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Pemanfaatan Ekstrak Bunga Pinus sebagai Reduktor
Alami dalam Sintesis Grafena

ABSTRAK

Senyawa fenolik yang terkandung dalam bunga Pinus merkusii Jung
Et de Vriese diekstraksi melalui metode maserasi. Ekstrak bunga
pinus digunakan sebagai agen pereduksi alami pada reduksi grafena
oksida. Pembuatan grafena oksida (GO) dimulai dari serbuk grafit
dioksidasi dengan senyawa oksidator kuat sehingga membentuk
grafit oksida dengan metode Hummer. Selanjutnya dilakukan
ultrasonikasi grafit oksida selama 120 menit membentuk grafena
oksida (GO). GO direduksi menggunakan ekstrak bunga pinus
dengan variasi jumlah reduktor 1, 2, dan 3 g menghasilkan GO
tereduksi (rGO). Hasil analisis dengan spektrofotometer UV-Vis,
FT-IR, dan XRD menunjukkan karakter spesifik dari GO dan rGO.
Analisis dengan UV-Vis menunjukkan pergeseran Amas dari 251 nm
menjadi 274 nm. Analisis FT-IR menunjukkan terbentuknya gugus-
gugus fungsi baru seperti C=0, OH, dan CO eter siklis. Sedangkan
rGO hasil reduksi menunjukkan penurunan intensitas puncak gugus-
gugus oksigen dan peningkatan intensitas C=C alkena. Analisis

menggunakan XRD menunjukkan sudut 20 yang terbentuk adalah
10,58° (d-spacing 0,36 nm) dan rGO memiliki sudut 24,38° (d-

spacing 0,85 nm). Pergeseran nilai 20 menunjukkan berkurangnya
gugus CO epoksi, C=0, dan OH.

Kata Kunci: fenolik, reduktor, metode Hummer, grafena



Application of Pine Flower Extracts as Natural Reducing
Agents in Synthesis of Graphene

ABSTRACT
Phenolic compounds in the pine flowers of Pinus merkusii Jung Et
de Vriese have been extracted through maceration method. Pine
flower extracts used as reducing agents in the reduction of graphene
oxide.Synthesis graphene oxide (GO) is started with oxidation of
graphite powder into graphite oxide using Hummer method followed
by sonication for 120 minutes to get graphene oxide (GO). Pine
flower extracts were used in reduction step by adding 1, 2, and 3 g to
give reduced graphene (rGO). The analysis of GO and rGO was
carried out by spectrophotometer UV-Vis, FT-IR, and XRD.
Analysis by UV-Vis spectrophotometry showed a shift of Amays from
251 nm to 274 nm. Analysis of FT-IR showed specific functional
groups analyzed as C=0, OH, and CO cyclic ether. While, the rGO
showed decreasing intensity of oxygen functional group, in
concomitant with increasing C=C alkene vibration. Analysis by XRD

showed the GO have 20 at 10.58° (d-spacing 0,36 nm). However,

rGO showed 20 at 24,38° (d-spacing 0,85 nm). The shifted of 20 to
the higher value might due to the decreasing of CO epoxy, C=0, dan
OH functional group.

Key words: phenolic, redactor, Hummer methods, graphene
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pinus merkusii Jungh Et de Vriese merupakan satu-satunya pinus
yang asli Indonesia. Pinus merkusii Jung Et de Vriese telah
dibudidayakan pada kawasan hutan di Pulau jawa dengan skala lahan
yang cukup luas yaitu 483,22 Ha, merupakan kawasan hutan
produksi kedua terbesar setelah jati [1]. Beberapa bagian dari
tanaman pinus sudah banyak yang dieksplorasi pemanfaatannya,
antara lain; getah pinus yang diolah menjadi gondorekem dan
minyak terpentin sebagai pelarut, resin, antibakteri, bahan semir, dan
bahan cat. Kayu pinus yang dimanfaatkan sebagai bahan baku
bangunan konstruksi dan industri kertas [1], serta daun pinus yang
dimanfaatkan sebagai bahan bioherbisida untuk mengontrol
pertumbuhan produksi pangan [2]. Namun, bunga pinus belum
banyak dipelajari.

Azkiya, et al. (2018), melaporkan bahwa ekstrak bunga pinus
dapat digunakan untuk mereduksi ion perak menjadi nanopartikel
perak. Selain itu, mampu mereduksi Cu(ll) menjadi Cu(0) sekaligus
dapat digunakan sebagai agen pelapis nanopartikel logam.
Keberhasilan proses reduksi karena ekstrak bunga pinus
mengandung senyawa fenolik [3,4].

Senyawa fenolik merupakan produk sekunder yang memiliki
cincin aromatik, mengandung substituen hidroksil dan sebagian besar
berasal dari tumbuhan [5]. Beberapa penelitian sebelumnya
melaporkan bahwa tanaman pinus mengandung senyawa-senyawa
golongan fenolik seperti stilbena meliputi pinosilvin, pinosilvin
monometil eter, pinosilvin  dimetil eter. Lignin meliputi
nortchelogen, matairesinol, liovil. Flavonoid seperti pinocembrin.
Asam resin seperti dehidroabietik dan asam isopimarik [6].

Senyawa fenolik pada umumnya dimanfaatkan sebagai
antioksidan, antiinflamasi, sebagai bahan tambahan makanan alami
dan pewarna [7]. Senyawa fenolik juga dapat ditemukan pada ekstrak
daun aloe vera, dan Bhattcharya et al (2017) telah memanfaatkannya
sebagai agen pereduksi untuk pembentukan grafena [8].



Grafena adalah suatu material dua dimensi monoatomik atom-
atom karbon padat yang dikemas ke dalam bentuk struktur cincin
benzena [9]. Grafena memiki sifat mekanik tinggi, kualitas termal
dan kualitas elektronik tinggi. Grafena dapat diaplikasikan sebagai
ultrakapasitor, sel surya, sel bahan bakar, baterai, dan gas sensor
[10]. Selama ini,metode paling efektif dalam sintesis grafena yaitu
metode Hummers. Metode Hummers merupakan metode yang dinilai
lebih baik dari metode Brodie dan metode Staudenmaier karena
dapat menghasilkan produk akhir grafena oksida dengan tingkat
oksida yang lebih tinggi. Selama proses oksidasi tidak mengeluarkan
gas CIO, dan berlangsung lebih cepat dengan suhu lebih rendah serta
menggunakan bahan-bahan yang terjangkau [11].

Pada umumnya, grafena oksida akan direduksi menjadi grafena
dengan hidrazin sebagai agen pereduksi. Hidrazin yang digunakan
tidak ramah lingkungan karena sifat hidrazin yang beracun dan
berpotensi meledak [10]. Sintesis grafena terus diteliti dengan
menggunakan agen pereduksi yang berbeda, hingga diperoleh agen
pereduksi yang lebih ramah lingkungan. Adapun agen pereduksi ini
antara lain air mawar [10], Vitamin C [12], B-karotena [10] dan aloe-
vera [8].

Berdasarkan pemaparan dari pemanfaatan senyawa fenolik dari
berbagai tanaman, sehingga pada kesempatan ini akan dilakukan
penelitian pemanfaatan ekstrak bunga pinus sebagai agen pereduksi
dalam pembentukkan grafena. Selain itu, dilakukan kajian
perbandingan massa ekstrak bunga pinus untuk mereduksi grafena
oksida.

