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Kitosan merupakan salah satu adsorben dari kulit udang windu (Penaeus
monodon) sebagai penyerap logam berat ion logam mangan.Tujuan dari penelitian
ini adalah mengetahui berapa massa optimum Kkitosan untuk penyerapan ion
logam mangan dengan penambahan TiO,-resin. Metode yang digunakan dalam
penelitian ini adalah proses isolasi kulit udang menjadi kitosan melalui tahap
proses deproteinisasi, dekalsifikasi, deklororisasi dan deasetilasi. Hasil kitin dan
kitosan dikarakteristik dengan FTIR. Untuk proses penyerapan ion logam mangan
dilakukan variasi massa kitosan yaitu 0,5 gram; 1,5 gram dan 2,5 gram diperoleh
massa optimum kitosan kemudian dilanjutkan penyerapan ion logam mangan
dengan penambahan TiO-resin yaitu 5 mL, 15 mL dan 25 mL. hasil penyerapan
ion logam mangan dianalisis dengan AAS (Atomic  Absorption
Spectrophotometer). Hasil penelitian yang diperoleh pada penambahan 0,5 gram,
1,5 gram dan 2,5 gram kitosan dengan penyerapan efektivitas adsoprsinya yaitu
mencapai 0,06045 mg/g, 0,01983 mg/g dan 0,01154 mg/g. Selanjutnya diambil
massa optimum kitosan 0,5 gram ditambahkan dengan TiOz-resin sebanyak 5 mL,
15 mL, 25 mL dicapai efektivitas adsorpsinya 0,00004 mg/L, 0,000015 mg/L dan
0,000002 mg/L.

Dari hal ini dapat disimpulkan bahwa kitosan dari kulit udang windu dengan
massa sebesar 0,5 gram dapat menyerap ion logam mangan sebesar 0,06045 mg/g
dengan penambahan TiO> pada volume 5 mL didapatkan adsorpsi penyerapannya
0,00004 mg/L.
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Chitosan is one of the natural adsorbent of the skin of Windu shrimp (Penaeus
monodon) as the heavy metal adsorbent metal ion mangan. The purpose of this
study is to know how much optimum mass of chitosan to the adsorption of
mangan metal ions with the addition of TiO2-resin. The method was used in this
research, the process of isolation of shrimp skin into chitosan through the process
stage of deproteinization, decalcification, declororization and deacetylation.
Results of the chitin and chitosan characterized by FTIR. For the processes of
adsorption of mangan metal ions with mass variations of chitosan which 0.5
grams; 1.5 grams and 2.5 grams obtained optimum mass chitosan then continued
adsorption of mangan metal ions with the addition of a variation of the TiO,-resin
is 5 mL, 15 mL and 25 mL. The result of mangan ion metal adsorption by
analyzed with AAS (Atomic Absorption Spectrophotometer).

The results of the study obtained 0.5 grams, 1.5 grams, and 2.5 grams of chitosan
with the adsorption of the effective of its adsorption reached 0.06045 mg/g,
0,01983 mg/g, and 0,01154 and the optimum mass of chitosan 0.5 grams added
with the TiOz-resin as much as 5 mL, 15 mL, and 25 mL achieved the effective of
adsorption 0.00004 mg/L, 0.000015 mg/L and 0.000002 mg/L.

From this it can be concluded that chitosan from windu shrimp skin a mass of 0,5
grams can absorption mangan metal ions of 0.06045 mg/g can adsorption metal
mangan ions (Il) and with the addition of TiO.-resin at a volume of 5 mL the
absorption was 0.00004 mg/L.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1  Latar Belakang

Salah satu budidaya tambak yang memiliki prospek usaha yang cukup baik
untuk dikembangkan yaitu budidaya udang windu. Karena udang windu memiliki
nilai jual yang cukup tinggi, sistem pengelolaannya yang relatif singkat dan tidak
membutuhkan modal yang cukup besar. Udang windu juga memiliki rasa yang
enak serta kandungan gizinya yang sangat tinggi dan dagingnya mengandung
protein sebesar 90%. Keunggulan udang windu lainnya yaitu kandungan
lemaknya hanya sedikit.

Udang windu (Penaeus monodon) pada tubuhnya memiliki bagian dada
dan kepala yang tertutup oleh kelopak yang disebut karapsa. Udang windu
merupakan salah satu anggota dari golongan krustasae, semua badan udang windu
terdiri dari ruas-ruas yang tertutup kulit keras mengandung kitin. Udang windu
mempunyai sifat yang khas membedakannya dari udang lain yakni Euryhaline
yang artinya dapat hidup diperairan secara alami dengan kadar garam sebesar 5-
45%, dimana pertumbuhan udang windu terbaik pada kadar garam sekitar 19-35%
(Nurhidayah, 2018).

Kulit udang juga menghasilkan kitin sebesar 40-60% dari berat keringnya
(Rahmawati dan Iskandar, 2014). Kitin dapat ditransformasi dan diisolasi menjadi
kitosan dengan metode demineralisasi, deproteinisasi, deklororisasi dan
dilanjutkan proses deasetilasi menghilangkan gugus asetil (COCHs) menjadi
gugus amina (-NH:) (Dompeipen dkk., 2016).

Telah dilakukan oleh beberapa peneliti tentang biopolimer yang dapat
mengikat limbah logam berat. Biopolimer memiliki kemampuan yaitu dapat
memisahkan air dari logam berat meskipun konsentrasinya rendah. Salah satu
biopolimer yang banyak diteliti oleh peneliti sekarang sebagai adsorben yaitu
kitosan (Yunianti dkk., 2012). Kitosan (CeH1:NOs)n adalah biopolimer yang
didapatkan dari hasil deasetilasi Kitin yang juga memiliki sifat tidak beracun,
bersifat polielektrolit, berbentuk padatan amorf, biodegradable, umumnya larut
dalam asam organik dan kelarutannya dipengaruhi oleh bobot molekul dan derajat
deasetilasi (Kurniasih dan Kartika, 2011).



Dalam bidang lingkungan telah dilakukan penelitian oleh Sugita (2009)
kitosan dapat menjadi adsorben pada persenyawaan fenolit, zat warna, pestisida
dan logam berat. Keberadaan kandungan amino dan gugus fungsional
menyebabkan kitosan dapat digunakan untuk penyerapan pada limbah cair.
Kemampuan penyerapan kitosan dihubungkan karena adanya gugus amina (-NH>)
dan gugus hidroksi (-OH) (Sukma dkk., 2018).

Sumber pencemar bagi lingkungan yang dapat merusak kesehatan yaitu
logam berat. Salah satu contoh logam berat sebagai pencemar di lingkungan yaitu
logam mangan (Mn) yang termasuk golongan VIIB mempunyai berat atom 54,39,
titik didihnya 2032°C dan titik lebur 1247°C (Febrina dan Ayuna, 2015). Mangan
sangat diperlukan pada industri baja dan besi dan industri elekrolik dan mangan
juga dapat digunakan untuk produksi keramik, dan gelas, dan baterai. Logam
berat mangan biasanya ditemukan dalam bentuk senyawa kompleks MnO. yang
pada lingkungan tereduksi menjadi Mn* yang kekurangan oksigen. Dilingkungan,
mangan dalam bentuk mineral seperti pirolusit (MnO3), alabandit (MnS),
haussmanit (Mn3O4) dan jacobsit (MnFe,Os) (Syafi'udin, 2016). Apabila
kandungan logam mangan telah melebihi dari nilai yang telah di izinkan maka
dapat menimbulkan gejala yang dapat menganggu kesehatan. Untuk mencegah
pencemaran dari logam berat mangan maka digunakan bahan yang mudah di
degradasi. Salah satu cara penanggulangan pencemaran dari logam berat mangan
yaitu dapat dilakukan dengan metode penyerapan, sistem membran dan
pertukaran ion. Salah satu cara yang paling sederhana dan relatif murah maka
yang sering dilakukan dengan metode adsorpsi (Penyerapan) menggunakan
kitosan dari limbah cangkang kepiting atau kulit udang (Sari dan Susatyo, 2017).

Titanium dioksida (TiO2) adalah senyawa oksida semikonduktor yang di
manfaatkan di berbagai bidang karena keunggulan yaitu inert terhadap basa dan
asam, tidak korosif dan tidak beracun. TiO2 berfungsi juga sebagai penyerap
logam dan biasanya digunakan dalam proses fotokatalitik. Untuk meningkatkan
Kinerjanya TiO. didoping dengan zat lain, salah satunya dengan resin. Dalam
aplikasi ini, resin penukar ion dapat digunakan untuk menghilangkan ion yang

beracun dan logam berat (Subagja, 2017).



Karakteristik morfologi, struktur dan fotoaktivitas material TiO> dapat
dipengaruhi oleh doping TiO., dengan berbagai jenis logam. Logam yang bisa
berperan sebagai dopan yaitu besi (Fe), Vanadium (V), nikel (Ni), dan platina (Pt)
(Mustofa, 2014).

Dari permasalahan diatas, peneliti tertarik untuk meneliti tentang pengaruh
massa optimum penyerapan ion mangan (II) dengan kitosan dari kulit udang
windu (Penaeus monodon) dengan penambahan TiO.-resin, diharapkan dari
limbah kulit udang dapat di kelola sebagai adsorben yang berbentuk kitosan dari
Kitin.

1.2 Rumusan Masalah Penelitian
Pada penelitian ini rumusan masalahnya yaitu sebagai berikut :
1. Berapakah massa optimum pada kitosan untuk penyerapan ion logam
mangan ?
2. Berapakah volume optimum TiOz-resin untuk penyerapan ion logam

mangan?

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut :
1. Untuk mengetahui berapa massa optimum kitosan untuk penyerapan ion
logam mangan.
2. Untuk mengetahui berapa volume optimum TiO2-resin untuk penyerapan

ion logam mangan.

1.4 Manfaat Penelitian
Dalam memberikan informasi manfaat kitosan dari kulit udang windu

dengan penambahan TiO»-resin untuk penyerapan ion logam mangan.

1.5  Batasan Masalah Penelitian
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut :
1. Kulit udang berasal dari Tempat Pelelangan Ikan (TPI) di Desa Lampulo,

Kecematan kuta Alam, Kota Banda Aceh.



Pada penelitian ini digunakan sampel ion logam mangan (Mn).

Penentuan kadar logam mangan dianalisis dengan instrument AAS.

. Variasi massa kitosan terhadap penyerapan ion logam mangan yaitu 0,5 ;
1,5 dan 2,5.

. Variasi massa dengan pembahan katalis TiO2-resin yaitu 5 mL, 15 mL dan

25 mL.
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LANDASAN TEORITIS

2.1 Identifikasi Karakteristik Udang Windu (Penaeus monodon)
Identifikasi karakteristik udang windu memiliki klasifikasi taksonomi
sebagai berikut

Regnum/Kingdom  : Animalia

Sub Kingdom : Tracheobionta

Super Phylum : Ecdysozoa

Classis/Class : Malacostraca

Sub Class : Eumalacostraca

Ordo/Order : Decapoda

Familia/Family : Penaeidae

Genus/Genus : Penaeus

Species/Species : Penaeus monodon Fabricius, 1798 (Kementrian Riset

FMIPA Biologi, 2019)

Udang windu (Penaeus monodon) termasuk dalam golongan krustasae.
Udang windu memiliki kandungan gizi tinggi yang mengandung protein sekitar
90%. Keunggulan udang windu yang lainnya yaitu memiliki kandungan lemak
yang sedikit. Udang windu banyak dibudidayakan karena spesies ini memiliki
pertumbuhan yang relatif cepat, dengan kondisi baik (antara temperatur 28-30°C)
dapat mencapali berat 39 g.

