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PREPARASI KITOSAN SILIKA TERIMOBILISASI GRIESS
SALTZMAN SEBAGAI ADSORBEN DALAM PENGAMBILAN
SAMPEL GAS NO:
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Program Studi DIl Analisis Kimia Fakultas Matematika dan limu Pengetahuan
Alam Universitas Islam Indonesia JI. Kaliurang Km 14,5 Yogyakarta
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INTISARI

Telah dilakukan preparasi kitosan silika terimobilisasi griess saltzman sebagai
adsorben dalam pengambilan sampel gas NO. dan bertujuan mengetahui kondisi
optimasi massa kitosan dan waktu adsorpsi yang dapat menghasilkan kapasitas
adsorpsi optimum pada pengunaan adsorben kitosan silika dan kitosan silika griess
Saltzman dalam pengambilan gas NO.. Adsorben dibuat dengan campuran kitosan
dan silika dengan perbandingan yaitu kitosan silika (2:1), kitosan silika griess
saltzman (2:1), kitosan silika (3:1), kitosan silika griess saltzman (3:1). Analisis
yang digunakan untuk menentukan kapasitas adsorpsi yaitu dengan metode griess
saltzman menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Bedasarkan hasil data penelitian
kondisi optimum untuk ke 2 variasi yaitu kitosan silika (2:1) massa 0,1 gram dengan
kapasitas adsorpsi 6.0860ug/gram dan waktu 50 menit dengan kapasitas adsorpsi
5,3458ug/gram. Kitosan silika griess saltzman (2:1) massa 0,1 gram dengan
kapasitas adsorpsi 14,0637ug/gram dan waktu 60 menit dengan kapasitas adsorpsi
12,8300pg/gram. Kitosan silika (3:1) massa 0,1 gram dengan kapasitas adsorpsi
8,05996ug/gram dan waktu 60 menit dengan kapasitas adsorpsi 6,8262ug/gram.
Kitosan silika griess Saltzman (3:1) massa 0,1 gram dengan kapasitas adsorpsi
13,0356pg/gram dan waktu 60 menit dengan kapasitas adsorpsi 11.8020ug/gram.
Hasil adsorbsi dari empat variasi adsorben kitosan silika dapat menurunkan kadar
gas NO2 dan komposisi adsorben kitosan silika yang memiliki nilai kapasitas
adsorpsi tertinggi yaitu adsorben kitosan silika (3:1) yang terimobilisasi griess
saltzman dengan optimasi massa 0,1 gram dan waktu 60 menit.

Kata kunci: kitosan, silika, griess saltzman, adsorpsi, nitrogen dioksida,
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang
Udara merupakan unsur yang sangat penting dibutuhkan oleh manusia,

tumbuhan dan hewan untuk mempertahankan hidupnya. Udara yang dibutuhkan
kehidupan di bumi merupakan gas yang tidak berbau, tidak berasa, tidak tampak
maupun tidak berwarna. Menurut Badan Pengawas Lingkungan Hidup DKI Jakarta,
udara bersih jika terjadi penambahan gas-gas lain dan menimbulkan gangguan serta
komposisi pada udara tersebut maka udara dikatakan tercemar.

Perkembangan majunya teknologi dan industri telah menimbulkan dampak
besar bagi kehidupan manusia, khususnya di Indonesia yang terus mengalami
peningkatan jumlah kendaraan bermotor untuk setiap tahunya. Jumlah kendaraan
pada tahun 2017 mencapai 137.211.818 unit, dengan pertumbuhan 0,06% dari
tahun sebelumnya. Sementara pada tahu 2018, jumlah kendaraan mencapai
146.858.759 unit, dengan tren peningkatan yang mencapai 0,08%. Menurut Badan
Pusat Statistik Jakarta Pusat, hal ini menunjukkan bahwa secara tidak langsung
pemcemaran udara di Indonesia akan semakin meningkat seiring peningkatan
jumlah kendaraan bermotor pada tahun 2017 sampai 2018.