1.2 RUMUSAN MASALAH
Berdasarkan latar belakang yang diuraikan diatas maka rumusan
masalah yang dapat diambil pada penelitian ini sebagai berikut:
1. Berapa jumlah fenolik total dalam ekstrak bunga pinus?
2 Bagaimana pengaruh jumlah ekstrak bunga pinus terhadap
pembentukan grafena?
3 Bagaimana karakter grafena yang dihasilkan?



1.3 BATASAN MASALAH
Batasan masalah pada penelitian ini sebagai berikut:
1. Bunga pinus diambil di Coban Rais Kota Batu, Jawa Timur.
2. Ekstraksi bunga pinus yang dilakukan dengan metode maserasi.
3. Sintesis grafena oksida dengan metode Hummers.

1.4 TUJUAN PENELITIAN
Tujuan pada penelitian ini sebagai berikut:

1. Mengetahui jumlah fenolik total dalam ekstrak bunga pinus.

2. Mengetahui pengaruh jumlah ekstrak bunga pinus terhadap
pembentukan grafena.

3. Mengetahui karakter grafena yang dihasilkan.

1.5 MANFAAT PENELITIAN

Adapun manfaat dari penelitian ini dapat memberikan
informasi terkait potensi bunga pinus sebagai agen pereduksi yang
ramah lingkungan dan dimanfaatkan untuk sintesis grafena sebagai
salah satu sumber kapasitor yang sedang banyak diteliti beberapa
tahun terakhir ini.
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BAB 11
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Tanaman Pinus (Pinus merkusii)

Pinus merkusii Jungh Et de Vriese merupakan satu-satunya
jenis tanaman pinus dari famili Pinaceae yang dapat tumbuh secara
alami di Indonesia pada ketinggian 200-2000 m dpl. Kondisi optimal
pada ketinggian antara 400-1,500 m dpl dan curah hujan antara 1,200
sampai lebih dari 3,000 mm per tahun. Tanaman pinus ini termasuk
tanaman asli Indonesia dan digolongkan dalam jenis pohon pionir
berdaun jarum. Di Indonesia, tanaman pinus tumbuh dan tersebar
secara alami di tiga wilayah yaitu; Aceh, Tapanuli dan Kerinci
[1,13]. Pinus merkusii dapat tumbuh baik pada tanah yang kurang
subur seperti padang alang-alang dan mempunyai sifat yang cepat
tumbuh [14]. Bunga Pinus merkusii seperti pada Gambar 2.1.

7,

Gambar 2.1 Bunga Pinus merkusii [1].

Tinggi Pinus merkusii Jung Et de Vriese dapat mencapai 20-
40 m. Daunnya dalam berkas dua dan berkas jarum pada pangkalnya
dikelilingi oleh suatu sarung dari sisik yang berupa selaput tipis
panjangnya sekitar 0,5 cm. Sedangkan, bunga jantan memiliki
panjang sekitar 2 cm, pada pangkal tunas yang muda, selindris, dan
sedikit berbangun telur dan bengkok. Sisik kerucut buah dengan
perisai ujung berbentuk jajaran genjang, akhirnya merenggang,
kerucut buah panjangnya 7-10 cm. Biji pipih berbentuk bulat telur,
panjang 6-7 m, pada tepi luar dengan sayap besar dan mudah lepas
[14]. Pinus merkusii banyak menghasilkan getah pinus dan bunga.
Bunga pinus termasuk bagian tanaman yang masih dipandang kurang
penting oleh masyarakat sekitar, dan hanya dimanfaatkan sebagai
bahan baku kerajinan tangan. Selain itu, bunga pinus juga
dimanfaatkan sebagai minuman sehat yang dikemas dalam bentuk

5



teh kantong yang berkhasiat untuk meningkatkan imunitas tubuh
[15]. Melihat potensi pemanfaatannya yang beragam, bunga pinus
dapat di eksplorasi lagi lebih luas.

Beberapa referensi sebelumnya, melaporkan bahwa Pinus
merkusii mengandung senyawa-senyawa seperti a-pinene [3], B-
pinene [7], kelompok fenolik [6]. Adapun senyawa-senyawa dari
kelompok fenolik, meliputi stilben antara lain pinosilvin, pinosilvin
monoetil eter, dan pinosilvin dimetil eter. Lignan antara lain
nortrakelogenin, matairesinol, dan liovil. Flavonoid seperti
pinocembrin. Asam resin seperti dehidroabietik dan asam isopimarik
dan asam lemak [6]. Adapun beberapa struktur senyawanya dapat
dilihat pada Gambar 2.2.

Nortrakelogenin(NTG) Hidroksimatairesinol (MAT) Liovil (LIO)
HsCO
H4,CO
OCH;,
Pinosilvin dimetil eter (PSDME) Pinosilvin (PS) Pinosilvin monometil eter (PSMME)

Tin

Hooc™
Pinocembrin (PC) Asam dehidroabietik (DA) Asam abietik (AA)

Asam isopimarik (1A) Asam pimarik (PA)
Gambar 2.2: Beberapa struktur senyawa yang teridentifikasi dari
ekstrak lapisan dalam dari batang pinus [6].
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2.2 Metode Ekstraksi

Prosedur ekstraksi merupakan langkah utama dalam proses
mengidentifikasi dan/atau  mengkuantifikasi senyawa kimia.
Beberapa laporan hasil dari penelitian sebelumnya, ekstraksi dan
analisis senyawa fenolik dari bahan tanaman, termasuk tumbuhan,
buah-buahan dan sayuran dapat dilakukan dengan beberapa metode
seperti ekstraksi dengan maserasi, ekstraksi cair-padat, ekstraksi
dengan ultrasonigrafi, dan ekstraksi dengan gelombang mikro [16].

Metode ekstraksi cair-padat lebih sederhana dan mudah
dioperasikan. Akan tetapi, pada metode ini menggunakan sejumlah
besar reagen organik yang berbahaya, waktu ekstraksi yang lama dan
efisiensi rendah [16]. Sedangkan, metode maserasi adalah metode
yang juga sederhana dan mudah dilakukan. Metode ini termasuk
teknik yang digunakan dalam pembuatan anggur dan penelitian
tanaman obat. Metode maserasi melibatkan perendaman bahan
tanaman kasar atau bubuk dalam pelarut. Kemudian, dibiarkan dalam
beberapa waktu yang telah ditentukan. Proses tersebut bertujuan
untuk melembutkan dan menghancurkan dinding sel tanaman untuk
melepaskan fitokimia yang dapat larut. Perolehan senyawa yang
terekstrak bergantung pada pemilihan pelarut [17].

Pada metode maserasi banyak menggunakan pelarut,
sehingga pelarut yang digunakan harus mempunyai kemampuan
mengekstrak senyawa fenolik lebih banyak dibandingkan senyawa
lainnya, dan limbah pelarutnya yang lebih ramah lingkungan serta
membutuhkan waktu yang singkat. Oleh karena itu, metode maserasi
merupakan metode paling efektif dalam mengekstrak senyawa
kelompok fenolik dari bunga pinus [16,17].

2.3 Senyawa Fenolik

Senyawa fenolik merupakan metabolit sekunder yang paling
melimpah pada tanaman, selain itu terdapat dalam buah-buahan,
sayuran, rempah-rempah dan sereal. Senyawa fenolik biasanya
ditemukan sebagai ester atau glikosida daripada dalam senyawa
bebas pada tanaman dan dalam kelompok senyawa fenolik. Senyawa
fenolik mempunyai struktur kimia yang terdiri dari cincin aromatik
dengan satu atau lebih substituen hidroksil [16,17]. Senyawa fenolik
termasuk kelompok senyawa kimia yang sangat besar dan beragam.