Udang windu memiliki sifat noktural. Artinya, aktif bergerak dan mencari
makan dalam suasana yang gelap. Apabila terlalu cerah maka udang akan
berlindung didasar perairan. Udang windu mempunyai sifat ciri khas yang
membedakannya dari udang lain yakni bersifat Euryhaline dapat hidup di perairan
yang memiliki kadar garam sebesar 5-45%, udang windu dapat hidup dengan
kadar garam yang terbaik yaitu pada kadar 19-35%. Kelebihan lain yang diperoleh
dari udang windu yaitu tahan terhadap perubahan temperatur (Yuniarso, 2006).

Kitin dalam kulit udang windu mengandung sebanyak 40-60% dari berat
kering tubuhnya, kemudian komponen protein 25-40% dan kalsium karbonat 45-
50% (Rahmawati dan Iskandar, 2014).



Gambar 2.2. Kulit Udang windu (Penaeus monodon) (Sumber : Dokumentasi
pribadi).

2.2  Kitosan

Kitosan yaitu polimer yang terdiri dari 2-amino-2-deoksi-p-D-glukosa
yang bisa didapat melalui isolasi kitin. Kitin cukup sulit larut di dalam air serta
pelarut organik lainnya, reaktivitas kimia yang rendah dan hidrofobik yang tinggi
mengakibatkan pemanfaatan kitin relatif lebih rendah daripada kitosan (Kaimudin
dan Leounupun, 2016). Pengubahan senyawa kitin menjadi kitosan dengan tahap
deasetilasi yang mengganti gugus asetil (COCHs3) yang terdapat pada Kkitin
menjadi gugus amina (-NH.) pada kitosan, larutan basa pekat dapat digunakan
pada proses penghilangan gugus asetil (Purwanti, 2014). Besarnya penghilangan
gugus asetil yang terdapat pada gugus asetamida dinyatakan sebagai parameter

derajat deasetilasi (DD). Kitosan digunakan untuk material alami, karena kitosan



polimer alami memiliki karakteristik baik seperti biodegradasi, dapat
mengadsorbsi, tidak beracun dan lain-lain (Pratiwi, 2014).

Proses mengubah gugus asetil dari kitin menjadi gugus amina dari Kitosan
dilakukan menggunakan larutan NaOH yang berkonsentrasi tinggi. Dengan
melihat perubahan spektrum IR Kitin dan kitosan dari hasil proses deasetilasi,
perubahan pada proses tersebut dapat dideteksi. Karakteristik gugus fungsi dari
spektra FT-IR Kitin dan kitosan dapat dilihat pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1. Karakteristik Spektrofotometer FT-IR Untuk Kitin dan Kitosan

(Ayu, 2016)
Jenis - jenis Vibrasi Bilangan gelombang (cm™)
Kitin Kitosan
OH stretching 3500 3450, 3340
NH (-NH2) stretching 3481-3446 3400
C-H stretching alifatik 2929 2926
C=0 (amida) 1666, 1633 1650 (lemah)
NH (-NHCOCHS3) bending 1560 -
NH (R-NH:) bending - 1596
CHz sym 1379 -
CH (-CH.) bending asym - 1418
CH (-CH.) bending sym - 1377
C-O-C dalam siklik 1203, 1261 -
CN sretching - 1350-1000
C-OH stretching 1076 -
C-0O (-C-O-C-) stretching asym - 1083

2.3 Isolasi Kitin Menjadi Kitosan

Kitosan diperoleh dari beberapa tahap proses yaitu deproteinisasi,
demineralisasi, deklororisasi dan deasetilasi dari kulit udang windu (Penaeus
monodon). Tahap deproteinisasi yaitu tahap penghilangan protein pada limbah
kulit udang. Kondisi optimum deproteinisasi menurunkan kadar nitrogen yaitu
6.86% mendekati nilai teoritisnya yaitu sebesar 6.9% di dalam kitin murni.

Proses demineralisasi dalam proses isolasi kitosan berfungsi agar dapat
menghilangkan senyawa anorganik. Proses demineralisasi dilakukan dengan
menggunakan HCI. Keefektifan HCI dalam melarutkan kalsium. Hal ini karena

HCI pada kondisi ruang dapat menurunkan kadar abu pada kitin sebesar 99.5%.



Penurunan kadar abu sangat penting dalam tahap penghilangan mineral (Murniati,
2013).

cH, CH,
¢=o0 '=
6CH20H CHZOH H A
4H H OH H H H /§
OH H
6CH20H cnon
| |_
CH, CH,

Gambar 2.3. Struktur Molekul Kitin (Dompeipen, 2017).

Tahap deklororisasi merupakan penghilangan zat warna (pigmen) kulit
udang. Karena zat warna yang ada didalam kulit udang sebagai pengotor dan ciri
khas dari kitosan yaitu berwarna putih. Zat warna karotenoid sekitar 15mg/100 g
dan zat warna lain yang terdentifikasi adalah astaksantin (red-orange). Zat warna
ini dapat dihilangkan dengan larutan pemucat yaitu natrium hipoklorat (NaOCI)
(Purnawan dkk., 2008).

Proses deasetilasi merupakan tahap terakhir perubahan Kitin menjadi
kitosan dengan mencampurkan Kitin dan natrium hidroksida konsentrasi tinggi
sehingga gugus asetil hilang. Tujuannya adalah untuk memutuskan ikatan CN
gugus asetamida senyawa Kkitin pada. Hasil kitosan yang didapat kemudian di
netralkan dan selanjutnya disaring dan dicuci kemudian dikeringkan pada

temperatur 60°C selama + 3 jam agar memperoleh kitosan yang kering.

4H H OH H H H /g
OH H
6CH20H H NH, CH20H

Gambar 2.4 Struktur Molekul Kitosan (Dompeipen, 2017).
Karakteristik dari kitosan dilihat dari derajat deasetilasi (DD). Kandungan
gugus amino ditunjukkan melalui derajat deasetilasi. Proses deasetilasi dapat

menghilangkan gugus asetil pada kitin agar menghasilkan molekul kitosan yang



memiliki derajat kereaktifan gugus amino tinggi (Purwanti, 2014). Derajat
deasetilasi antara kitosan dan Kitin biasanya berbeda, apabila derajat
deasetilasinya < 60% disebut sebagai kitin dan apabila derajat deasetilasinya >
60% disebut sebagai kitosan dengan hasil yang bagus. Apabila konsentrasi NaOH
yang dipakai tinggi maka akan mendapatkan nilai derajat deasetilasi yang tinggi
(Dompeipen, 2017).

2.4 Adsorpsi

Adsorpsi merupakan proses molekul yang terserap pada suatu permukaan
bahan penyerap. Salah satu adsorben alami yang digunakan adalah kitosan,
kitosan dimanfaatkan untuk menyerap ion logam berat di lingkungan industri
karena kitosan adalah biopolimer. Karena biopolimer mudah ditemukan serta
ramah lingkungan, biopolimer mempunyai gugus fungsi yang berbeda seperti
hidroksil dan amina mengikat secara adsorpsi fisik dan kimia (Nurdiani, 2005).

Tujuan dari adsorpsi yaitu untuk menghilangkan warna, bau, dan rasa yang

tidak diperlukan secara organik baik pada senyawa yang beracun maupun tidak.

2.5  Jenis-jenis Adsorpsi

Berdasarkan sifatnya adsorpsi dapat digolongkan menjadi 2 jenis yaitu ;
1. Adsorpsi kimia

Adsorpsi kimia yaitu proses penyerapan yang membutuhkan proses kimia,
yakni memutusan ikatan sehingga terjadi pembentukan senyawa baru diatas
permukaan adsroben. Adsorpsi kimia berlangsung pada fase antara cairan
dengan padatan dan antara gas dengan padatan. Pada adsorpsi kimia jumlah
zat yang teradsorpsi hanya satu jenis.
2. Adsorpsi fisika

Adsorpsi ini berlangsung jika adanya gaya van der walls, ikatan yang
terjadi di permukaan polar ataupun nonpolar. Molekul yang teradsorpsi tidak
akan terikat kuat pada permukaan adsorben. Pada adsropsi fisika jumlah yang

teradsorpsi bisa beberapa lapisan (Ayu, 2016).



2.6 Faktor Yang Dapat Mempengaruhi Adsorpsi
Faktor yang dapat mempengaruhi proses dari adsorpsi yaitu :
1. Jenis-jenis adsorbat
e Adsorben Polar
Adsorben polar disebut juga hidrofilik karena memiliki
daya adsorpsi yang besar pada gugus asam karboksilat, alumina,
alkohol, aldehid dan keton. Contohnya seperti alumina.
e Adsorben Non-polar
Adsorben non-polar dinamakan hidrofobil dan memiliki
daya adsorpsi yang besar pada amin dan senyawa yang sifatnya
basa. Contohnya seperti silika.
e Adsorben Basa
Adsorben basa memiliki daya adsorpsi yang besar pada

senyawa yang sifatnya asam. Contohnya seperti Magnesia.

2. Macam — macam adsorbat

Zat yang diadsorpsi termasuk sebagai elektrolit. Karena di sebabkan oleh
larutan elektrolit yang dapat terionisasi sehingga adanya ion yang muatannya
berlawanan yang bisa menyebabkan gaya Van der Waals semakin besar dan

daya adsorpsinya semakin besar.

3. Konsentrasi zat
Jika solute yang teradsorpsi semakin besar maka konsentrasi adsorbat

semakin tinggi.

4. Luas permukaan adsorben
Jika permukaan adsorben semakin luas maka semakin tinggi kemampuan
untuk menarik adsorbat. Hal tersebut terjadi karena zat yang menempel pada

permukaan adsorben semakin bertambah.

5. Tekanan
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Apabila tekanan diperbesar maka proses adsorpsi akan berlangsung cepat,
sehingga jumlah adsorbat diserap akan bertambah dan tekanan akan

memperbesar jumlah zat yang teradsorpsi.

6. Daya larut terhadap adsorben

Apabila adsorben memiliki daya larut yang tinggi akan menghambat
proses adsorpsinya. Karena gaya untuk melarutkan adsorbat berlawanan
dengan gaya tarik adsorben terhadap adsorbat.

7. Pengadukan
Semakin cepat terjadinya proses pengadukan maka molekul-molekul
adsorben dan adsorbat akan saling bertumbukan sehingga dapat mempercepat

proses adsorpsi.

8. pH
pH mempengaruhi gugus-gugus fungsional dinding biomassa yang aktif
dalam menyerap logam dan kelarutan dari ion logam dalam larutan. pH dapat

mempengaruhi situs aktif dari adsorben.

9. Waktu Kontak

Waktu kontak yaitu waktu yang diperlukan oleh adsorben untuk menyerap
adsorbat secara optimal. Semakin banyak adsorbat yang diserap maka waktu
kontak akan semakin lama. Hal ini terjadi akibat banyaknya kesempatan
partikel adsorben untuk bersinggungan dengan adsorbat (Widayatno dkk.,
2017).