Peningkatan jumlah kendaraan bermotor terbukti sebagai penyumbang
pencemaraan udara tertinggi di Indonesia yakni sekitar 60-70%. Gas buang dari
asap industri berkisar antara 10-15% sedangkan sisanya berasal dari sumber
pembakaran lain yaitu seperti pembakaran sampah dan pembakaran hutan.
Penyebab utama pemcemaran udara yang jarang disadari yaitu berasal dari gas dan
partikel yang diemisikan oleh kendaraan bermotor (Ismiyati, 2014). Emisi gas
buang yang dihasilkan dari sisa hasil pembakaran kendaraan bermotor mengandung
senyawa hidrokarbon (HC), karbon monoksida (CO), NO2, oksida belerang (SO>),
timbal (Pb), karbon dioksida (CO2) (Suharto, 2010).

Toksisitas dari kelompok polutan gas tersebut berbeda-beda, polutan yang
paling berbahaya bagi kesehatan yaitu partikel-partikel, kemudian diikuti berturut-
turut gas NO., SOy, hidrokarbon, dan gas yang paling rendah tingkat toksisitasnya

yaitu karbon monoksida. Partikel-partikel paling berbahaya karena mampu



menyingkirkan pertahanan alami dari system pernafasaan dan dapat mengakibatkan
penyakit seperti asma, bronkitis dan pembengkakan paru-paru (Ratnani, 2008).

Upaya yang dapat digunakan untuk mengurangi zat pencemaran udara
secara umum bisa dilakukan dengan menanam pohon, uji emisi semua kendaraan
dan menyiapkan peraturan daerah mengenai uji emisi. Kendaaran yang tidak lolos
uji bisa ditindak lanjuti sesuai dengan peraturan daerah. Pencemaran yang
dihasilkan oleh kendaraan yang tidak lolos uji emisi, dapat dikurangi konsentrasi
emisi gas pada kendaraan bermotor diperlukan suatu zat yang dapat berpotensi
untuk menyerap atau mengadsorpsi gas tersebut agar konsentrasi gas di udara dapat
berkurang. Adsorben yang berpotensi untuk menyerap emisi gas NO> yaitu karbon
aktif, alumina, kitosan, dan zeolit (Redha, Penyerapan Emisi CO dan NOx pada
Gas Buang Kendaraan Menggunakan Karbon Aktif dari Kulit Cangkang Biji Kopi,
2018). Adsorpsi gas NO- dengan kitosan dapat mengurangi jumlah gas NO..

Kitosan merupakan polimer polisakarida secara luas tersdistribusi di alam
sebagai material eksokeleton pada udang, kepiting, lobster, dan serangga dengan
jumlahnya berlimpah kedua setelah selulosa. Kitosan telah dikteahui bahwa
memiliki gugus amina dan hidroksil yang terikat, sehingga menyebabkan kitosan
mempunyai reaktifitas kimia yang tinggi dan menyebabkan sifat polielektrolit
kation. Kitosan mempunyai gugus —NH> yang mempunyai sepasang elektron bebas
yang reaktif terhadap senyawa lain sehingga menjadikan kitosan mudah untuk
dimodifikasi (Dinata et al., 2013). Salah satu bentuk modifikasi dari kitosan adalah
merubah kitosan menjadi bentuk sol agar susunan struktur dari kitosan lebih tertata.
Silika merupakan salah satu adsorben yang paling sering digunakan dalam proses
adsorpsi. hal ini disebabkan karena silika mudah diproduksi dan sifat permukaan
yaitu struktur geometri pori dan sifat kimia pada permukaan yang dapat mudah
dimodifikasi (Fahmiati, 2006). Oleh karena itu pada penelitian ini akan dibuat
kitosan silika, sehingga dapat meningkatkan kapasitas adsorpsi gas NO-.

Proses adsorpsi dan banyakanya adsorbat yang dapat teradsorpsi terdapat
beberapa faktor yang dapat mempengaruhi yaitu karakteristik adsorben, ukuran pori
adsorben, pH, temperatur, waktu kontak, dan massa adsorben (Nascimento, 2012).

Maka dari itu untuk mendapatkan hasil yang optimal dalam adsorpsi kitosan silika

2



terhadap gas NO: perlu dilakukan optimalisasi terhadap faktor yang dapat
mempengaruhi hasil adsorpsi kitosan silika dan kitosan silika terimobilisasi Griess
Saltzman. Analisis kapasitas adsorpsi adsorben kitosan silika dan kitosan silika
griess Saltzman terhadap gas NO. dilakukan dengan menggunakan instrumen

spektrofotometer ultra violet-visible (Spektrofotometer UV-Vis).