Beberapa contoh senyawa golongan fenolik yang terdapat pada pinus
adalah seperti pada Gambar 2.2.

Senyawa fenolik cukup menjanjikan sebagai salah satu
kelompok senyawa yang sedang banyak diteliti pemanfaatanya.
Berdasarkan beberapa hasil penelitian yang telah banyak dilakukan
bahwa senyawa fenolik dapat dimanfaatkan sebagai antioksidan,
antimikroba, anti karsinogenik, antiinflamasi, pencegahan penyakit
jantung, kanker, diabetes, dan penyakit yang berhubungan dengan
stress oksidatif [16]. Selain itu, senyawa fenolik memiliki
kemampuan untuk mengkelat dan mereduksi logam. Hal ini
dimungkinkan terjadi karena terkait dengan karakter nukleofilik
tinggi dari cincin aromatiknya [18].

2.4 Sintesis Grafena
Grafena adalah suatu material yang tersusun atas karbon
memiliki susunan kisi heksagonal dengan ketebalan satu atom.

Grafit Grafena oksida (GO) reduksi-GO (rGO)

Gambar 2.3: Mekanisme reduksi grafena oksida. (a; Oksidasi
dengan KMnO, dan H,S0O,. b; reduksi) [19].

Sehingga, grafena memiliki sifat-sifat fisika yang menarik,
diantaranya sifat elektronik, optik dan mekanik. Sifat optik yang unik
dari grafena tersebut bersifat transparan hingga 98%. Sifat transparan
dan konduktif ini membuat grafena dapat berpotensi sebagai
pengganti elektroda transparan Indium Tin Oxide (ITO) untuk
membuat display optik yang lebih baik dan murah seperti LCD dan
LED. Selain itu, grafena juga berpotensi untuk diaplikasikan
diberbagai bidang lain meliputi pabrikasi tinta konduktif, transistor



terahertz, ultrafast photodetector, fleksibel touchscreen, sensor
strain, superkapasitor, solar panel dan sebagai adsorben [20].

Sintesis grafena dapat dilakukan dengan beberapa metode
antara lain chemical vapor decomposition (CVD), micromechanical
exfoliation dengan menggunakan scout tape dan penumbuhan
epitaxial diatas substrat SiC. Metode microchemical exfoliation tidak
efesien untuk dilakukan, sedangkan metode CVD dan penumbuhan
eptaxial membutuhkan biaya yang sangat mahal [21]. Selain itu,
sintesis grafena melalui pembentukan grafit oksida dapat dilakukan
melalui metode Brodie dan metode staudenmaier [20].

Menurut Brodie, mengoksidasi Ceylon graphite dengan
campuran kalium klorida (KCIO3;) dan asam nitrat (HNOs) yang
disebut metode Brodie, sedangkan Staudenmaier mengembangkan
metode Brodie yaitu dengan menambahkan sulfida pada pelarut
oksidanya. Namun, metode-metode tersebut membutuhkan waktu
oksidasi yang lebih lama dan dapat menghasilkan produk samping
yang berbahaya [11]. Berdasarkan pemamparan metode-metode baik
dalam sintesis grafena dan/atau cara memperoleh grafit oksida
tersebut masih terdapat kekurangan dan terus dilakukan
pengembangan-pengembangan dari metode sebelumnya, sehingga
pada tahun 1958 oleh William S. Hummers dan Richard E. Offeman
mempublikasikan salah satu metode oksidasi untuk mengubah grafit
menjadi grafit oksida yang dikenal dengan metode Hummers [11].

Metode Hummers merupakan metode yang digunakan untuk
mengoksidasi grafit dengan cara mereaksikan grafit dengan kalium
permanganat dan natrium nitrat dalam larutan asam sulfat. Metode
Hummers termasuk metode yang dinilai lebih baik daripada metode-
metode sebelumnya karena pada saat proses oksidasi tidak
mengeluarkan gas ClO,. Gas tersebut sangat berbahaya dan dapat
menimbulkan ledakan sehingga harus ditangani dengan hati-hati.
Melalui metode Hummers, produk akhir grafit oksida memiliki
tingkat oksidasi yang lebih tinggi , proses oksidasi dapat berlangsung
cepat dengan suhu lebih rendah, bahan-bahan yang digunakan lebih
mudah untuk didapat dan tidak terlalu bahaya seperti dalam metode-
metode sebelumnya [11].

Metode Hummers merupakan metode yang lebih sering
digunakan untuk mensintesis grafena. Metode ini dikenal juga
dengan cara kotor memperoleh grafena, karena hasil sintesisnya
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masih mengandung atom-atom pengotor yang berikatan pada
struktur penyusun grafena. Gugus-gugus pengotor direduksi dengan
menggunakan agen pereduksi. Hidrazin merupakan agen pereduksi
yang pada umumnya digunakan dalam proses sintesis. Hidrazin
termasuk senyawa kimia agen pereduksi yang tidak ramah
lingkungan, bersifat beracun dan berpotensi mudah meledak. Oleh
karena itu, para peneliti terus melakukan percobaan dengan cara
memanfaatkan berbagai bahan-bahan alami untuk sintesis grafena
karena lebih ramah lingkungan dan tidak berbahaya [11, 20]. Adapun
mekanisme reaksi reduksi salah satu gugus yang terbentuk pada
grafena oksida oleh hidrazin, sebagai berikut [22]:

o HO, -H,0 NoH;
4+ HN——NH, — — >
NH N

NH, NH,
Gambar 2.4: Mekanisme reduksi gugus epoksi dan karbonil oleh
hidrazin [22].

2.5 Agen Pereduksi

Grafena dapat disintesis dengan metode Hummers dan
melibatkan agen pereduksi. Hidrazin merupakan salah satu agen
pereduksi yang digunakan untuk mereduksi grafena oksida. Akan
tetapi, hidrazin merupakan bahan kimia yang sangat beracun dan
berpotensi meledak serta tidak ramah lingkungan [12]. Oleh karena
itu, penggunaanya harus dihindari dan mencari alternatif lain yang
mempunyai sifat relevan seperti hidrazin.

Pada tahun 2010, Fernandez-Merino et al. melaporkan hasil
penelitiannya yang memanfaatkan agen pereduksi alami dalam
sintesis grafena. Vitamin C (asam askorbat) merupakan agen
pereduksi alami yang mempunyai kemampuan deoksigenasi oksida
grafena dan tetap terdispersi sebagai lembaran lapisan tunggal dalam
media air dan organik seperti hidrazin [12]. Sejak saat itu, beberapa
penelitian dilakukan dengan memanfaatkan senyawa yang terdapat
pada tanaman. Adapun beberapa agen pereduksi alami pengganti
hidrazin meliputi gula, air mawar, ragi, dan beta karotena [10].