Adsorben

Adsorben vyaitu zat yang mampu menyerap partikel pada adsorpsi.

Adsorben dimanfaatkan untuk proses adsorpsi adalah karbon aktif. Zat yang

teradsorpsi bergantung pada konsentrasi solute disekitar solven pada adsorben

dengan luas permukaan dan berat tertentu. Semakin tinggi konsentrasinya maka

semakin banyak zat yang teradsorbsi. Proses adsorpsi merupakan suatu keadaan

yang setimbang. Jika suatu zat ditambahkan atau dikurangi kecepatannya maka

akan terjadi kesetimbangan yang lain juga.
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2.8  Syarat-syarat Adsorben Pada Proses Adsorpsi

Syarat adsorben yang baik untuk proses adsorpsi yaitu sebagai berikut :
Tidak larut dalam zat yang diadsorpsi.

Mempunyai daya serap yang tinggi.

Tidak akan terjadi reaksi dengan campuran yang dimurnikan.

Tidak beracun.

Memiliki luas permukaan yang besar untuk zat padat.

S e

Dapat di regenerasi kembali dengan mudah (Ayu, 2016).

2.9  Mangan (Mn)

Mangan (Mn) merupakan logam golongan VIIB yang memiliki berat atom
54,93, titik didihnya 2032°C dan titik lebur pada 1247°C . Mangan yaitu logam
yang berwarna abu keperakan, dialam mangan dapat dijumpai dengan bentuk
yang memiliki beberapa macam valensi. Mangan sangat diperlukan pada industri
baja dan besi dan industri elekrolik dan mangan juga dapat digunakan untuk
produksi keramik, dan gelas, dan baterai. Mangan yang terdapat di dalam perairan
dapat menyebabkan rasa, kekeruhan, dan warna. Untuk keperluan domestik
kandungan logam mangan yang diizinkan yakni dibawah 0.05 mg/L

Dalam jumlah dibawah 0.5 mg/L logam berat mangan tidak menganggu
kesehatan, melainkan dapat menjaga kesehatan tulang dan otak. Tetapi dalam
jumlah besar melebihi 0.5 mg/L logam mangan bersifat neurotoksik dalam air.
Insomnia, lemah pada kaki dan otot muka merupakan gejala-gejala yang
ditimbulkan akibat besarnya kandungan logam mangan (Febrina dan Ayuna,
2015). Untuk mencegah pencemaran dari logam berat mangan yang akan terus
meningkat maka digunakan bahan yang mudah di degradasi. Salah satu cara
penanggulangan pencemaran dari logam berat mangan yaitu dapat dilakukan
dengan cara penyerapan, sistem membran dan pertukaran ion. Salah satu cara

yang paling sederhana dan relatif murah maka yang sering dilakukan dengan
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metode adsorpsi (Penyerapan) menggunakan kitosan dari limbah cangkang
kepiting atau kulit udang (Sari dan Susatyo, 2017).

Pada keadaan aerob, logam mangan di perairan dalam bentuk senyawa
MnO; dan di dasar perairan tereduksi menjadi ion Mn*. (Hartini, 2012).

Gambar 2.5 Logam Mangan (Mn) (Sumber : Dokumentasi pribadi).

2.10 TiOz (Titanium Oksida)-Resin

Titanium dioksida yaitu senyawa oksida semikonduktor yang diaplikasi di
berbagai bidang karena bersifat inert terhadap asam dan basa, tidak toksik dan
tidak korosif . Penggunaannya sebagai katalis sudah dikembangkan karena reaktif
terhadap sinar, porositas yang tinggi dengan luas permukaan besar. Morfologi dari
titania seperti bentuk, ukuran, struktur dan porositas sangat menentukan kerja
katalis titania. Sehingga terus dikembangkan untuk meningkatkan kinerja katalis
dengan memperbaiki morfologinya melalui perkembangan atau pemilihan metoda
sintesis dengan penambahan senyawa tertentu sebagai senyawa dopant (Rilda
dkk., 2013).

Senyawa TiO2 merupakan semikonduktor yang sering digunakan sebagai
fotokatalis karena ekonomis, mempunyai stabilitas kimia dalam jangka waktu
panjang, ramah lingkungan, stabilitas terhadap foton yang baik, dan aktivitas
fotokatalis yang tinggi. Keunggulan lain TiO, dibandingkan dengan
semikonduktor lain yaitu tidak bersifat toksik dan dapat digunakan berulang tanpa
kehilangan aktivitas katalisnya. Selain itu, semikonduktor TiO2 memang relatif
efisien sebagai material fotokatalis tetapi TiO2 mempunyai kelemahan yaitu salah
satunya luas permukaan yang kecil sehingga kapasitas adsorpsi pada fotokatalis
rendah.

Fotokatalis dengan TiO yaitu metode yang efisien untuk mendegradasi

senyawa organik dalam fase cair dan fase gas. Metode fotokatalis dengan TiO-
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telah banyak dipakai dalam beberapa aplikasi komersil misalnya didalam
pemurnian air, pelapis antimikroba, unit pembersih dan kaca self-cleaning
(Mustofa, 2014).

Menurut Choi dkk (2009), untuk meningkatkan aktifitas fotokatalis yaitu
dengan doping menggunakan ion logam. Doping yaitu proses menambahkan
pengotor pada material semikonduktor untuk memperbaiki karakteristik
elektroniknya. Aktivitas fotokatalis TiO, berhubungan dengan struktur dan ukuran
nanopartikel dari TiO2. Penambahan ion logam akan mempengaruhi TiO2, sebab
akan mempengaruhi efektifitas sistem fotokatalisnya

Karakteristik morfologi, struktur dan fotoaktivitas material TiO> dapat
dipengaruhi oleh doping TiO, dengan berbagai jenis logam. Logam yang bisa
berperan sebagai dopan yaitu besi (Fe), Vanadium (V), nikel (Ni), dan platina (Pt)
(Mustofa, 2014).

Resin merupakan bahan pelapis, perekat zat kimia yang memiliki sifat
agak kental, tidak dapat larut dalam air, cenderung transparan, korosif. Dalam
aplikasi ini, resin penukar ion bisa digunakan untuk menghilangkan ion yang
beracun dan logam berat yang diaplikasikan dalam senyawa lain untuk

meningkatkan kekampuannya sebagai penyerap bahan pencemar.

Gambar 2.6. Katalis TiO»-resin (Sumber : Dokumentasi Pribadi)
2.11 Spektrofotometer FT-IR (Fourier Tranform Infrared)

FT-IR adalah salah satu instrument yang biasanya digunakan untuk
mengetahui gugus fungsi dari senyawa organik dan untuk mengetahui struktur
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senyawa organik dengan membandingkan daerah sidik jarinya (Dachriyanus,
2004). Sistem optik dengan laser pada spektrofotometer FT-IR yang berperan
sebagai sumber radiasi supaya sinyal radiasi yang diterima oleh detektor memiliki
kualitas yang baik.

Prinsip kerja FT-IR vyaitu interaksi antara materi dan energi, infared
melewati celah sampel dimana celah tersebut untuk mengontrol jumlah energi
yang diterima oleh sampel. Beberapa infrared diserap oleh sampel sedangkan
yang lainnya ditransmisikan sehingga sinar infrared kedetektor dan dikirim

kekomputer yang dalam bentuk peak.

The § 1
pectrometer P—

=+ Detector

Source

Wavelength Wavelength

Energy

Gambar 2.7. Skematik Prinsip Kerja Spektrofotometer FT-IR (Widyatno
dkk., 2017)
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Gambar 2.8. Instrument Spektrofotometer FT-IR (Sumber :
http://hendriksblog.blog.uns.ac.id/).

Mekanisme instrument spektrofotometer FT-IR ini yaitu sinar yang datang
dari sumber sinar diteruskan selanjutnya dipecah menjadi dua bagian sinar yang
saling tegak lurus oleh pemecah sinar. Sinar tersebut dipantulkan oleh cermin
bergerak dan cermin diam. Sinar hasil pantulan cermin dipantulkan lagi menuju
pemecah sinar untuk saling berinteraksi. Kemudian sebagian sinar akan diarahkan

menuju cuplikan dan sebagian menuju ke sumber. Gerakan cermin yang bolak
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balik mengakibatkan sinar berfluktuasi sampai pada detektor. Fluktuasi tersebut
menghasilkan sinyal pada detektor yang dinamakan interferogram. Interferogram
tersebut menjadi spectra IR dengan bantuan komputer

Analisis menggunakan instrument spektrofotometer mempunyai beberapa
kelebihan sebagai berikut :

1. Spektrofotometer FT-IR memiliki sensitifitas yaitu 80-200 lebih tinggi
dari pada instrument dispersi standar. Sensitifitas spektrofotometer FT-IR
lebih tinggi daripada instrument dispersi karena radiasi yang masuk
kesistem detektor lebih banyak tanpa harus melalui celah (slitless).

2. Spektrofotometer FT-IR mekanik optik lebih sederhana dan memiliki
komponen lebih sedikit dari pada spektrofotometer inframerah yang lain
dan bisa mengindentifikasi material yang belum diketahui dan bisa
mengetahui kualitas dan jumlah komponen sampel.

3. Mampu digunakan disemua frekuensi sumber cahaya secara simultan,
sehingga analisis bisa digunakan lebih cepat dari cara scanning (Puspita,
2017)

2.12  Spektrofotometer AAS (Atomic Absorption Spectrophotometer)

Metode AAS menggunakan prinsip absorpsi cahaya oleh atom. Apabila
suatu cahaya dilewatkan pada suatu sampel maka sebagian cahaya tersebut akan
diserap. Panjang gelombang yang spesifik dapat dimiliki dalam penyerapan energi
yang berlangsung untuk setiap logam dan berdasarkan pada Hukum Lambert-Beer
yaitu nilai serapan cahaya berbanding lurus dengan konsentrasi larutan standar.
Hukum ini berlaku untuk sinar monokromatik, yaitu cahaya yang memiliki pita
panjang gelombang yang berdekatan.

Aspek kuantitatif dari metode spektrofotometri dijelaskan dalam Hukum Lambert-
Beer, yaitu sebagai berikut :
A= g b.catau A=ab.c

Keterangan :

A = Absorbansi.

€ = Absorptivitas molar (Mol/L).
a = Absorptivitas (gr/L).
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b = Tebal nyala (nm).

¢ = Konsentrasi (ppm)

Pengukuran AAS (Atomic Absorption Spectrophotometer) menggunakan
Hallow Cathode Lamp untuk mengetahui konsentrasi besi dari sebuah cuplikan.
Hallow Cathode dapat memancarkan energi radiasi sesuai dengan energi yang
digunakan untuk transisi elektron atom (Suryati, 2011). Hallow Cathode terdiri
dari katoda cekung yang silindris dan terbuat dari unsur yang sama dengan yang
dianalisisnya dan anoda terbuat dari tungsten. Dengan memberikan arus tertentu,
logam akan mulai memijar dan atom logam katoda akan teruapkan dengan
pemercikan. Kelemahan yang dimiliki oleh lampu katoda berongga yaitu lampu
yang hanya dipakai untuk satu unsur, namun sekarang telah banyak ditemukan
lampu katoda berongga kombinasi yaitu satu lampu dilapisi oleh berbagai unsur
sehingga bisa digunakan untuk analisis berbagai unsur sekaligus.

