53 | 0,0023 | 0,0177 2,6469 1,7523
542,47| 57,53 | 0,0018 | 0,0174 2,7344 1,759¢
0.25
y =0,3417x + 0,019
0.20 R2=0,9979
0.15
@ o0.10
—
0.05
0.00
SEI LS HSHET PSS L8
S N L N N N L L L S A L N
1/C
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Gambar E.1:Kurva Isotermis Langmuir




log Q

y =0,4285x + 0,6615 .
1.50 R2=0,9587
L 4
1.00
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Lampiran F. Uji Statistika
F.1 Penentuan pH Optimum
Tabel F.1 Data Variasi pH

Ca(ll) Rata-rata
pH teradsorpsi persentase
(%) Ca(Ihteradsorpsi

47,94
3 47,27 47,58+0,34
47 54

74,71
4 75,11 75,06+0,34
75,37

79,66
5 79,52 79,43+0,28
79,12

66,01
6 66,94 66,45+0,47
66,41

56,24
7 56,64 56,24+0,40
55,84

52,36
8 52,89 52,76+0,35
53,02

1. Faktor Koreksi (FK)

2

P n
E:LElY ) 113257
= = =71262,56
$ 6x3
2n

i=1
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2. Jumlah Kuadrat Total (JKT)

2

P n
=l X 2Yij | FFK
i=1j=1
= 73711,72— 71262,56
= 2449,16

3. Jumlah Kuadrat Perlakuan (JKP)

2
P n
2 2Yii
Q2 E!
3
{(2037’49 + (50709,35 +........+(25049,67 }
- 3

- FK

-71262,56
= 244754

4. Jumlah Kuadrat Galat (JKG)
= JKT — JKP
= 2449,16— 2447,54
=1.62

5. Kuadrat Total Perlakuan (KTP)

= JKP = M‘: 489,51
p-1 5

6. Kuadrat Total Galat (KTG)
JKG _ 162 _

= =°=0,14
p(n-1) 12
7. Menghitung nilai F
it luan KTP 489,51
1tung perlakuan = KTG -~ 0.14

F hitung perlakuan = 3617,16

F tabel 5% = 3,11

Analisa sidik ragam satu arah pada penentuan pirhopt oleh
adsorben kitin tersaji pada Tabel F.2:

55



Tabel F.2Analisa Ragam pada Penentuan pH Optimum

Sumber F
Keragaman (R R e Hitung Tabel
Perlakuan 5 2447,54 489,51

Galat 12 1,62 0,14 | 3617,16 3,11
Total 17 2449,16

BNT
BNT (0,05) = ttabel (0,052, 12X

BNT (0,05) = t tabel (0,025, 12X

Tabel F.3Uji Beda Ny

Ho=P1=P2=P3=P4=P5=P6

H1+# P1# P2+ P3+# P4+ P5# P6
F hiung™> F tavel sssMaka H ditolak, terima H. Hal ini berarti pH
memiliki pengaruh nyata pada persen Ca(ll) tergasoKarena ada
perbedaan nyata dalam penentuan pH maka perlwkdakuji BNT
dengam = 5% untuk mengetahui pH mana yang berpengaruh.
t(or/2, ngaIat): 21179

2KTG
n

2x0,14
)

= 0,66

Dari nilai BNT di atas, perlu dilakukan perhitungaalisih
nilai tengah untuk mengetahui variasi mana yang Inegikan beda
nyata. Selisih nilai tengah tersaji dalam Tabel F.3

ata Terkecil pada Variasi pH

pH 3 8 7 6 4 5
PH erttz 4758 | 52,76| 56,24/ 6645 7506 79,
3 | 47,58 0
8 | 52,76 | 5,18* 0
7 | 56,24 | 8,66* 3,48* 0
6 | 66,45| 18,87* | 13,69*| 10,21* 0
4 | 75,06 | 24,78* | 22,30*| 18,82*| 8,61* 0
5 | 79,43 | 31,85* | 26,67*| 23,19*| 12,98*| 4,37* 0
Keterangan : * = berbeda nyata pada taraf kesala¥%a
Kesimpulan : persen Ca(ll) teradsorpsi menunjukkembedaan

nyata pada semua pH
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F.2 Penentuan Lama Kontak Optimum
Tabel F.4Data Variasi Lama Kontak

Lama Ca(ll) Rata-rata Jumlah

kontak | teradsorpsi | Ca(ll)teradsorpsi

(menit) (%) (mg/g)
4,89

40 4,91 4,89+0,03
4,86
5,88

60 5,93 5,91+0,03
5,92
7,28

80 7,27 7,26+0,03
7,23
9,01

100 8,96 9,00£0,04
9,04
7,91

120 8,02 7,97+0,05
7,98
7,78

150 7,76 7,75+0,04
7,70

1. Faktor Koreksi (FK)

pn Y
E‘l ElY ”} _ 1283,27

= =91488,01
6x3

p

xn

i=1
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2. Jumlah Kuadrat Total (JKT)