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan uraian di atas, dapat dirumuskan permasalahan yaitu,

1. Bagaimana optimasi massa pada penggunaan adsorben kitosan silika dan
kitosan silika griess Saltzman yang optimum dalam pengambilan sampel
gas nitrogen dioksida (NO2)?

2. Bagaimana optimasi waktu pada penggunaan adsorben kitosan silika dan
kitosan silika griess Saltzman yang optimum dalam pengambilan sampel
gas nitrogen dioksida (NO2)?

1.3 Tujuan
Mengetahui kondisi optimasi massa kitosan dan waktu adsorpsi yang dapat

menghasilkan kapasitas adsorpsi optimum pada pengunaan adsorben kitosan silika

dan kitosan silika griess Saltzman dalam pengambilan gas Nitrogen Dioksida.

1.4  Manfaat Penelitian

1. Mempelajari metode pengambilan sampel udara dengan stabilitas yang lebih
tinggi

2.  Mempelajari potensi adsorben dari bahan alam ramah lingkungan yang dapat

dikembangkan dalam prosedur pengambilan sampel udara



BAB |1
TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Kitosan
Kitosan merupakan senyawa turunan kitin dan mempunyai struktur kimia

yang sama dengan Kitin, terdiri dari rantai molekul yang panjang dan berat molekul
yang tinggi. Kitosan memiliki rumus molekul (CsH1:NO4)n yang tersusun dari
polimer glukosamin dan N-asetilglukosamin dan mempunyai rantai yang linear
(Sugita, 2009). Kitosan adalah biopolimer yang mempunyai keunikan yaitu dalam
larutan asam dan tidak dapat larut dalam larutan netral dan basa, Pelarut kitosan
yang baik adalah asam asetat (Bahri, 2015). Sifat biologi kitosan yang
menguntungkan yaitu alami, mudah diuraikan oleh mikroba (biodegradable), dan
Biokompatibel yang artinya sebagai polimer alami yang tidak mempunyai efek
samping dan tidak beracun (Muzzarelli, 1996).

Kitosan dapat diaplikasikan diberbagai bidang di industri makanan,
kesehatan, farmasi, kesehatan dan pertanian serta digunakan di pengolahan air
limbah. Bidang industri makanan kitosan dapat digunakan sebagai pengawet,
pengawet, penstabil warna, dan tambahan pakan hewan ternak (Shahidi, 1999).
Manfaat kitosan dibidang pertanian adalah sebagai herbisida, pestisida,
deasidifikasi buah-buahan, sayuran, dan penjernih sari buah. Kitosan diaplikasikan
sebagai antimikroba, antijamur, dan pembalut luka dan benang bedah yang mudah
diserap tubuh yang diterapkan dibidang kedokteran (Sugita, 2009).

2.2  Adsorpsi
Adsorpsi adalah proses dimana terjadi fenomena fisik pada saat permukaan

zat padat (adsorben) dikontakkan dengan molekul-molekul fluida (adsorbat) yang
berupa gas atau cair (Nascimento, 2012). Adsorpsi dapat dibedakan menjadi dua
macam Yyaitu adsorpsi kimia dan adsorpsi fisis. Adsorpsi fisis mempunyai sifat
secara umum yaitu gaya intermolekul yang lemah, sedangkan adsorpsi kimia
mempunyai sifat yaitu dapat membentuk ikatan kimia antara molekul yang terikat
pada permukaan adsorben dengan molekul adsorbat (Kundari, 2008).

Proses adsorpsi dapat berlangsung jika permukaan padatan dan molekul gas

atau cair saling dikontakan, maka terdapat gaya kohesif termasuk gaya hidrostatik
4



dan gaya ikatan hidrogen yang bekerja diantara molekul seluruh material. Gaya
yang tidak seimbang akan menyebabkan perubahan-perubahan konsentrasi molekul
pada interface fluida. Molekul fluida yang diserap tetapi tidak melekat ke
permukaan adsorben disebut adsoptif sedangkan yang melekat disebut adsorbat
(Ginting, 2008). Proses adsorpsi menunjukkan bahwa molekul akan melepaskan
dari larutan dan terserap pada permukaan adsorben diakibatkan karena terjadi
proses reaksi fisika dan kimia (Khairunisa, 2008).