Gambar 2.9. Lampu Katoda Berongga (Hallow Cathode Lamp) (Sumber :

http://mc-tester.com/lampu-katode-berongga-hollow-cathode

lamp-series-aas atom/)

yala

sumber »
cahaya - monokromator detektor penguat
l———— bahan bakar
l¢—— udara
|

tampilan
wadah
contoh

Gambar 2.10. Skema Alat Spektrofotometer Serapan (Amin, 2015).

Komponen utama instrument spektrofotometer serapan atom, antara lain

sumber sinar, monokromator, system atomisasi, detektor, dan alat pembaca.
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Sumber sinar (hollow cathode) berfungsi untuk mengemisikan spektrum
sinar yang akan diserap oleh atom.

Nyala api, yaitu sel absorpsi yang menghasilkan sampel berupa atom-
atom.

Monokromator, berfungsi untuk mendispersikan sinar dengan panjang
gelombang tertentu.

Detektor, berfungsi untuk memperkuat sinyal dan mengukur intensitas
sinar.

Alat pembaca, yaitu gambaran yang memperlihatkan pembacaan sesudah

dilakukan suatu proses alat elektronik.

Instrument AAS mempunyai keunggulan sebagai berikut :

1.

o N__o U1 itk N

Cukup ekonomis.

Batas deteksi rendah.

Spesifik.

Pengukuran yang sama dari beberapa unsur.

Pengukuran dapat dilakukan langsung terhadap larutan.
Output data (Absorbansi) dapat dibaca secara langsung.
Batas kadar dapat ditentukan sangat luas.

Dapat diaplikasikan keberbagai jenis unsur (Suryati, 2011).
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BAB I11
METODOLOGI PENELITIAN

3.1  Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian Penyerapan lon Logam Mangan Menggunakan Kitosan Dari
Kulit Udang Windu (Penaeus monodon) dengan penambahan TiO>-resin
dilaksanakan pada bulan Januari sampai bulan Juli 2019 di Laboratorium Kimia
Uin Ar-Raniry Banda Aceh dan karakteristik AAS di UPTD Balai Laboratorium

Kesehatan Banda Aceh.

3.2  Alat dan Bahan

Dalam penelitian ini alat-alat yang digunakan yaitu Neraca analitik,
Beaker glass (Duran), Spatula, Batang pengaduk, Erlenmeyer (Duran), Blender
(Miyako), Corong, Cawan porselin, Oven (Gp-45BE), Gelas ukur (Duran), Pipet
tetes (Pyrex), Magnetic stirrer, Cawan porselin, Indikator universal, Kertas saring
(Whatman 1), Penangas air (Daihan Lab Tech co., LTD.), Sentrifuge (Hettich
Zentrifygen EBA 200), Instrument FT-IR ( Shimadzu), dan Instrument AAS
(Perkin Elmer 900F).

Bahan yang digunakan yaitu Kulit udang windu, Natrium hidroksida
(NaOH 3,5% dan NaOH 40%), Akuades (H-0), Asam klorida (HCI), Aseton
(C2Hs0O), Natrium hipoklorit (NaOCI), Mangan oksida (MnO2) dan Titanium
oksida (TiO) resin.

3.3  Prosedur Kerja
3.3.1 Preparasi Sampel Kulit Udang Windu (Metode Hong) (Dompeipen,
2017).
1 kg udang dipisahkan dari kulit dan kepalanya, kulit udang yang sudah
dipisahkan dari dagingnya dicuci sampai bersih. Kemudian kulit udang di
keringkan di bawah sinar matahari sampai berwarna kecoklatan. Selanjutnya

dihaluskan kulit udang yang sudah dikeringkan dengan blender.
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3.3.2 Pembuatan Kitin Dan Kitosan (Metode Hong) (Dompeipen, 2017).

1. Deproteinisasi (Metode Hong) (Dompeipen, 2017).

Penghilangan protein pada serbuk kulit udang windu ditambahkan
sebanyak 25 gram kedalam 250 mL larutan NaOH 3,5% dalam gelas kimia.
Kemudian larutan direaksikan pada suhu 65°C selama 2 jam sampai terbentuk
gumpalan putih kemerahan. Hasil yang diperoleh disaring lalu dicuci residu
dengan akuades sampai netral. Endapan dikeringkan dalam oven pada suhu 60°C
selama + 3 jam.

2. Dekalsifikasi (Metode Hong) (Dompeipen, 2017).

Dekalsifikasi dilakukan dengan cara melarutkan hasil deproteinisasi 10
gram dengan 150 mL HCI 2M, setelah itu diaduk selama 30 menit. Kemudian
dilakukan dekantasi hingga tidak muncul gelembung lagi. Kemudian disaring
larutan dan dicuci residu dengan akuades sampai netral. Endapan dikeringkan
dalam oven 60°C selama + 3 jam.

3. Deklororisasi (Metode Hong) (Dompeipen, 2017).

Hasil dekalsifikasi 9,51 gram dilarutkan dengan aseton hingga terendam.
Kemudian diaduk dan didiamkan hingga kering. Setelah itu dilarutkan dengan
NaOCl 2% hingga terendam kemudian diaduk dan didiamkan selama 2 jam.
Setelah 2 jam, larutan disaring dan dicuci dengan akuades hingga netral. Endapan
hasil penyaringan dikeringkan dalam oven pada suhu 60°C selama + 3 jam. Hasil
dari proses ini terbentuk kitin. Kemudian di FT-IR kitin untuk melihat gugus yang
ada didalam kitin.

4. Deasetilasi (Metode Knorr) (Dompeipen, 2017).

Hasil dari kitin 5 gram dilarutkan dalam 75 mL NaoH 100%. Campuran
direaksikan pada suhu 80°C selama 1 jam. Kemudian disaring dan di cuci dengan
akuades hingga netral (pH 7). Selanjutnya hasil endapan di keringkan dalam oven
pada suhu 60°C selama + 3 jam. Kitosan yang diperoleh ditimbang kemudian di

FT-IR untuk melihat gugus yang terdapat dalam kitosan.
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3.3.3 Rumus Penentuan Derajat Deasetilasi Kitosan (Metode Dhomszy dan
Robers) (Dompeipen, 2017).

41655
% DD = 100~ 1 (7222 ) ¥100/1,33

Keterangan :

Auess = Absorbansi yang terdapat di bilangan gelombang 1655 cm™.
Asss0 = Absorbansi yang terdapat di bilangan gelombang 3450 cm™.
1.33 = Tetapan didapat dari hasil perbandingan A1655/A3450 untuk

kitosan dalam deasetilasi penuh.

3.3.4 Pembuatan Larutan Baku Logam Mn* Dari Senyawa MnO; (Ayu,

2016).

Untuk pembuatan larutan baku Mn* dilarutkan 1,58 gram MnO, dengan
akuades, kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 1000 mL kemudian
diencerkan sampai tanda batas. Larutan mangan 1000 ppm dipipet sebanyak 10
mL yang dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL. larutan diencerkan dengan
akuades hingga garis batas kemudian dikocok hingga homogen sehingga
diperoleh larutan dengan konsentrasi 100 ppm. Larutan 100 ppm tersebut dipipet
sebanyak 10 mL dan dimasukan dalam labu ukur 100 mL, diencerkan dengan
akuades hingga garis batas dan dikocok hingga homogen dan diperoleh larutan

konsentrasi 10 ppm. Selanjutnya dibuat larutan standar konsentrasi 2 dan 6 ppm.

3.3.5 Proses Penyerapan lon Logam Mn" Dengan Kitosan (Ayu, 2016).
1. Pengaruh massa optimum kitosan terhadap penyerapan ion logam Mn.
Proses ini dilakukan dengan cara menyiapkan 3 buah larutan yang
mengandung logam Mn dengan konsentrasi optimum dengan volume sebanyak 25
mL. kemudian ditambahkan kitosan sebanyak 0,5 gram, 1,5 gram, dan 2,5 gram.
Setelah itu diaduk selama 30 menit dan didiamkan selama 20 menit. Kemudian
larutan disentrifuge dan dianalisa supernatant dengan menggunakan AAS untuk

menentukan kadar logam.
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2. Pengaruh variasi optimum TiO-resin terhadap penyerapan ion logam
Mn.

Pada tahap ini dilakukan dengan cara menyiapkan 3 buah larutan yang
mengandung logam Mn dengan konsentrasi optimum dan massa optimum kitosan
(percobaan 1) dengan volume sebanyak 25 mL. kemudian ditambahkan TiO»-
resin sebanyak 5 mL, 15 mL, dan 25 mL. setelah itu diaduk selama 30 menit dan
diamkan selama 20 menit. Sentrifuge dan dianalisa supernatant dengan instrument

AAS untuk menentukan kadar logam.

3.3.6 Penentuan Efektivitas Adsorpsi Penyerapan, Dengan Rumus: (Ayu,
2016).
_ Co-Ce

xV

wa

Keterangan :

W = Efektivitas adsorpsi.
Co = Konsentrasi awal.
Ce = Konsentrasi sisa.
Wa = Massa adsorben.

V =Volume.
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BAB IV
HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

4.1 Hasil Data Penelitian

Dilakukan pada peneltian ini yaitu analisis tahap penentuan massa
optimum dari kitosan untuk penyerapan ion logam Mn dengan TiO2-resin, dimana
sebelum dilakukan tahap analisis maka sebelumnya dilakukan tahap preparasi
sampel dan tahap isolasi kitin menjadi kitosan.

4.1.1 Larutan Standar Logam Mn

Tabel 4.1. Larutan Standar Logam Mn

No. | Variasi Konsentrasi Hasil AAS (mg/L) Absorbansi
1. 2 ppm 1,227 0,0028
2. 6 ppm 6,798 0,0088
3 10 ppm 9,676 0,0119

4.1.2 Variasi Massa Kitosan

Tabel 4.2 Variasi Massa Kitosan

No. | Variasi Massa Hasil AAS (mg/g) Efektivitas Adsorpsi (mg/g)
1. 0,5 gram 0,018 0,06045

2. 1,5 gram 0,037 0,01983

3. 2,5 gram 0,073 0,01154

4.1.3 Variasi TiO2-Resin

Tabel 4.3 Variasi TiOz-resin

No. | Variasi TiOz-resin | Hasil AAS (mg/L) | Efektivitas Adsorpsi (mg/L)
1. 5 mL 0,010 0,00004
2. 15 mL 0,009 0,000015
3. 25 mL 0,016 0,000002
4.2  Pembahasan

Telah dilakukan penelitian yang berjudul pengaruh massa optimum
penyerapan ion logam mangan (Il) dengan Kkitosan dari kulit udang windu

(Penaeus monodon) TiO»-resin. Berikut adalah pembahasan dari hasil data

penelitian yang diperoleh :
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4.2.1 Hasil Preparasi Sampel

Pada penelitian ini telah dilakukan preparasi sampel dari udang windu
yaitu dengan proses udang dipisahkan dari kepala dan kulitnya kemudian kulit
udang di cuci dengan air bersih berfungsi untuk menghilangkan zat pengotor pada
kulit udang sehingga bersih yang mana berat setelah pencucian diperoleh seberat 1
kg. Kemudian dikeringkan dibawah matahari, setelah dilakukan pengeringan
diperoleh berat kulit udang sebesar 58,3 gram. Kemudian kulit udang itu
dihaluskan dimana diperoleh berat kulit udang sebesar 48,50 gram dengan ukuran
sebesar 80 mesh. Tujuan dari penghaluskan tersebut untuk memperluas
permukaannya sehingga akan mempercepat reaksi penyerapan logamnya. Kulit
udang yang dihaluskan dilanjutkan pada tahap proses isolasi Kitin dan kitosan.