2

P n
=l 2 2Yi | FK
i=1j=1
= (94826,46)— 91488,01
= 3338,45

3. Jumlah Kuadrat Perlakuan (JKP)

2
P n
2 2 Yij
=
3
[(21499,6() + (31426,48 +........+(54016,43 }
k 3

- FK

-91488,01
=3336,71

4. Jumlah Kuadrat Galat (JKG)
= JKT — JKP
= 3338,45 - 3336,71
=174

5. Kuadrat Total Perlakuan (KTP)
_ JKP _ 3336,71= 667.34
p-1

6. Kuadrat Total Galat (KTG)
= KC __445
p(n-1) 12

7. Menghitung nilai F

LW lakuan = KTP 667,34
itung perlakuan = -~ = 0.14

F hitung perlakuan = 4593,48

F tabel 5% = 3,11

Analisa sidik ragam satu arah pada penentuan |aomiak
optimum oleh adsorben kitin tersaji pada Tabel F.5:
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Tabel F.5Analisa Ragam pada Penentuan Lama Kontak Optimum

Sumber F
Keragaman e K Ny Hitung Tabel
Perlakuan 5 3336,71 667,34

Galat 12 1,74 0,15 | 4593,48 3,11
Total 17 3338,45

Ho=P1=P2=P3=P4=P5=P6
Hi# P1+# P2+ P3+ P4+ P5# P6
F hing> F taver 59 Maka H ditolak, terima H. Hal ini berarti

lama kontak memiliki pengaruh nyata pada persenll)Cgéng

teradsorpsi. Karena ada perbedaan nyata dalam tpanetama
kontak maka perlu dilakukan uji BNT dengar 5%

t(or/Z, dBgalat 2,179

BNT () = tiavel g/2, dBgalak

BNT (0,05) = ttabel (0,052, 12X

BNT (0,05) = t tabel (0,025, 12

Dari nilai BNT di atas, perlu dilakukan perhitungaalisih

2KTG

n

2x0,15
3

0,69

nilai tengah untuk mengetahui lama kontak mana yaemberikan
beda nyata. Selisih nilai tengah tersaji dalam TRl
Tabel F.6Uji Beda Nyata Terkecil pada Variasi Lama Kontak

ca(ll) Lama kontak (menit)
Lama
conta | ter- |40 | 60 | 80 | 150] 120] 100
(menit) adsorpsi Rata-rata Jumlah Ca(ll) teradsorpsi (mg/g)
(mgle) 480 [ 501 7.26] 7,75] 797 90
40 4,89 0
60 5,91 1,02* 0
80 7,26 2,37* | 1,35* 0
150 7,75 2,86* | 184*| 0,49 0
120 7,97 3,08*| 2,06*| 0,71*| 0,22 0
100 9,00 4,11* | 3,09*| 1,74*| 1,25 1,03 0

Keterangan : * = berbeda nyata pada taraf kesala¥a
Kesimpulan : jumlah Ca(ll) teradsorpsi menunjukka@rbedaan
nyata pada lama kontak 40, 60, dan 100. Sedangkaen kontak 80,

120 dan 150 tidak menunjukkan beda nyata.
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F.3 Penentuan Kapasitas Adsorpsi Ca(ll) oleh Kitin
Tabel F.7.Data Variasi Konsentrasi

Konsentrasi Rata-rata
Ca(ll) Sisa teraé:sa:)(rl;))si % Ca(ll)(rtnegr/ag(;sorps Ca(ll)teradsorpsi
(Cs) (ppm) (mg/g)
91,03 4,55
1,70 91,57 4,58 4,57+0,02
91,84 4,59
76,55 21,04
15,88 76,69 21,05 21,03+0,02
76,26 21,01
21,52 43,04
156,10 21,84 43,68 43,90+0,98
22,48 44,97
17,20 51,61
248,97 17,06 51,18 51,03+0,65
16,77 50,32
14,45 57,82
342,83 14,13 56,53 57,17+0,64
14,29 57,17
11,26 56,32
443, 47 11,48 57,39 56,53+0,77
11,18 55,89
9,67 58,03
542,47 9,60 57,60 57,53+0,54
9,49 56,96

1. Faktor Koreksi (FK)
2

P n
ELElY | 875,21
= p =g = 3648432
2n

i=1
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. Jumlah Kuadrat Total (JKT)