Pada tahun 2017 juga, Bhattacharya et al. memanfaatkan
ekstrak daun aloe-vera sebagai agen pereduksi terhadap sintesis
grafena. Pada sintesis ini memanfaatkan senyawa fenolik seperti
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aloin dan aloe-emodin yang terkandung dalam ekstrak daun aloe-
vera. Grafena oksida terdiri dari gugus fungsional yang berbeda-beda
pada permukaanya yaitu gugus hidroksil, karboksilat dan epoksi [8].
Adapun mekanisme reaksi yang dimungkinkan terjadi, yaitu
gugus karboksilat mengalami kondensasi saat direaksikan dengan
ekstrak daun aloe-vera sehingga membentuk ester. Reduksi lebih
lanjut menyebabkan pembukaan cincin menghasilkan grafena oksida
yang tereduksi. Sedangkan, pada gugus hidroksil dan turunannya,
kondensasi pembentukan cincin yang memudahkan dalam mereduksi
grafena oksida, dan gugus epoksi mengalami pembukaan cincin pada
reaksi dengan gugus polihidroksi di aloe-vera yang diikuti oleh
pembentukan cincin dan pembelahan sehingga terjadi reaksi reduksi
grafena oksida [8]. llustrasi mekanisme reduksi grafena oksida
dengan ekstrak daun aloe-vera ditunjukkan pada Gambar 2.5.

X

HO—X—0H

X X
Gambar 2.5. Mekanisme reduksi grafena oksida dengan ekstrak
daun aloe-vera [8].
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2.6 Karakterisasi
2.6.1 Karakterisasi dengan Spektrofotometer FT-IR
Karakterisasi dengan spektrofotometer FTIR bertujuan untuk
menentukan gugus fungsi senyawa organik dan mengetahui
informasi struktur dari senyawa organik dengan membandingkan
daerah sidik jarinya. Pengukuran pada spektrum inframerah
dilakukan pada daerah cahaya inframerah tengah (mid-infrared)
yaitu pada panjang gelombang 2,5-50 pum atau pada bilangan
gelombang 200-4000 cm™. Energi yang dihasilkan oleh radiasi ini
akan menyebabkan vibrasi atau getaran pada suatu molekul. Pita
absorbs dari inframerah sangat khas dan spesifik untuk setiap tipe
gugus fungsi. Adapun sumber cahaya yang umum digunakan adalah
lampu tungsten, Narnst glowers, atau glowbars [23]. Beberapa
daerah serapan yang khas ditunjukkan pada Tabel 2.1, dapat
digunakan pada interpretasi awal dari spektrum inframerah.

Tabel 2.1: Daerah serapan inframerah dari beberapa jenis ikatan

kimia [23].
Jenis ikatan kimia DaerdlAerapan
(cm™)
O-H 3750-3000
C-H sp*, C-H sp®, C-H sp 3000-2700
C=0 (keton, aldehid, ester, asam karboksilat) 1900-1650
c=C 1675-1300

2.6.2 Karakterisasi dengan Spektrofotometer UV-Vis
Karakterisasi dengan spektrofotometer molekul UV-Vis
bertujuan untuk menentukkan jenis kromofor dari suatu senyawa
organik. Spektrofotometer UV-Vis merupakan pengukuran terhadap
panjang gelombang dan intensitas sinar ultraviolet dan cahaya yang
diabsorbsi oleh sampel. Hasil pengukuran dari sinar ultraviolet dapat
diamati pada panjang gelombang antara 200-400 nm sedangkan sinar
tampak pada panjang gelombang 400-800 nm. Suatu atom atau
molekul akan menyerap cahaya yang ditembakkan sehingga energi
tersebut akan menyebabkan terjadinya eksitasi elektron pada kulit
terluar ke tingkat energi yang lebih tinggi. Beberapa jenis eksitasi

12



pada senyawa organik antara lain; alkana terjadi eksitasi dari ¢ ke ¢*,
oksigen, sulfur, nitrogen, klor terjadi eksitasi dari n ke o*, alkena
terjadi eksitasi dari m ke n*, karbonil terjadi eksitasi dari n ke w*
[23].

2.6.3 Karakterisasi dengan XRD

Karakterisasi dengan XRD bertujuan untuk mengidentifikasi
keberadaan suatu senyawa dengan mengamati pola pembiasan
cahaya sebagai akibat dari berkah cahaya yang telah dibiaskan oleh
material yang memiliki susunan atom pada kisi kristalnya. Pada
XRD, partikel cahaya (foton) yang datang dengan sudut tertentu
hanya akan menghasilkan pola pantulan maupun pembiasan yang
khas sesuai dengan senyawa pada sampel. Setiap senyawa terdiri dari
susunan atom-atom yang berbentuk bidang tertentu. Pola difraksi
dinyatakan dengan besar sudut-sudut yang terbentuk sebagai hasil
dari difraksi berkas cahaya oleh kristal pada material. Nilai sudut

dinyatakan dalam 26, dan penentuan d-spacing umumnya
menggunakan persamaan yaitu A =2 d sin 0 [24].
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BAB Il1
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat penelitian

Penelitian dilaksanakan selama bulan Februari sampai Mei
2018 di Laboratorium Kimia Organik, UPT Instrumentasi Jurusan
Kimia, serta Analisis taksonomi tanaman dilakukan di Laboratorium
Taksonomi Jurusan Biologi Fakultas Matematika dan IImu
Pengetahuan Alam, Universitas Brawijaya.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini meliputi
seperangkat alat gelas, seperangkat alat reflux, sonikasi-210
BRANSON, Oven-MEMMERT, batang pengaduk, magnetic stirrer,
neraca analitik, hot plate, kertas saring, sentrifuge, Rotari evaporator
vakum, spektrometer FTIR (8400 SHIMADZU), dan spektrometer
UV-Vis (1601 SHIMADZU), dan X-ray Diffraction (XRD).

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi serbuk
grafit (>99.5%, Merck), H,SO, (95%, Smart Lab Indonesia), serbuk
KMnO, (99%, Merck), H,O, (30 wt.%, Sigma-Aldrich), HCI (37%,
Smart Lab Indonesia), ekstrak bunga pinus, reagen Folin-Ciocalteu,
larutan FeCl;5%, asam galat, Na,CO; 10% dan aquades.

3.3 Tahapan Penelitian

Ekstraksi senyawa fenolik dari bunga pinus
Uji fitokimia senyawa fenolik

Penentuan kandungan total fenol
Karakterisasi hasil ekstrak bunga pinus
Pembuatan grafena oksida

Reduksi grafena oksida

Karakterisasi hasil

NogakowhE
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3.4 Prosedur Kerja

3.4.1 Ekstraksi senyawa fenolik dari bunga pinus

Ekstrak bunga pinus dikerjakan mengikuti prosedur Momeni
et al. dengan modifikasi [27]. 200 g serbuk bunga pinus kering
ditambahkan 1000 mL aquades. Kemudian di ekstraksi pada suhu 70
°C selama 2 jam. Campuran yang diperoleh, kemudian disaring
dengan kertas saring. Filtrat hasil ekstraksi dipekatkan dengan rotari
evaporator vakum. Filtrat pekat kemudian disimpan pada lemari
pendingin dengan suhu 4 °C. Ekstrak tersebut yang digunakan
sebagai agen pereduksi dalam sintesis grafena.

3.4.2 Uji fitokimia senyawa fenolik

Dilakukan uji fitokimia untuk mengetahui keberadaan
senyawa fenolik yang terkandung di dalam tanaman tersebut. Uji
fitokimia dapat dikerjakan mengikuti prosedur Qodri, et al [28].
Sebanyak 0,05 gram ekstrak bunga pinus ditambahkan larutan FeCl;
5% (b/v). Jika terjadi perubahan warna larutan ekstrak menjadi hijau
kehitaman, yang menunjukkan bahwa ekstrak bunga pinus tersebut
mengandung senyawa fenolik.