4.2.2 Hasil Isolasi Kitin Dan Kitosan

Deproteinisasi yaitu tahap penghilangan protein yang terdapat didalam
kulit udang. Proses deproteinisasi ini dilakukan dengan penambahan larutan
NaOH 3,5% 250 mL pada 25 gram serbuk kulit udang yang kemudian larutan
direaksikan pada suhu 65°C selama 2 jam. Dalam proses ini digunakan NaOH
untuk menghilangkan protein. Didalam proses deproteinisasi ini dipengaruhi oleh
kelarutan basa dan suhu yang digunakan pada proses isolasi, semakin kuat basa
dan suhu yang digunakan maka semakin efektif. Kondisi optimum pada proses ini
digunakan NaOH 35% dan suhu 65°C selama 2 jam (Savitri dkk., 2010).

Protein yang terkandung pada kulit udang akan larut didalam basa
sehingga protein yang akan terikat secara kovalen pada gugus fungsi kitin akan
terpisah. NaOH akan melepaskan protein dengan membentuk Na-Proteanat yang
larut didalam air baik yang berikatan kovalen dengan Kitin maupun secara fisik
(sisa daging yang menempel pada cangkang). Kemudian pemanasan pada suhu
65°C selama 2 jam bertujuan agar larutan NaOH akan bereaksi dengan serbuk
kulit udang dan apabila digunakan larutan NaOH dengan konsentrasi dan suhu
yang lebih tinggi maka akan menyebabkan Kitin terdeasetilasi.

Pada penambahan NaOH, ion Na* dari NaOH akan mengikat ujung rantai

protein yang bermuatan negatif yang menghasilkan gumpulan putih kemerahan.
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Selanjutnya dinetralkan dengan akuades berfungsi untuk melarutkan Na-
Proteanat yang terbentuk saat proses reaksi sedang berlangsung. Setelah pelepasan
protein dari kitin maka dilakukan penetralan dengan aquades (pH 7) kemudian
dikeringkan dalam oven pada suhu 60°C selama + 3 jam. Tujuan dari pengeringan
ini yaitu untuk menghilangkan kadar air yang ada didalam serbuk kulit udang.
Hasil pada tahap deproteinisasi ini yaitu sebesar 20,32 gram dengan hasil
rendemen 81,28%.

Tahap dekalsifikasi yaitu tahap penghilangan mineral yang ada didalam
kulit udang, seperti kalsium karbonat (CaCOs) dan magnesium karbonat
(MgCO:s). Pada proses dekalsifikasi ini dilakukan menggunakan larutan HCI 2 M
sebanyak 150 mL yang ditambahkan kedalam 10 gram hasil deproteinisasi dan
kemudian dipanaskan selam 30 menit. HCI digunakan karena keefektifan HCI
didalam melarutkan kalsium dan magnesium 10% lebih tinggi dari pada asam
lainnya seperti H>SO4 dan HCI juga dapat melarutkan beberapa mineral seperti
kalsium karbonat, magnesium karbonat dan kalium fosfat menjadi kalsium klorida
dan magnesium klorida yang ditandai dengan adanya gelembung gas COe..
Sedangkan pada kalsium fosfat akan membentuk kalsium hidrat fosfat yang larut
dalam air. Kemudian pada proses ini konsentrasi HCI tidak boleh terlalu tinggi
karena apabila terlalu tinggi dan waktu pengendapan lebih lama akan
menyebabkan kitin terdegradasi (penurunan).

Kesetimbangan reaksi serbuk dari kulit udang dengan HCI pada proses
tersebut ditandai dengan menghilang gelembung CO2, selanjutnya dinetralkan
dengan aquades (pH 7) berfungsi untuk menghilangkan mineral yang terikat
dengan HCI. Kemudian sampel yang sudah dinetralkan dikeringkan didalam oven
pada suhu 60°C selama + 3 jam. Pengeringan ini bertujuan untuk menghilangkan
kadar air yang terkandung didalan serbuk kulit udang. Pada proses dekalsifikasi
asam terjerat dan berdifusi secara perlahan atau berasosiasi dengan asam amino
bebas atau residu protein sehingga menimbulkan kerusakan (pemutusan rantai)
selama pengeringan. Kerusakan dapat diatasi menggunakan larutan basa
berkonsnetrasi renda*h (Murniati dan Mudasir, 2013). Hasil yang didapatkan
didalam tahap dekalsifikasi ini yaitu 9,51 gram dengan hasil rendemen yaitu
96,21%.
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Tahap deklororisasi yaitu tahap penghilangan warna (pigmen) dari serbuk
kulit udang hasil dari tahap demineralisasi. Pigmen warna yang terdapat didalam
yaitu astaxanthin, dan lipoprotein. Proses deklororisasi ini menggunakan larutan
NaOCl 2% yang ditambahkan kedalam serbuk udang hasil dari demineralisasi
yang kemudian didiamkan selama 2 jam tujuannya agar NaOCI bereaksi dengan
serbuk kulit udang. Fungsi dari NaOCI adalah untuk mengikat warna dan zat-zat
pengotor yang ada didalam senyawa Kkitin. Selanjutnya dinetralkan dengan
akuades (pH 7) yang berfungsi untuk menghilangkan zat warna atau pengotor
yang telah bereaksi dengan larutan NaOCI, setelah itu sampel yang sudah
dinetralkan dengan aquades dikeringkan dalam oven pada suhu 60°C selama = 3
jam. Fungsi dari pengeringan ini untuk menghilangan kadar air yang ada didalam
serbuk kulit udang. Hasil yang didapat dari tahap deklororisasi ini yaitu 8,61 gram
dengan hasil rendemen yaitu 44.04%. Hasil kitin yang diperoleh selanjutnya
dianalisis dengan FT-IR untuk melihat gugus fungsi dari Kitin tersebut.

Berdasarkan hasil analisis serapan diperoleh gugus fungsi yang terdapat

pada kitin dilihat pada gambar 4.1.
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Gambar 4.1. Spektrum serapan FT-IR kitin
Pada gambar 4.1. puncak umum pada kitin dapat ditampilkan pada Tabel 4.4.
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Tabel 4.4. Perbandingan gugus fungsi dari Kitin hasil isolasi dan kitin standar

(Ayu, 2016).
Gugus Fungsi Frekuensi (cm™) Frekuensi (cm™)
Kitin Sigma Kitin Hasil Isolasi
(Standar)
OH stretching 3500 3452.58
NH- (-NH.) stretching 3481-3446 3263.56
C-H stretching alifatik 2929 2881.65
C=0 stretching 1666, 1633 1658.78
NH (-NHCOCH3) bending 1560 1652.34
CHs sym 1379 1377.17
C-O-C dalam siklik 1203, 1261 1203.58 dan 1261.45
C-OH stretching 1076 1029.99

Hasil analisis pada Tabel 4.4 diketahui bahwa intensitas serapan pada
bilangan gelombang sekitar 3452.58 cm™ yang menunjukan gugus O-H Stretch,
pada bilangan gelombang 3263.56 cm® menunjukan gugus N-H (NHCOCHs3)
Stretch pita serapan ini yang menunjukan ciri khas dari gugus Kitin yang tidak ada
pada gugus kitosan, pada bilangan gelombang 2881.65 cm™ menunjukan gugus C-
H stretch alifatik, bilangan gelombang 1658.78 cm* yaitu gugus C=0 stretching,
pada bilangan gelombang 1562.34 menunjukan gugus N-H bengkokan (Bending),
bilangan gelombang 1377.17 cm?® menampilkan gugus CHsz sym, pada bilangan
gelombang 1203.58 cm® dan 1261.45 cm® menunjukan gugus C-O-C dalam
siklik dan pada bilangan geloambang 1029.99 cm® menunjukan gugus C-OH
Stretch.

Tahap deasetilasi yaitu tahap kitin yang diubah menjadi kitosan melalui
dengan cara mengantikan gugus asetamida (-NHCOCH?3) yang terdapat pada kitin
menjadi gugus amina (-NH). Kemurnian kitosan dapat ditentukan dengan derajat
deasetilasi, semakin banyak gugs asetil yang diperoleh makan semakin tinggi nilai
derajat deasetilasi yang diperoleh. Hasil dari Kitin yang didapatkan yaitu 5 gram
dilarutkan dalam 75 mL NaOH 100%. Penggunaan dari NaOH vyaitu untuk
memutuskan ikatan karbon pada gugus asetil (CHsCOO) dengan nitrogen (N)
pada Kitin sehingga gugus asetil akan terlepas, selanjutnya terjadi pembentukan
gugus amina (-NHz). Kemudian campuran direaksikan pada suhu kurang lebih

80°C selama 1 jam, yang bertujuan untuk mempercepat reaksi dengan
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meningkatkan gerak molekul NaOH sehingga pemutusan gugus asetil akan
semakin cepat. Secara teori, semakin tinggi konsentrasi NaOH dan suhu yang
digunakan pada tahap deasetilasi maka akan semakin besar nilai derajat
deasetilasinya sehingga kualitas kitosan akan semakin baik (Tanasale, 2010) .
Kemudian hasil disaring dan dicuci dengan akuades hingga netral. Endapan
dikeringkan dalam oven pada suhu 60°C, didapatkan hasil kitosan yaitu 4,9 gram
dengan nilai rendemen 98%. Hasil kitosan yang diperoleh selanjutnya dianalisis
FT-IR untuk melihat gugus-gugus yang ada pada kitosan tersebut. Nilai rendemen
yang didapatkan menurut Kaimudin dan Leounupun (2016) menjelakan bahwa
ada kaitannya berat molekul dengan rendemen. Rendemen kitosan akan menurun
dengan meningkatnya konsentrasi larutan NaOH dan suhu yang digunakan.

Reaksi yang terjadi yaitu sebagai berikut :

HO
o HO o HO
CH,OH CH,OH
—|—0H
l CHj
CHj
o=
OH
OH o ) o]
Gh HO
HO 9 OH o + )k—
0 HO o 0 HO = o}
OH NH, OH WH
. _Q )

H* H
o)

o

Gambar 4.2. Mekanisme Reaksi Deasetilasi (Fitri dan Rusmini, 2016).

Menurut Fernandez-kim (2004), yang dapat mempengaruhi kualitas dari
Kitosan yaitu suhu proses deasetilasi, waktu, ukuran partikel bahan yang akan
diproses, konsentrasi larutan basa, kondisi pada proses deproteinisasi,
dekalsifikasi dan deklororisasi untuk mengisolasi kitin dari kulit udang windu.