2

P n
=l 2 XY | FK
i=1j=1
= 44312,39 - 36484,32
= 7828,07

. Jumlah Kuadrat Perlakuan (JKP)

2

P n
2 2.Yij
i=1j=1
SR e A S
3
[(138,29 + (3980.20 +...........+(29787.65}
= = -36484,32
= 7822,68

. Jumlah Kuadrat Galat (JKG)
= JKT — JKP

=7828,07 — 7822,68

=5,38

. Kuadrat Total Perlakuan (KTP)
_ JKP _ 7828,68: 391,19
p-1 6

. Kuadrat Total Galat (KTG)
= G _538_ 38
p(n-1) 14

Menghitung nilai F
KTP 391,19

F hitung perlakuan = XIG 038

F hitung perlakuan = 1017,38
F tabel 5% = 2,79
Analisa sidik ragam satu arah pada penentuan kapasisorpsi

Ca(ll) oleh adsorben kitin tersaji pada Tabel F.8:
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Tabel F.8Analisa Ragam pada Penentuan Kapasitas Adsorpi$) Ca

Sumber F
Keragaman (R R o° Hitung Tabel
Perlakuan 6 7822,68 391,19

Galat 15 5,38 0,38 | 1017,38 2,79
Total 20 7828,07

Ho=P1=P2=P3=P4=P5=P6=P7

H; # P1# P2+ P3+# P4# P5# P6+ P7

F ning> F tavel 59 Maka H ditolak, terima H. Hal ini berarti
konsentrasi memiliki pengaruh nyata pada persenll)Cgéng
teradsorpsi. Karena ada perbedaan nyata dalam tpanetama
kontak maka perlu dilakukan uji BNT dengar 5%

t(0(/2, dBgalat 2,131

BNT oy = tiavel g/2, dBgaladk
BNT (0,05) = ttabel (0,05/2, 15

BNT (0,05) = t tabel (0,025, 15X

2KTG
n

2x038 _

3

=1,16

Dari nilai BNT di atas, perlu dilakukan perhitungaalisih
nilai tengah untuk mengetahui konsentrasi mana yaemberikan
beda nyata. Selisih nilai tengah tersaji dalam Thalg
Tabel F.9Uji Beda Nyata Terkecil pada Variasi Konsentrasi

Ca(ll) C: (ppm)
Cs ter- 1,70 | 15.88] 156,10 248,97 44347 34283 542
(ppm) | adsorpsi Ca(ll) teradsorpsi (mg/g)

(mg/g) 4,57 21,03| 4390 51,03 5658 57,17 | 57,53
1,70 4,57 0
15,88 | 21,03 | 16,46* 0
156,10| 43,90 | 39,33% 22,87 0
248,97| 51,03 | 46,47 30,01f 7,141 0
443,47| 56,53 | 51,96* 3550F 12,63 5,50F 0
342,83| 57,17 | 52,60* 36,14F 13,28* 6,14 0,64 0
542,47| 57,53 | 5296* 36,50F 1363 649 1,00 0,36 0

Keterangan : * = berbeda nyata pada taraf kesala¥a

Kesimpulan

jumlah Ca(ll) teradsorpsi

(mg/g) mgnikan

perbedaan nyata pada konsentrasi 20, 100, 200S@d@ngkan pada
konsentrasi 400, 500, 600 tidak berbeda nyata.
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Lampiran G. Hasil Identifikasi Bekicot

KEMENTERIAN PENDIDIKAN NASIONAL
UNIVERSITAS BRAWIJAYA
JURUSAN BIOLOGI FAKULTAS MIPA

Laboratorium Ekologi dan Diversitas Hewan
JI. Veteran Malang, 65145 Email: ecobioub@gmail.com

SURAT KETERANGAN IDENTIFIKASI
Nomor : 01/SKI/LEDH/2012

Kepala Laboratorium Ekologi dan Diversitas Hewan Jurusan Biologi Fakultas MIPA
menerangkan bahwa spesimen hewan yang dibawa oleh :

Nama : ADHA  PURNASGIWI
Nim : 081092 %00\
Jurusan/Fakultas : Kimia/MIPA

Mahasiswa Universitas Brawijaya Malang berdasarkan hasil identifikasi adalah:

Famili : Achatinidae
Spesies : Lissachatina fulica (Bowdich, 1822)
Sinonim Achatina fulica (Ferussac, 1821)
Nama lokal : Bekicot, Siput darat (Indonesia), Giant African snail (Inggris), Escargot

geant (Perancis), Caramujo (Spanyol)

Demikian surat keterangan ini dibuat untuk dipergunakan sebagaimana mestinya

[
Ly
-

,,:"Ulrns MW;
Lrvsan wpy®

dang Arisoesilaningsih Msi.
19590908 198932001
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