3.4.3 Penentuan kandungan total fenol

Penentuan kandungan total fenol dengan metode folin-
Ciocalteu dengan modifikasi [29]. Pertama, dilakukan pembuatan
kurva standar asam galat. Ditimbang 50 mg asam galat dan
ditambahkan dengan 1 mL etanol 96% lalu diencerkan hingga
volume akhir 50 mL (konsentrasi 1 mg/mL). Dipipet secara berturut-
turut 1 mL, 1,25 mL, 1,5 mL, dan 1,75 mL. Masing-masing
diencerkan dengan aquades hingga volume akhir 10 mL. Dipipet 0,2
mL dari masing-masing asam galat. Kemudian, ditambahkan 15,8
mL aquades dan 1 mL reagen Folin-Ciocalteu. Dikocok hingga
homogen dan didiamkan selama 8 menit. Lalu, ditambahkan 3 mL
larutan Na2CO3 10% dan dikocok hingga homogeny. Didiamkan
selama 2 jam pada suhu kamar. Lalu, diukur pada panjang
gelombang serapan maksimum 65 nm. Dibuat kurva kalibrasi
hubungan antara asam galat (ug/mL) dengan serapan.

Kedua, dilakukan penentuan kandungan fenol total, Dibuat
larutan standar konsentrasi 10 mg/mL dengan cara menimbang 100
16



mg ekstrak bunga pinus yang dilarutkan dengan aquades hingga
volume 10 mL. Ekstrak diambil 0,2 mL dan ditambahkan aquades
15,8 mL, reagen Folin 1 mL kemudian didiamkan selama 8 menit.
Sebanyak 3 mL Na,CO; 10% ditambahkan ke dalam campuran dan
didiamkan selama 2 jam pada suhu kamar. Kemudian diukur
serapannya dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang maksimum 765 nm [24].

3.4.4 Karakterisasi hasil ekstraksi bunga pinus

Ekstrak bunga pinus dapat dikarakterisasi menggunakan
spektrofotometer UV-Vis dan FTIR. Pertama, hasil ekstrak bunga
pinus pekat diencerkan. Kemudian, karakterisasi menggunakan
spektrofotometer UV-Vis yaitu dimulai dengan memasukan larutan
blanko (etanol) ke dalam kuvet dan dilakukan baseline. Kemudian
hasil ekstrak bunga pinus yang telah diencerkan dimasukkan ke
dalam kuvet, dan diukur nilai serapannya pada rentang panjang
gelombang antara 200-800 nm.

Karakterisasi menggunakan spektrometer FTIR, dimulai
dengan memasukkan hasil ekstrak bunga pinus pekat dan NaCl ke
dalam tempat sampel. Kemudian ditekan dan dimasukkan ke dalam
spektrofotometer FTIR.

3.4.5 Pembuatan Grafena oksida

Pembuatan grafit oksida dapat dikerjakan mengikuti
prosedur Rubaiyi et al. dengan modifikasi. 4 gram serbuk grafit
ditambahkan dengan 92 mL larutan H,SO, 95%, kemudian diikuti
dengan penambahan serbuk KMnO, sebanyak 12 gram sedikit demi
sedikit di dalam ice bath pada temperatur 20 °C dan diaduk selama 2
jam. Kemudian, campuran tersebut di stirrer selama 2 jam pada suhu
35 °C. Sebelum ditambahkan 200 mL aquades. Selanjutnya di stirrer
lagi selama 15 menit dan diikuti penambahan 600 mL aquades dan
10 mL larutan H,O, secara perlahan ke dalam campuran. Kemudian,
campuran disaring dan dicuci dengan 0,2:2 HCI 37%, dikeringkan
semalaman pada suhu 60 °C dalam keadaan vakum sehingga
diperoleh grafit oksida kering.

Grafit oksida kering sebanyak 0,1 gr ditambahkan aquades
50 mL, lalu diberi gelombang ultrasonik selama 120 menit. Sehingga
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diperoleh supernatan grafena oksida yang akan direduksi
menggunakan agen pereduksi.

3.4.6 Reduksi grafena oksida

Ekstrak bunga pinus pekat masing-masing diambil sebanyak
1, 2, 3 gram dan ditambahkan aquades sebanyak 10 mL ke dalam
labu alas bundar berisi supernatan grafena oksida dan di reflux
selama 24 jam pada suhu 95 °C. Kemudian campuran tersebut
disentrifugasi selama 30 menit dengan kecepatan 3000 rpm. Grafena
oksida hasil reduksi tersebut dikeringkan pada suhu 60°C dalam
keadaan vakum sehingga diperoleh serbuk grafena oksida hasil
reduksi.

1.4.7 Karakterisasi hasil

a. Karakterisasi menggunakan spektrofotometer FT-IR

Karakterisasi ~ menggunakan  spektrofotometer  FT-IR
dilakukan dengan mengambil serbuk grafena oksida hasil reduksi,
kemudian di pellet secara bersamaan dengan serbuk KBr sebagai
pelarut. Kemudian, pellet tersebut di letakkan pada tempat sampel
yang tersedia pada alat spektrofotometer FT-IR. Selanjutnya, sinar
infra merah akan menembak sampel sehingga menghasilkan spektra
puncak dari gugus fungsi pada rentang bilangan gelombang 400-
4000 cm™.

b. Karakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis

Karakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis
dimulai dengan melakukan baseline menggunakan etanol sebagai
pelarut (larutan blanko). Kemudian, dilakukan penentuan panjang
gelombang maksimal dan nilai absorbansi sampel yang dianalisis
pada rentang panjang gelombang 200-600 nm.

c. Karakterisasi menggunakan X-ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi menggunakan XRD, pengamatan difraksi sinar
x pada sudut 2e = 10°-80° dengan A Cu-Ka 1,541874 A. Penentuan
2o dan d-spacing dapat dilakukan dengan perhitungan menggunakan
rumus A =2 d sin e.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Preparasi Sampel Bunga Pinus

Penelitian ini memanfaatkan bunga pinus sebagai sumber
senyawa fenolik yang digunakan sebagai agen pereduksi dalam
sintesis grafena. Bunga pinus tersebut diambil dari kota Batu,
kemudian dilakukan uji taksonomi di Lab. Taksonomi Jurusan
Biologi Fakultas MIPA Universitas Brawijaya. Hasil uji
taksonominya ditunjukkan pada Lampiran B. Jenis bunga pinus
yang digunakan dalam penelitian ini adalah spesies Pinus merkusii
Jung. & De Vriese

Sebelum dilakukan ektraksi, bunga pinus dicuci hingga
bersih, lalu dikering-anginkan selama 2-3 hari pada suhu ruang.
Bunga pinus yang kering, dipotong kecil-kecil untuk mempermudah
proses penggilingan. Dari hasil penggilingan tersebut, diperoleh
serbuk bunga pinus sebanyak 200 gram dan berwarna coklat.