Derajat deasetilasi sangat menentukan mutu kitosan yang mana pada nilai
ini menunjukan presentase gugus asetil yang telah di hilangkan dari rendemen
Kitin maupun kitosan. Derajat deasetilasi kitosan pada penelitian ini sebesar

77,08% yang telah ditentukan berdasarkan analisis spektrofotometer FT-IR.
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Menurut Baxter, dkk (1992), menyatakan apabila nilai derajat deasetilasi <60%
maka disebut sebagai kitin dan apabila nilai derajat deasetilasinya >60% maka
polimer tersebut dikatakan sebagai kitosan. Penggunaan basa dengan konsentrasi
tinggi dan suhu yang tinggi dapat mempengaruhi nilai derajat deasetilasinya dan
kitosan semakin baik (Dompeipen, 2017).

Berdasarkan hasil analisis serapan diperoleh gugus fungsi yang terdapat
pada kitosan dilihat pada Gambar 4.3.
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Gambar 4.3. Spektrum serapan FT-IR kitosan.
Dilihat pada Gambar 4.3 spektrum serapan FT-IR kitosan, puncak umum

pada kitosan dapat ditampilkan pada Tabel 4.5

Tabel 4.5. Perbandingan gugus fungsi kitosan hasil isolasi dan kitosan standar
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(Ayu, 2016).

Gugus Fungsi Frekuensi (cm™) Frekuensi (cm™)
Kitosan Sigma Kitosan Hasil

(Standar) Isolasi
OH stretching 3450, 3340 3448.72
NH (-NHz) stretching 3400 3448.72
CH stretching alifatik 2926 2877.79
C=0 stretching 1650 (lemah) 1654.92
NH (R-NH>) bending 1596 1589.34
CH (-CHz2) bending asym 1418 1427.32
CH (-CH) bending sym 1377 1377.17
CN stretching 1350-1000 1315.45
C-O (-C-O-C-) stretching asym 1083 1083.99

Hasil analisis serapan pada Tabel 4.5 diketahui pada bilangan gelombang
3448.72 cm™ menunjukan gugus O-H dan N-H yang saling tumpang tindih hal ini
yang memperkuat telah terjadi pelepasan gugus asetil, pada bilangan gelombang
2877.79 cm™ menunjukan gugus CH (CH>) alifatik, pada bilangan gelombang
1654.92 cm™* menunjukan gugus C=0 stretch yang masih terdapat pada kitosan,
pada bilangan geloambang 1589.34 cm™ menunjukan gugus N-H (NH.) bending,
pada bilangan gelombang 1377.17 cm™ menunjukan gugus C-H bending sym dan
1427.32 cm* menunjukan gugus C-H bending asym, pada bilangan gelombang
1315.45 cm™ menunjukan gugus C-N Stretch dan pada bilangan gelombang
1083.99 cm™ menunjukan gugus C-O Stretch asym.

4.2.3 Hasil Kurva Kalibrasi Larutan Standar Logam Mn ( Mangan)
Penelitian ini didapatkan data absorben pada setiap konsentrasi larutan
standar dapat dilihat pada Gambar 4.4. Dari data tersebut dapat dibuat kurva

kalibrasi standar Mn pada penelitian ini.
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KURVA KALIBRASI
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Gambar 4.4. Grafik Kurva Kalibrasi Logam Mn (Mangan)

Berdasarkan Gambar 4.4 diatas menunjukan bahwa berbanding lurus nilai
absorbansi dengan nilai konsentrasinya yaitu, semakin tinggi konsentrasi yang
dipakai maka nilai absorbansi akan semakin tinggi. Sehingga diperoleh persamaan
dari kurva kalibrasi logam berat mangan (Mn) yaitu persamaan linear y = 0.0305x
+ 0.0011 dimana nilai y adalah absorbansi, nilai a adalah slope, dan nilai x adalah
konsentrasi sedangkan nilai b adalah intersep. Sehingga diperoleh nilai koefisien
determinasi (R?) yaitu 0.9672 dimana nilai ini mendekati +1 dapat menunjukan
bahwa respon oleh alat terhadap konsentrasi analit telah memenuhi syarat.
Persamaan garis lurus yang didapat bisa digunakan untuk menghitung konsentrasi
sampel karena terdapat hubungan yang linier antara konsentrasi dan absorbansi.

Hubungan linieritas antara konsnetrasi analit dan absorbansi ditunjukan
nilai koefisien korelasi (R). Persamaan regresi linier yang didapat dari Gambar 4.4
diatas yaitu: y = 0.0305x + 0.0011 dan nilai linearitasnya R? = 0.9672. Hasil ini
sesuai dengan Hukum Lambert-beer. Sensitivitas yang didapatkan dari pembuatan
kurva standar Mn ditunjukan dengan nilai slope (kemiringan) sebesar 0.0305.
dengan Hukum Lambert-beer, dicari nilai absortivitas molarnya. Didapat nilai
ratanya sebesar 0,00676 ( Lampiran 4). Jadi, untuk pengerjaan selanjutnya
digunakan konsentrasi 2 ppm karena nilai adsorpsinya yang diperoleh sudah

diatas nilai rata-rata absorptivitas molar.
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4.2.4 Hasil Pengaruh Massa Optimum Kitosan Terhadap Penyerapan lon

Logam Mn.

Pada penelitian ini dilakukan pengujian untuk mencari nilai optimum dari
variasi massa kitosan untuk penyerapan ion logam mangan yang digunakan
konsentrasi optimum 2 ppm dari hasil pengujian sebelumnya. Sehingga pada
tahap ini digunakan variasi massa kitosan yaitu 0,5 gram, 1,5 gram, dan 2,5 gram.
Data hasil efektivitas adsorpsi dari variasi massa kitosan dapat dilihat pada
Gambar 4.5.
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Gambar 4.5. Grafik hubungan antara massa kitosan dengan efektivitas
adsorpsi (mg/g) terhadap logam Mn dengan konsentrasi
optimum 2 ppm.

Pada gambar 4.5 diatas menunjukan hasil efektivitas adsorpsi yang mampu
menyerap logam mangan. Dilihat dari grafik diatas terjadi penurunan nilai
efektivitas adsorpsi dari variasi 0,5 gram ke penambahan berat kitosan 2,5 gram
sekitar 0,050 mg/g. Ini berarti jumlah adsorben tersebut telah mampu
menyediakan luas permukaan yang cukup untuk terjadinya interaksi antara
adsorben dan ion logam sehingga pada penambahan adsorben selanjutnya tidak
berpengaruh lagi terhadap kemampuan kitosan menyerap ion logam mangan dan
hal ini juga terjadi karena adsorben mencapai kondisi jenuh, dimana tidak mampu
lagi menyerap lebih banyak ion logam dan pengaruh dari logam yang dipakai.
Titik jenuh dapat disebabkan karena banyaknya pori-pori pada media yang
menyerap ion logam sehingga pori-pori tersebut menjadi penuh, sedangkan ion

logam terus menerus bertambah (Wijayanti dkk., 2018).
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Faktor dari adanya pengaruh dari logam yang digunakan tidak murni lagi
juga dapat mempengaruhi penurunan penyerapan karena apabila logam yang
dipakai ion Mn maka lebih mudah diikat oleh kitosan karena masih ada elektron
bebasnya sedangkan logam MnO elektron bebasnya sudah berkurang.

Hasil yang diperoleh mengalami penurunan dimana pada variasi berat
kitosan 0,5 gram memiliki nilai efektivitas yang tinggi yaitu 0,06045 mg/g yang
menjelaskan bahwa pada variasi massa kitosan tersebut merupakan nilai yang
optimum dapat menyerap dengan maksimal.

Didalam proses penyerapan ini kitosan mampu mengikat logam berat yang
menggunakan prinsip koagulasi. Prinsip koagulasi kitosan yaitu prinsip penukar
ion dimana gugus amina khususnya nitrogen (N) yang terdapat dalam kitosan
akan bereaksi dan mengikat logam berat dari persenyawaan limbah cair. Larutan
logam berat apabila direaksikan dengan reagen yaitu kitosan khususnya gugus
amina maka dapat berubah menjadi koloid dan koloid inilah yang disebut sebagai
flok yang dapat bersatu dan dipisahkan dari limbah. Proses koagulasi logam berat

dengan kitosan dapat dilihat pada Gambar 4.6 sebagai berikut :

Gambar 4.6. Mekanisme Pengikatan Logam Berat oleh Kitosan
(Widyanti, 2009).

Logam berat tersebut akan terkumpul, terikat atau terserap dan membentuk

flok-flok logam. Kitosan merupakan salah satu contoh dari polielektrolit.
Polielektrolit adalah bagian polimer khusus yang bisa terionisasi dan mempunyai

kemampuan terjadinya suatu flokulasi didalam medium cair. Logam berat dan
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logam lainnya secara keseluruhan didalam larutan elektrolit merupakan partikel
yang bermuatan positif dan kitosan merupakan polielektrolit yang bermuatan
negatif, reaksi antara kedua partikel akan menuju kearah penghilangan gradient
dan terbentuk senyawa produk yang tidak bermuatan (Widyanti, 2009).

Jadi untuk perlakuan selanjutnya digunakan massa kitosan optimum yaitu

pada variasi massa 0,5 gram.

4.2.5 Hasil Pengaruh Variasi Optimum TiO»-resin Terhadap Penyerapan
lon Logam Mn
Pada penelitian ini dilakukan pengujian untuk mencari nilai optimum dari
variasi TiOz-resin untuk penyerapan ion logam mangan yang digunakan variasi
massa optimum kitosan 0,5 gram dari pengujian sebelumnya. Sehingga pada tahap
ini digunakan variasi TiOz-resin yaitu 5 mL, 15 mL, dan 25 mL. Data hasil
efektivitas adsorpsi dari variasi TiO-resin dapat dilihat pada Gambar 4.7.
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Gambar 4.7. Grafik hubungan antara variasi TiO.-resin dengan efektivitas
adsorpsi (mg/L) terhadap logam Mn dengan massa optimum
kitosan 0,5 gram.

Pada Gambar 4.7 diatas menunjukan kemampuan TiOz-resin
mengadsorpsi logam mangan yang dilanjutkan dari hasil optimum variasi massa
kitosan 0,5 gram dengan efekktivitas adsorpsinya 0,06045 mg/g kemudian
ditambahkan dengan beberapa variasi TiO.-resin. Dilihat dari grafik hasil data
diatas terjadi penurunan nilai efektivitas adsorpsi pada variasi TiOz-resin 25 mL

sekitar 0,000038 mg/L, hal ini terjadi karena pengaruh dari beberapa faktor seperti
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adsorben telah mencapai kondisi jenuh dimana tidak mampu lagi menyerap lebih
banyak ion logam.

Jika proses dari adsorpsi sudah berada pada titik jenuh maka dapat ditandai
dengan semakin berkurangnya jumlah ion logam yang diadsorpsi bahkan kadar
ion logam setelah perlakuan akan tetap sama dengan hasil perlakuan sebelumnya
(Wijayanti dkk, 2018). Faktor dari konsentrasi volume TiO. yang digunakan
berhubungan dengan teori tumbukan yang menyatakan bahwa semakin besar
konsentrasi volume yang digunakan maka semakin besar kemungkinan terjadinya
tumbukan antar molekul yang bereaksi sehingga laju reaksi semakin cepat maka
banyaknya adsorbat yang terserap akan kembali menurun. Sehingga nilai dari
efektivitas adsorpsi variasi katalis TiO2 25 mL yaitu 0,000002 mg/L.