4.2 Ekstraksi dan Karakterisasi Senyawa Fenolik dari

Bunga Pinus

Metode yang digunakan untuk ekstraksi senyawa fenolik dari
bunga pinus adalah metode maserasi dengan menggunakan air.
Metode ini dipilin karena cara yang mudah dilakukan dan
menggunakan alat-alat yang sederhana. Proses ekstraksi senyawa
fenolik dilakukan dengan cara merendam 200 g serbuk bunga pinus
dalam wadah berisi air 1000 mL selama 4 jam pada suhu 70°C.
Ekstrak encer yang diperoleh dari hasil maserasi yaitu sebanyak 420
mL, berwarna coklat muda. Ekstrak encer dipekatkan dengan rotari
evaporator sehingga diperoleh ekstrak pekat sebanyak 11,47 gram,
berwarna coklat tua. Ekstrak ini digunakan sebagai agen pereduksi
dalam sintesis grafena. Ekstrak pekat tersebut dianalisis dengan uji
fitokimia, spektrofotometer UV-Vis, dan Spektrofotometer FT-IR.

4.2.1 Uji fitokimia senyawa fenolik

Uji fitokimia dilakukan untuk identifikasi senyawa fenolik
yang terkandung didalam ekstrak pekat bunga pinus. Proses uji
fitokimia ini menggunakan reagen FeCl;. Reagen FeCl; akan
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bereaksi dengan gugus fenolik yang ada dalam ekstrak pekat bunga
pinus dan membentuk kompleks warna hijau kehitaman. Perubahan
warna tersebut menunjukkan adanya senyawa fenolik pada ekstrak
pekat. Hasil uji fitokimia dari ekstrak pekat bunga pinus ditunjukkan
pada Gambar 4.2 dan persamaan reaksi pembentukan senyawa
kompleks yang terjadi antara senyawa fenolik dan reagen FeCl;
ditunjukkan Skema 1 [28].

Gambar 4.1: Hasil uji fitokimia ekstrak pekat bunga pinus (A:
Sebelum ditambah FeCl; dan B: Setelah ditambah
FeC|3)

OH (0]

3+

— FeCl, —» | F&* < > + 31T+ 6H'
6

Skema 1: Pembentukan senyawa kompleks antara senyawa fenolik
dan reagen FeCls;

4.2.2 Penentuan senyawa fenolik total

Metode yang digunakan untuk penentuan fenol total adalah
metode Folin-Ciocalteu [27]. Pada metode ini menggunakan
pereaksi folin, dan asam galat sebagai larutan standar fenol untuk
menentukkan fenol total dari ekstrak pekat bunga pinus [29]. Hasil
yang diperoleh menunjukkan senyawa fenolik total yang terkandung
dalam ekstrak pekat adalah sebesar 2,038 mg GAE/g, yang berarti
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bahwa dalam setiap satu gram ekstrak pekat bunga pinus tersebut
setara 2038,57 mg asam galat.

Penggunaan reagen folin sebagai pereaksi dalam penelitian ini
karena senyawa folin mampu bereaksi dengan gugus kromofor pada
senyawa fenolik. Hal ini ditunjukkan dengan adanya perubahan
warna dari tak berwarna menjadi warna biru muda [29]. Adapun
warna larutan yang teramati adalah warna biru muda, hal ini
menunjukkan bahwa senyawa fenol total yang ada dalam ekstrak
pekat tidak melimpah.

Sedangkan, pemilihan asam galat sebagai standar fenol
(pembanding) disebabkan senyawa ini sangat efektif untuk
membentuk kompleks dengan pereaksi Folin-Ciocalteu, yang
ditandai dengan teramatinya larutan berwarna biru. Semakin biru
warna larutannya maka semakin melimpah senyawa fenolik yang ada
[29]. Hasil penentuan fenol total tersebut dapat mendukung hasil
yang diperoleh dari hasil uji fitokimia. Adapun detail perhitungan
kandungan fenol total dan kurva baku asam galat seperti yang
ditunjukkan pada Lampiran C.1.

4.2.3 Karakterisasi ekstrak bunga pinus menggunakan

spektrofotometer UV-Vis

Hasil  karakterisasi  ekstrak bunga pinus dengan
spektrofotometer UV-Vis menggunakan etanol sebagai pelarut
seperti ditunjukkan pada Gambar 4.2. Hasil analisis menunjukkan
adanya 2 puncak yang terbentuk. Puncak pertama pada panjang
gelombang maksimal (Anax) Sebesar 278 nm, yang diperkirakan
terjadinya transisi elektronik dari orbital 7 ke n* pada ikatan rangkap
C=C. Sedangkan, puncak kedua pada panjang gelombang maksimal
(Mmax) Sebesar 205 nm. Puncak yang terbentuk tersebut termasuk
karakteristik dari struktur senyawa fenolik. Hasil analisis dengan
spektrofotometer UV-Vis tersebut juga dapat mendukung hasil uji
fitokimia serta penentuan senyawa fenol total, yang menunjukkan
bahwa dalam ekstrak pekat bunga pinus terkandung senyawa fenolik.
Adapun hasil analisis yang dipeoleh serupa dengan hasil penelitian
sebelumnya, yang menunjunkkan adanya puncak pada panjang
gelombang maksimal (Anax) Sebesar 220,0 nm dan 271,5 nm [30].

21



— Ekstrak bunga
pinus

ISURQIOSqY

200 300 400 500 600
Panjang gelombang (nm)

Gambar 4.2: Spektrum UV-Vis dari ekstrak bunga pinus dengan
pelarut etanol

4.2.4 Karakterisasi ekstrak Bunga pinus menggunakan FT-

IR

Hasil karakterisasi ekstrak pekat bunga pinus menggunakan
spektrofotometer FT-IR seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.3
dan hasil interpretasi pada Tabel 4.1. Pada daerah 3389 cm*
diprediksi dari vibrasi ulur dari gugus fungsi O-H, serta adanya
serapan pada daerah 1080 cm™ dari vibrasi tekuk gugus fungsi C-O.
Kemudian, pada daerah 1613 cm™ diprediksi dari vibrasi ulur
aromatik C=C. Serapan pendukung yang teramati dari hasil
interpretasi gugus fungsi senyawa fenolik, termasuk gugus karbonil
pada daerah 1701 cm™ dengan intensitas puncak yang kecil serta
serapan didaerah 2928 dan 2874 cm™ Kkarena vibrasi ulur dan tekuk
dari gugus fungsi C-H alifatik.

Berdasarkan hasil karakterisasi diatas menunjukkan bahwa
interpretasi dari gugus fungsi yang teramati tersebut termasuk
karakter dari senyawa fenolik. Sehingga dapat memperkuat hasil uji
fitokimia, penentuan fenol total dan analisis dengan spektrofotometer
UV-Vis bahwa terkandung senyawa fenolik dalam ekstrak pekat
bunga pinus yang digunankan untuk sintesis grafena.
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Tabel 4.1: Hasil Interpretasi gugus fungsi dengan spektrum FT-IR
dari ekstrak bunga pinus

Gugus Fungsi Interpretasi

O-H ulur 3389 cm*

C=C ulur 1613 cm™

C-O ulur 1080 cm™

C-H alifatik 2928 cm™ dan 2874 cm™
C=0 ulur 1701 cm™*

%T

4000 3400 3boo 2hoo 1800 1ho0 1boo
Bilangan gelombang (cm-1)

e kstrak pekat bunga pinus

Gambar 4.3: Spektrum FT-IR dari ekstrak bunga pinus

4.3 Pembuatan grafena oksida dengan metode Hummer

Proses pembuatan grafena oksida dilakukan dengan
menggunakan metode Hummer. Terjadi reaksi oksidasi pada serbuk
grafit yang dilarutkan dalam H,SO, dan ditambah serbuk KMnO,.
H,SO, tersebut selain berfungsi sebagai pelarut juga sebagai suasana
asam selama berlangsungnya proses oksidasi sehingga reaksi
oksidasi dapat berlangsung dengan baik. Reaksi yang terjadi seperti
ditunjukkan pada Skema 2 [31].

KMnO, + 3H,S0, —> K" + MnO;" + H;0" + 3HSO,
Mn03+ + MnO, —_—> Mn,0O,
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Bentuk fisik dari larutan yang teramati adalah berwarna
hitam. Kemudian, larutan yang diperoleh tersebut ditambah dengan
aquades dan diaduk beberapa menit, kemudian ditambah H,0O, untuk
menghilangkan KMnO, sehingga dapat menghentikan reaksi
oksidasi yang berlangsung. Larutan dicuci dengan HCI, diikuti
dengan aquades secara berulang untuk menetralkan pH dan dapat
mengurangi sisa ion SO,” [21]. Larutan disaring untuk memisahkan
endapan grafit oksida yang terbentuk dengan residunya. Endapan
grafit oksida dikeringkan selama 12 jam pada suhu 60°C. Diperoleh
serbuk grafit oksida sebanyak 4,77 gram.

Adapun beberapa gugus fungsi yang terbentuk setelah reaksi
oksidasi berlangsung antara lain gugus keton, gugus hidroksil dan
gugus epoksi. Adanya gugus fungsi tersebut dapat menyebabkan
material ini bersifat sangat hidrofilik dan mudah untuk terkelupas
menjadi grafena oksida (GO) [21]. Hasil penelitian untuk serbuk
grafit oksida dapat dilihat pada Gambar 4.4.

P S

N\

AN et 4
Gambar 4.4: Serbuk grafit oksida

Grafena oksida diperoleh setelah dilakukan sonikasi
pada serbuk grafit oksida dengan aquades sebagai pelarut.
Sonikasi serbuk grafit oksida dilakukan selama 120 menit dan
diperoleh grafena oksida yang telah terkelupas.
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4.4 Karakterisasi GO

4.4.1 Karakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis

Hasil karakterisasi dengan spektrofotometer UV-Vis dari
grafena oksida (GO) dan air sebagai pelarut ditunjukkan pada
Gambar 4.5. Hasil UV-Vis dari GO memiliki satu puncak serapan
yaitu pada panjang gelombang 251 nm. Puncak serapan pada panjang
gelombang 251 nm diprediksikan berkaitan dengan transisi
elektronik orbital m ke wn* dari ikatan C=C. Hasil yang diperoleh
tersebut tidak berbeda jauh dari hasil yang telah dilaporkan
penelitian sebelumnya, yaitu terdapat satu puncak serapan sebesar
230 nm yang diprediksikan dari transisi elektronik © ke n* ikatan
C=C [10].

0.9
0.8
>0.7 1
Z0.6 1
205
204 1
0.3
0.2 1
0.1 VLUBRRRVIL /N VLT

200 300 400 500 600
Panjang gelombang (nm)

=—Crafena oksida (GO)

Gambar 4.5: Spektrum UV-Vis pada GO dan pelarut air.

4.4.2 Karakterisasi menggunakan FT-IR

Hasil karakterisasi menggunakan FT-IR dari grafit, grafit
oksida dan grafena oksida (GO) ditunjukkan pada Gambar 4.6. Pada
serbuk grafit, memiliki puncak didaerah 1518 cm™ yang
diprediksikan dari serapan ikatan C=C. Setelah oksidasi, muncul
puncak-puncak dari beberapa gugus fungsi seperti puncak didaerah
3422 cm yang dipredisikan dari vibrasi ulur ikatan O-H, puncak
didaerah 1586 cm™ dari vibrasi ulur C=C. Puncak didaerah 1211
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cm™ akibat vibrasi ulur dari C-O eter siklis dan puncak didaerah
1046 cm™ diprediksikan dari vibrasi ulur C-OH alkohol primer.
Berdasarkan analisis, proses oksidasi terhadap grafit berhasil
dilakukan.

Serbuk grafit oksida disonikasi dan mengalami pengelupasan
dari lapisan grafit oksida yang bertumpuk menjadi satu lapisan yang
disebut grafena oksida (GO). Adapun hasil karakterisasinya
menunjukkan puncak-puncak pada GO serupa dengan puncak yang
terbentuk dari grafit oksida. Hasil analisis lebih lanjut terhadap GO
menunjukkan pergeseran bilangan gelombang dan intensitas puncak
yang lebih kecil. Sehingga dapat diprediksikan bahwa proses
pengelupasan dengan sonikasi selama 120 menit berhasil. Pada
Tabel 4.2 menunjukkan hasil interpretasi dari masing-masing gugus
fungsi yang terbentuk.

4000 3400 ' 2800 2400 1800 1400 800
Bilangan gelombang (1/cm)

Gambar 4.6: Perbandingan spektrum FT-IR dari Grafit (biru),
Grafit oksida (merah) dan GO (hijau).

Tabel 4.2: Interpretasi hasil dari Grafit, Grafit oksida, dan Grafena
oksida (GO).

Bilangan Gelombang cm™ Interpretasi
Grafit Grafit oksida | Grafena oksida
1518 1586 1576 C=C ulur
- 3422 3374 O-H ulur
- 1725 1717 C=0 ulur
- 1211 1237 C-O ulur
- 1046 1059 C-OH ulur
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4.4.3 Karakterisasi menggunakan XRD

Hasil karakterisasi uji grafena oksida (GO) menggunakan
XRD dengan difraksi sinar x pada sudut 2e = 10°-80° dan A Cu-Ka
1,541874 A seperti ditunjukkan pada Gambar 4.7. Teramati puncak
tertinggi pada 2e yang diprediksikan adalah puncak dari senyawa
grafena oksida sebesar 10,58° dengan d-spacing 0,85 nm. Selain itu,
terbentuk juga puncak lain yaitu pada sudut 2e sebesar 25,62° dengan
d-spacing 0,35 nm. Puncak lain yang terbentuk, diprediksikan dari
grafit yang tidak teroksidasi. Hal ini sesuai dengan laporan penelitian
sebelumnya bahwa pola dari grafena oksida teramati pada sudut 2e
sebesar 10,80° dengan d-spacing 0,82 nm dan dari grafit teramati
pada sekitar sudut 2e sebesar 26,38° dengan d-spacing 0,34 nm [32].
Berdasarkan hasil yang diperoleh, diprediksikan bahwa grafena
oksida terbentuk dan adanya pengotor dari grafit yang tidak
teroksidasi.

250
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Gambar 4.7: Difraksi XRD dari grafena oksid
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4.5 Reduksi Grafena Oksida (rGO)

Supernatan grafena oksida (GO) yang didapat dari proses
sonikasi direduksi menggunakan agen pereduksi, yaitu ekstrak pekat
bunga pinus. Pada proses reduksi ini dilakukan variasi penambahan
ekstrak pekat bunga pinus sebanyak 1 gram, 2 gram dan 3 gram.
Reduksi grafena oksida (GO) dilakukan selama 24 jam dengan suhu
95 °C. Larutan yang terbentuk selama proses sintesis berwarna hitam.
Larutan hasil reduksi dipisahkan dengan sentrifugasi, kemudian
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dikeringkan dalam oven suhu 60 °C hingga diperoleh serbuknya.
Serbuk yang diperoleh dari proses reduksi berwarna hitam dan
bentuknya halus.