Hasil data yang diperoleh pada variasi 5 mL TiOz-resin memiliki nilai
efektivitas yang tinggi yaitu 0,00004 mg/L. Nilai ini menunjukan bahwa pada
variasi TiOz-resin tersebut merupakan nilai optimum yang dapat menyerap ion

logam.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

51 Kesimpulan

Dari hasil penelitian yang berjudul “Pengaruh Massa Optimum
Penyerapan lon Logam Mangan (1) Dengan Kitosan Dari Kulit Udang
Windu (Penaeus monodon) TiOz-resin”. Dapat diambil kesimpulan yaitu :
1. Hasil massa optimum kitosan yang didapat adalah 0,5 gram dengan
nilai efektivitas adsorpsinya mencapai 0,06045 mg/g pada penyerapan

ion logam Mn.
2. Hasil massa optimum TiO.-resin yang didapat adalah 5 mL dengan
nilai efektivitas adsorpsinya mencapai 0,00004 mg/L pada penyerapan

ion logam Mn.

5.2 Saran

Dari penelitian ini dapat disarankan untuk peneliti selanjutnya yaitu perlu
dilakukan lebih banyak lagi variasi kitosan, mengukur pH dan menvariasikan
waktu kontak dan perlu dilakukan penyerapan logam berat menggunakan senyawa

lainnya.
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DAFTAR LAMPIRAN

Lampiran 1 : Diagram Alir Penelitian

1. Preparasi Sampel Kulit Udang Windu

1 kg Udang Windu

- Dipisahkan dari kulit dan kepala
- Dicuci sampai bersih

- Dikeringkan dibawah sinar matahari

sampai kecoklatan
- Dihaluskan dengan blender

- Diayak 80 mesh

40,50 gram Serbuk kulit

2. Isolasi Kitin Dan Kitosan

2.1 Deproteinisasi

25 gram Serbuk Kulit Udang

Ditambahkan 250 mL NaOH 3,5% dalam

gelas kimia

Direaksikan pada suhu 65°C selama 2 jam

sampal terbentuk gumpalan putih kemerahan

Diperoleh hasil lalu disaring dan dicuci

residu dengan akuades sampai netral (pH 7)

Dikeringkan endapan dalam oven pada suhu

60°C selama £ 3 jam

20,32 gram
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2.2 Dekalsifikasi

Hasil Deproteinisasi 10 gram

2.3 Deklororisasi

- Ditambahkan 150 mL HCI 2M

- Diaduk selama 30 menit

- Didekantasi hingga tidak muncul gelembung

1 lagi

- Disaring larutan dan di cuci residu dengan
akuades hingga netral (pH 7)

- Dikeringkan endapan pada suhu 60°C selama

+ 3 jam

9,51 gram

Hasil Dekalsifikasi 9,51

- Ditambahkan dengan aseton hingga terendam
- Diaduk dan didiamkan hingga kering
- Dilarutkan dengan NaOCI 2% hingga terendam

- Diaduk dan didiamkan selama 2 jam

- Disaring dan dicuci dengan akuades hingga
netral ( pH 7)

- Dikeringkan endapan dalam oven pada suhu
60°C selama £ 3 jam

- Ditimbang Kitin yang diperoleh

- Di FT-IR untuk melihat gugus yang ada didalam
Kitin

8,61 gram Kitin
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2.4 Deasetilasi

5 gram Kitin

- Ditambahkan 75 mL NaOH 100%

- Direaksikan pada suhu 80°C selama 1 jam

- Disaring dan dicuci residu dengan akuades
hingga netral (pH 7)

- Dikeringkan endapan pada suhu 60°C selama +
3 jam

- Ditimbang kitosan yang diperoleh

- Di FT-IR untuk melihat gugus yang ada
didalam kitosan

A4
4,9 gram Kitosan

3. Pembuatan Larutan Baku logam Mn* Dari Senyawa MnQO;

3.1 Pembuatan Larutan Baku Mn 1000 ppm

Logam MnO-

- Ditimbang 1,58 gram kedalam gelas
kimia 100 mL

- Dimasukan dalam labu ukur 1000 mL
- Diencerkan sampai tanda batas dengan

akuades

\ 4

Larutan Baku Mn 1000 ppm
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3.2 Pembuatan Larutan Baku Mn 100 ppm

Larutan Baku Mn 1000 ppm

- Dipipet sebanyak 10 mL
- Dimasukan kedalam labu ukur 100 mL

- Diencerkan dengan akuades sampai tanda
batas

Larutan Baku Mn 100 ppm

3.3 Pembuatan Larutan Baku Mn 10 ppm

Larutan Baku Mn 100 ppm

- Dipipet sebanyak 10 mL
- Dimasukan kedalam labu ukur 100 mL

- Diencerkan dengan akuades sampai tanda

batas
- Selanjutnya dibuat larutan baku konsentrasi 2

dan 6 ppm

Larutan Baku Mn 10 ppm
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4. Proses Penyerapan lon Logam Mn* Dengan Kitosan

4.1 Pengaruh Massa Optimum Kitosan Terhadap Penyerapan lon Logam Mn

Larutan Baku Logam Mn

- Disiapkan 3 gelas kimia yang berisi larutan logam
Mn dengan konsentrasi optimum sebanyak
masing-masing 25 mL

- Ditambahkan kitosan sebanyak 0,5 gram, 1,5 gram,

dan 2,5 gram.
- Diaduk selama 30 menit
- Didiamkan selama 30 menit
- Disentrifuge larutan
- Dianalisa supernatant dengan AAS untuk

menentukan kadar logam

Hasil Analisa

4.2 Pengaruh Variasi Optimum TiO2-Resin Terhadap Penyerapan lon Logam Mn

Larutan Baku Logam Mn

- Disiapkan 3 gelas kimia yang berisi larutan dengan
konsentrasi optimum (4.1) sebanyak masing-masing
2581 HIE

- Ditambahkan TiO. doping resin sebanyak 5 mL, 15
mL, dan 25 mL

- Diaduk selama 30 menit

- Didiamkan selama 3 menit

- Disentrifuge larutan

-Dianalisa  supernatant dengan AAS  untuk

Hasil Analisa menentukan kadar logam
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Lampiran 2 : Rendemen Isolasi Kitin Dan Kitosan

No. Isolasi Berat Awal (gr) | Berat Akhir (gr) | Rendemen (%o)
1. | Deproteinisasi 25 20,32 81,28
2 Dekalsifikasi 20,32 19,55 96,21
3. | Deklororisasi 19,55 8,61 44,04
4 Deasetilasi 5 4,9 98

1. Deproteinisasi
Berat akhir
% = ——— X 100%
Berat awal
20,32 gram
=— X 100%
25 gram
=81,28 %
2. Dekalsifikasi
Berat akhir
ol 5§ 5 PoloU%s
Berat awal
F1I9Seram S 100%
~ 20,32 gram y
= 96,21 %

3. Deklororisasi

4. Deasetilasi

Berat akhir

S —aiemee— B 100%
Berat awal

_ 8,01 gram % 100%
19,55 gram 0

= 44,04 %

Berat akhir
b =—— X 100%
Berat awal

4,9 gram
=———x 100
5 gram

=98 %
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5. Derajat Deasetilasi Kitosan

41655
% DD = 100~ 1 (77222 )¥100/1,33

Keterangan :

Auess = Absorbansi yang terdapat di bilangan gelombang 1655 cm™.

Assso = Absorbansi yang terdapat di bilangan gelombang 3450 cm™.

1.33 = Tetapan didapat dari hasil perbandingan A1655/A3450 untuk
kitosan dalam deasetilasi penuh.

Penyelesaian :

A1655 % 100)
A3450 1,33

% DD = 100 - (
=100 (0,3048 % ﬂ)
1,33
- 100 1 (0,3048 x 75,1879)
=100 (22,9172)
= 77.0828 %

47



Lampiran 3 : Pembuatan Larutan Standar Logam Mn
1. Larutan Standar Mn
1.1 Pembuatan Larutan Standar Mn
Larutan baku induk dibuat dengan cara menimbang 1,58 gram MnO:
kemudian dimasukan kedalam labu ukur 1000 mL. Diencerkan dengan
akuades hingga tanda batas.
ArMn=55x1= 55
ArO =16x%x2 =32

87
Ar  Massa
Ppm =—
Mr A\
S SEIV
1000 gttt
87 1L
_ 1000 x87x1
Massa — ——
55
Massa = 1.581,8 mg
g=1,5818¢

1.2 Pembuatan Larutan Baku 100 ppm

Larutan Mn 100 ppm dibuat dengan cara dipipet 10 mL dari larutan baku 1000
ppm, kemudian dimasukan kedalam labu ukur 100 mL. Diencerkan dengan
akuades hingga tanda batas.

Larutan 1000 ppm => 100 ppm dalam labu ukur 100 mL

V1.M1 = Vo.M;
V1.1000 ppm = 100 mL. 100 ppm
V1=10mL

1.3 Pembuatan Larutan Baku 10 ppm
Larutan Mn 10 ppm dibuat dengan cara dipipet 10 mL dari larutan baku 100
ppm, kemudian dimasukan kedalam labu ukur 100 mL. diencerkan dengan
akuades hingga tanda batas.
Larutan 100 ppm => 10 ppm dalam labu ukur 100 mL
V1.M1 = M2.V>
V1.100 ppm => 100 mL. 10 ppm
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V1=10mL

1.4 Pembuatan Larutan Baku 6 ppm

Larutan Mn 6 ppm dibuat dengan cara dipipet 10 mL dari larutan baku 10
ppm, kemudian dimasukan kedalam labu ukur 100 mL. Diencerkan dengan
akuades hingga tanda batas.

Larutan 10 ppm => 6 ppm dalam labu ukur 100 mL

V1.M1 = M2.V>
V1.10 ppm => 100 mL. 6 ppm
V1 =60mL

1.5 Pembuatan Larutan Baku 2 ppm

Larutan Mn 2 ppm dibuat dengan cara dipipet 10 mL dari larutan baku 10
ppm, kemudian dimasukan kedalam labu ukur 100 mL. Diencerkan dengan
akuades hingga tanda batas.

Larutan 10 ppm => 2 ppm dalam labu ukur 100 mL

V1.M2 = M2.V>
V1.10 ppm => 100 mL. 2 ppm
V1 =20 mL
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Lampiran 4: Absorptivitas Molar Larutan Standar Mn

1. Larutan Standar 2 ppm, 6 ppm, dan 10 ppm

Kosentrasi (mg/l) Absorbansi
0 0.0018
2 0.0028
6 0.0088
10 0.0119

A
Rumus : E=—
b.c

Keterangan :

A = Absorbansi.

¢ = Absorptivitas molar (Mol/L).
a = Absorptivitas (gr/L).

b = Tebal nyala (nm).

¢ = Konsentrasi (ppm)

Penyelesaian :

1.1 Larutan Standar konsentrasi 2 ppm
_A

" be

_0,0028

E: 0,2 nm (2 ppm)

_0,0028
B 0,4 nm ppm

€

€ =0,007mg* L nm?

1.2 Larutan Standar Konsentrasi 6 ppm
_A
£ he
_ 10,0088
B 0,2 nm (6 ppm)
_0,0088
B 1,2 nm ppm

€=0,00733 mg* L nm*
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1.3 Larutan Standar Konsentrasi 10 ppm
A
£ e
0,119
- 0,2 nm (10 ppm)
~0,0119

" 2nm ppm

€ =0,00595 mg™* L nm*

0,007 4+ 0,00733 + 0,00595
3
=0,00676 mg™* L nm-1

X =

Jadi, nilai rata-ratanya yaitu 0.00676 mg® L nm-1 dari persamaan Hukum
Lambert-Beer untuk mencari absorptivitas molar di dapatkan konsentrasi

optimum pada 2 ppm.
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Lanpiran 5 : Efektivitas Adsorpsi

1. Pengaruh Massa Optimum Kitosan Terhadap Penyerapan lon Logam Mn

No. | Variasi Massa | Hasil AAS (mg/g) | Efektivitas Adsorpsi (mg/g)

1. 0,5 gram 0,018 0,06045

2. 1,5 gram 0,037 0,01983

3. 2,5 gram 0,073 0,01154
Rumus :

Co-Ce)xV
W:( 0-Ce)
wa

Keterangan :

W = Efektivitas adsorpsi.
Co = Konsentrasi awal.
Ce = Konsentrasi sisa.
Wa = Massa adsorben.

V =Volume.
Penyelesaian :

1.1 Kitosan 0,5 gram

Efektivitas Adsorpsi :
(Co-Ce) xV
W=
Wa
~ (1,227-0,018) x 0,025 L
i 0,5¢

= 0,06045 mg/g

1.2 Kitosan 1,5 gram

Efektivitas Adsorpsi :
(Co-Cex V
Wa
(1,227 - 0,037) x 0,025 L
- I,5¢g

W =

= 0,01983 mg/g
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1.3 Kitosan 2,5 gram

Efektivitas Adsorpsi :

(Co-Ce) x V
w=—-+-—-—

Wa

(1,227-0,073) x 0,025 L

W=
25¢g

w = 0,01154 mg/g

2. Pengaruh Variasi Optimum TiO2-Resin Terhadap Penyerapan lon Logam Mn

No. | Variasi TiOz-resin | Hasil AAS (mg/L) | Efektivitas Adsorpsi (mg/L)
1. 5 mL 0,010 0,00004
2. 15 mL 0,009 0,000015
3. 25 mL 0,016 0,000002
Rumus :
Co-Ce)xV
W:( 0-Ce)
wa
Keterangan :

W = Efektivitas adsorpsi.
Co = Konsentrasi awal.
Ce = Konsentrasi sisa.
Wa = Massa adsorben.

V =Volume.
Penyelesaian :
2.1TiO25mL

Efektivitas Adsorpsi :
(Co-Ce) xV
w=——
Wa
W= (0,018 - 0,010) x 0,025 L
- 5mL
w = 0,00004 mg/mL
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2.2 TiO2 15 mL
Efektivitas Adsorpsi :
(Co-Ce) xV
w=—-
Wa
W= (0,018 - 0,009) x 0,025 L
- 15 mL
w = 0,000015 mL

2.3TiO2 25 mL
Efektivitas Adsorpsi :
(Co-Ce) xV
w=—
Wa
e (0,018 - 0,016) x 0,025 L
y 25mL
w = 0,000002 mg/mL
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Lampiran 6 : Foto Dokumentasi Penelitian
1. Gambar Sampel Udang Windu

a. Udang sebelum diproses

2. Tahap Deproteinisasi

3. Tahap Dekalsifikasi

55



4. Tahap Deklororisasi
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7. Proses Penyerapan lon Logam Mangan

7.1 Pengaruh massa optimum kitosan terhadap penyerapan ion logam Mn
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KEMENTERIAN RISET, TEKNOLOGI DAN PENDIDIKAN TINGGI

UNIVERSITAS SYIAH KUALA
FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
JURUSAN BIOLOGI
CARLISSALAM - BANDM ACEN Tofpon, D651 - M28212, Fae: 755229
e =
Nomor : B/168MUNILLELDT2019 18 Februari 2019
Hal : Identifikasi udang
Kepada Yith,

Sdr. Dea Amanda

Mahasiswa Universitas Islan Negeri Ar-Raniry
Fakultas Sains & Teknologi

Jurusan Kimia

Dengan hormat, bersama ini kami sampaikan bahwa telah dilakukan identifikasi udang
windu dengan klasifikasi taksonomi sebagai berikut :

Regnum/Kingdom : Animalia

Sub Kingdom : Tracheobionta
Super Phylum : Ecdysozoa
Phyllum : Arthopoda
Classis/Class : Malacostraca
Sub Class : Eumalacostraca
Ordo/Order : Decapoda
FamiliaFamily : Penacidae
Genus/Genus : Penaeus
Species/Species : Penaeus monodon Fabricius, 1798
Staf Pengajar yang mengidentifikasi:

Dr. Alia Rizki, 5.5L, M.Sc (NIP 198202032008122001)

Demikian hasil identifikasi ini dibuat untuk dapat digunakan sesuai keperluan.

Bl

Dr, Betty Mauliya Bustam, 5.5i., M.Se
NIP 197304131997022001
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PEMERINTAH ACEH
DINAS KESEHATAN

UPTD BALAI LABORATORIUM KESEHATAN

JI Tgk H. Mubammad Dawsd Dlll'llli Hu. 168 Tip. {ﬁ‘l}]iﬂ.ﬂ F'.n, {BaS1) HIJ-I Bandn Aceh

|'I'I1.II|| 5. i o

m Webaite: |

nhke

e blockspot.cor

HASIL UJI ANALISA SAMPEL Mn
Mo Order : 403 - 405
No. Sampel : 353355/ 1-3 / VIII / 2019
Mama Pengirim : Siti Zakia Ramadhani
Alamat =
Petugas Pengambil : 5itl Zakia Ramadhani
Tangagal Ambil : 6 Agustus 2019 Jam : -
Tanggal Terima ¢ 6 Agustus 2019 Jam ! 15.15 Wib
Tanggal Analisa : 8 Agustus 2019
Jenis Sampel : Larutan Standar
Lokasi : Banda Aceh
Pengawet » Tanpa Pengawet
Kode | Baku Hasil
MNo. Sampel Parameter Satuan Mutu e Abs MDL Acuan Metode
1. | Zppm | Mangan(Mn)*| Mg/ - 1,227 0,0028 | 0020 | SNI6989.5-2009 |\
2. | 6ppm | Mangan(Mn)* | Mg/l - 6,798 0,0088 0,020 SNI 6989.5-2009
3. | 10ppm | Mangan ( Mn ) * Mg/l - 9,676 0,0119 0,020 SNI 6989.5-2009
FRLIV/KKT .02/ Rev: 1
Ket: * Parameter yarg teralneditas
Catatan ;
+ lLembar hasl permeriiaaan tidak damimicn & haeyn berai ustul contoh bersebul distr
- Lembar hissl pemericaan boak boleh digandaken & dasbariumsion thaa persstujuan dan
Kepala IPTD Basl Laboratonium Kesehatan Acch 1
- Pengambian samped tidss Slkuion cheh pefugas Labkes, Latorstodum Ranys F
bertanggung reab terhadap sampel g Sterveg cleh Labkes
. 9 Agustus 2019
,a’ . g Jawab Teknis

Nip. 19?21]602 1994(]3 2 003



PEMERINTAH ACEH

DINAS KESEHATAN

UPTD BALAI LABORATORIUM KESEHATAN

JI. Tgk H. Mubsmmad Davd Beureweh Moo 168 Thp, (0651) 23834 Fax, (651) 23834 Bands Aceh
E-mail: labkes acehil vahoo Com Website: hup/lables-aceh. blockspot.com

HASIL UJI ANALISA SAMPEL Mn

Mo Order L4 - 446
No. Sampel : 939 -395/1-3 / VIII / 2019
Mama Pengirim ¢ Siti Zakia Ramadhani
Alamat HE
Petugas Pengambil -
Tanggal Ambil i 26 Agustus 2019 Jam : -
Tanggal Terima : 26 Agustus 2019 Jam : 11.15 Wib
Tanggal Analisa : 28 Agustus 2019
Jenis Sampel : Air Bersih [ Aquades )
Lokasi : UIN AR-RANIRY Banda Aceh
Pengaweat : Tanpa Pengawet
No. | Kode Sampel » Parameter Satuan Hasil Analisa Acuan Metode
1. 0,5 gram Mangan ( Mn ) * Mg/l 0,018 SNI 6989.5-2009
2. 1,5 gram Mangan [ Mn ) * Mal 0,037 SNI 6989.5-2009
3. 2,5 gram Mangan ( Mn ) * Mg/l 0,073 SNI 6989.5-2009

FRLIW/KET. 02 Fev: 1

Ket: * Parnmeter yang lersipecdios

Catatan :

- Lernbar bl pemerkcaan tsk diumismian B rarmm bertaly wetuk contoh terssbut distors

= mummmwtmwmﬁ
Kepals UFTD Bals Laboratorium Kesehatan Aceh
bertanggung Jawah terhadip SRS yang ORerTRa oleh Labkes

Aoeh, 29 Agustus 2019
fgling Jawab Teknis




PEMERINTAH ACEH

DINAS KESEHATAN

UPTD BALAI LABORATORIUM KESEHATAN

J1. Tgk H. Mubasmmad Dawd Beurcuch No. 168 Tlp, (0651) 23834 Fax., (651) 23834 Bands Acch

E-mail: labkes_acehevaboo. Com Website: p/lables

HASIL UJI ANALISA SAMPEL Mn

acen.

bk s ol com

No Order o oddd - 446

Mo. Sampel : 939 - 395 / 1-3 / VIIT / 2019

Mama Pengirim ¢ Siti Zakia Ramadhani

Alamat HE

Petugas Pengambil : -

Tanggal Ambil : 26 Agustus 2019 Jam : -

Tanggal Terima : 26 Agustus 2019 Jam : 11.15 Wib

Tanggal Analisa : 28 Agustus 2019

Jenis Sampel : Air Bersih { Aquades )

Lokasi : UIN AR-RANIRY Banda Aceh

Pengawet : Tanpa Pengawet

MNo. | Kode Sampel Parameter Satuan Hasil Analisa Acuan Metode

1. 0,5 gram Mangan [ Mn ) * Mg/l 0,018 SNI 6989,5-2009
2, 1,5 gram Mangan ( Mn ) * Mag/l 0,037 SNI 6989.5-2009
3. 2,5 gram Mangan ( Mn ) * Mg/ 0,073 SNI 6989.5-2009

FR.IV/EKT.02/Riev: 1

Ket: = Parameter yansg lerpknpcias

Catatan :

- Lemiar hasl pemerikanan tidsk diumimican & Paeym beviak ik conboh tersebut distrs
- Lembar hasil pemeriiceann tidak bokeh digandalan & disebaniuisken e persstujusn dar
Kepala UPTD Balsl Laboratorium Kesshatss Aceh

- Pengambian samped tidak dilakukan oleh petugas Latikes, Labaoratorm hams
bertangqung Lewat tecibdan Sampsl yang diteria oleh Dabkes

Nip. 19720602 199403 2 003