4.6 Karakterisasi rGO

4.6.1 Karakterisasi menggunakan spektrofotometer FT-IR

Hasil karakterisasi menggunakan FT-IR ditunjukkan pada
Gambar 4.8. Serapan didaerah 3374 cm™ pada GO diprediksikan
adalah vibrasi ulur dari gugus O-H. Serapan didaerah 1717 cm™
karena adanya vibrasi ulur dari gugus C=0. Adanya vibrasi ulur dari
gugus C-O yang terserap pada panjang gelombang 1237 cm™, vibrasi
dari gugus fungsi C-OH alkohol primer pada daerah 1059 cm™ serta
serapan didaerah 1576 cm™ yang disebabkan adanya vibrasi ulur dari
gugus C=C yang merupakan gugus utama pembentuk grafena.

Setelah GO direduksi dengan ekstrak pekat bunga pinus
dengan variasi 1 gram (rGO-1), 2 gram (rGO-2) dan 3 gram (rGO-3),
teramati adanya perubahan intensitas puncak dari gugus fungsi
karbonil, epoksi dan hidroksil. Hasil karakterisasi rGO-1 dan rGO-2
yang ditunjukkan pada Gambar 4.10, intensitas puncak dari gugus
O-H tidak muncul, sedangkan puncak dari gugus C=0, C-O, C-OH
dan C=C muncul namun dengan intensitas puncak kecil. Hal ini
dapat diprediksikan bahwa reduksi GO oleh agen pereduksi ekstrak
pekat bunga pinus berhasil dikarenakan adanya penurunan intensitas
puncak dari gugus fungsi epoksi, karbonil, dan hidroksil yang ada.
Hal ini sesuai dengan laporan penelitian-penelitian sebelumnya,
bahwa tidak semua gugus dapat tereduksi secara keseluruhan dan
terbentuk ikatan rangkap pada karbon [8, 10].

Hasil karakterisasi dari rGO-3 berbeda dengan hasil
karakterisasi dari rGO-1, rGO-2. Pada rGO-3 teramati intensitas
puncak yang cenderung serupa dengan intesitas puncak dari
karakterisasi agen pereduksi. Hal ini dimungkinkan karena ektrak
pekat bunga pinus digunakan berlebih sehingga senyawa fenolik
menempel pada permukaan GO. Serbuk rGO-3 berwana kecoklatan
sedangkan rGOldan rGO2 berwana hitam. Berdasarkan hasil
karakterisasi yang teramati dapat disimpulkan bahwa reaksi reduksi
dari GO yang paling baik menggunakan agen pereduksi ektrak pekat
bunga pinus sebanyak 2 gram. Hal ini didasarkan pada hasil analisis
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terhadap rGO-2 yang teramati, yaitu intensitas puncak lebih kecil
dibandingkan dengan spektrum rGO-1 dan rGO-3.

C=0
C=C C-O C-
|
I i
! | 1 |
| I

4000 3400 2800 2400 1800 1400 800
Bilangan gelombang (1/cm)

Gambar 4.8 Perbandingan spektrum FT-IR dari GO (ungu), rGO1
(merah), rGO2 (biru), dan rGO3 (hijau).

Tabel 4.3 Hasil interpretasi dari GO, rGO1, rGO2, rGO3, dan Agen
pereduksi (ekstrak pekat bunga pinus).

Bilangan Gelombang cm™ Interpretasi
GO rGO1 rGO2 rGO3 | Agen
pereduksi
1576 1551 1578 1699 1613 C=C ulur
3374 - - 3264 3389 O-H ulur
1717 1711 1705 - 1701 C=0 ulur
1237 1210 1210 1217 1260 C-O ulur
1059 1163 1157 1157 1080 C-OH ulur

4.6.2 Karakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis

Berdasarkan hasil karakterisasi dari FTIR bahwa hasil yang
paling baik adalah r-GO2 maka hal tersebut juga didukung oleh hasil
karakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Hasil
karakterisasi ditunjukkan pada Gambar 4.9. Setelah dilakukan
reduksi, panjang gelombang dari GO mengalami pergeseran Amaks
dari 251 nm menjadi 274 nm. Hal ini diprediksikan adanya transisi
elektronik dari ® ke ©* dari ikatan C=C. Adanya pergeseran dapat
diindikasikan karena terjadi peningkatan absoprsi yang berkaitan
dengan pulihnya konjugasi C=C akibat lepasnya dan/atau berkurang
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gugus oksigen setelah reaksi reduksi. Hal tersebut juga serupa
dengan hasil dari laporan penelitian sebelumnya [10].

0.5

0.45 —rGO-2 —GO

251 nm

0.4
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0.35

0.3

0.25

220 270 320 370
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Gambar 4.9: Perbandingan spektrum UV-vis dari GO dan rGO

4.6.3 Karakterisasi menggunakan spektrofotometer XRD
Hasil karakterisasi uji reduksi grafena oksida 1 (rGO-1)
menggunakan XRD dengan difraksi sinar x pada sudut 2e = 10°-80°
dan A Cu-Ka 1.541874 A seperti ditunjukkan pada Gambar 4.10.
Teramati puncak dari reduksi grafena oksida adalah 24,38° dengan d-
spacing 0,85 nm. Jika dibandingkan dengan hasil dari difraksi
grafena oksida (10,58° dengan d-spacing 0,36 nm) maka
diprediksikan terjadinya pergeseran puncak kearah kanan yang
disebabkan oleh berkurangnya gugus-gugus oksigen setelah
direduksi oleh agen preduksi. Perubahan jarak d-spacing juga
mendukung bahwa proses reduksi grafena oksida berjalan dengan
baik. Hal ini sesuai dengan laporan hasil penelitian sebelumnya [23].
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Gambar 4.10: Difraksi XRD reduksi grafena oksida 1 (rGO-1)

31



]
'
S

-2
-
>
S
(=]

Y
e
o
e T
(=P
S

BRAWIJAYA

UNIVERSITAS



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan maka dapat

disimpulkan, sebagai beikut:

1.

2.

3.

Jumlah senyawa fenolik total yang terkandung dalam ekstrak
bunga pinus adalah sebesar 2038,57 mg GAE/g.

Penambahan ektrak bunga pinus (1, 2, dan 3 g) berpengaruh
terhadap struktur dari grafena oksida hasil reduksi.

Karakter dari grafena oksida hasil reduksi berbentuk serbuk
halus dan diperoleh sebanyak 0,0014 gram serbuk rGO-1, 0,0026
gram serbuk rGO-2 serta 0,0166 gram serbuk rGO-3. Analisis
dengan FT-IR menunjukkan adanya perubahan intensitas puncak
gugus-gugus C=0, OH, dan CO eter siklis pada GO dan grafena
oksida tereduksi. Analisis dengan UV-Vis, adanya pergeseran
Amaks dari 251 nm menjadi 274 nm, serta hasil analisis dengan
XRD menunjukkan adanya pergeseran sudut 2e dan d-spacing
yaitu dari 10,58° dengan d-spacing 0,36 nm menjadi 24,38°
dengan d-spacing 0,85 nm. Hasil analisis menunjukkan karakter
spesifik dari struktur grafena oksida hasil reduksi yang terbentuk.

5.2 Saran

Pada penelitian selanjutnya perlu dilakukan penelitian terkait
lama waktu reaksi reduksi terhadap grafena oksida, dan tehnik
untuk meningkatkan kuantitas grafena oksida hasil reduksi.
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