Faktor yang dapat mempengaruhi proses adsorpsi dan banyakanya adsorbat
yang dapat teradsorpsi yaitu karakteristik adsorben, ukuran pori adsorben, Ph,
temperatur, waktu kontak, dan massa adsorben (Nascimento, 2012). Karakteristik
adsorben dapat mempengaruhi laju adsorpsi yaitu ukuran dan luas permukaan
partikel, semakin luas permukaan adsorben maka jumlah partikel adsorbat yang
diserap semakin banyak. Ukuran pori adsorben berpengaruh pada proses adsorpsi,
jika pori adsorben cukup besar maka proses adsorpsi akan lancar. Derajat keasaman
dapat mempengaruhi proses adsorpsi karena ion hidrogen dapat menjerap secara
kuat dan pH dapat mempengaruhi proses ionisasi. Temperatur berpengaruh pada
proses laju adsorpsi, karena jika temperature meningkat makan laju adsorpsi akan

meningkat.

2.3 Metode Griess Saltzman
Metode griess Saltzman digunakan dalam menganalisa kolorimetri NO2.

Metode ini didasarkan pada reaksi NO2 dengan asam sulfanilat membentuk
senyawa garam diazoinium, reaksi tesebut disajikan dalam Gambar 2.1.

@]

OH

. h
N
H2
+ HNO, —= + H — ©
O_S 0O 0= S 6] o= S_
HO HO HO
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Gambar 2. 1 Reaksi Pembentukan lon Diazonium (Riswiyanto, 2007)

lon diazonium akan bereaksi dengan N-(1-naftil)-etilendiamin dihidroklorida
membentuk senyawa azo dye yang berwarna ungu muda, reaksi yang terjadi
disajikan dalam Gambar 2.2.

O:5|:O NﬁN diazo coupling
OH

N - (1napthyl)ethilenediamine

OZSIDZO
OH

Gambar 2.2 Reaksi Pembentukan Senyawa Diazo (Silverstein, 1991)
Cara membuat larutan griess saltzman yaitu asam sulfanilat sebanyak 5

gram dilarutkan dalam 140 mL asam asetat glasial, diaduk menggunakan magnetik
stirrer dengan penambahan akuades 800 mL. Larutan dipindahkan dalam labu ukur
1000 mL kemudian ditambahkan 20 mL larutan NEDA, 10 mL aseton dan
tambahkan akuades hingga tanda batas, diseka lalu digojog hingga homogen.
Sampel udara dijerap menggunakan larutan griess Saltzman selama satu jam,
kemudian didiamkan selama 15 menit untuk mendapatkan senyawa azo dye yang
stabil. Setelah itu konsetrasi larutan ditentukan dengan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang 550nm (Wijaya, 2008).
2.4 Nitrogen Dioksida (NO2)

Nitrogen dioksida (NO2) merupakan salah satu gas yang berasal dari
kelompok polutan NO2 bersama dengan HNO3, HNO-, dan NO (CAI-Asia, 2010).
Gas —gas ini terbentuk dari bahan bakar yang dibakar pada suhu tinggi dan

bersumber dari gas buang kendaraan bermotor dan boiler industri pada cerobong



asap. Gas NO> merupakan agen pengoksidasi yang kuat ketika bereaksi di udara
membentuk nitrat organik beracun dan asam nitrat korosif (EPA, 2011).

Gas NO Nitrogen dioksida adalah gas beracun yang memiliki kelarutan
rendah didalam air dan memiliki kelarutan tinggi dalam larutan kloroform, alkali,
dan karbon disulfide. Metode yang umum digunakan dan sudah teruji
keakuratannya untuk mendeteksi NO. pada udara adalah spektrofotometri
menggunakan metode griess saltzman. Metode ini NO> di udara direaksikan dengan
pereaksi griess saltzman membentuk senyawa yang berwarna ungu. Intensitas
warna yang terjadi diukur dengan spektrofotometer pada panjang gelombang 520

nm.

2.5  Spektrofotometri UV-Vis
Spektrofotometri ultraviolet visible adalah seperangkat alat yang digunakan

untuk menentukan pengukuran energi cahaya yang terdiri dari dua komponen
utama yaitu spektometer dan fotometer. Spektometer menghasilkan spektra dengan
panjang gelombang tertentu, sedangkan fotometer merupakan alat yang berfungsi
untuk mengukur intensitas cahaya yang ditransmisikan atau diabsorpsi. Jadi
spektrofotmeter digunakan untuk mengukur energi secara relatif bila energi tersebut
ditransmisikan, direfleksikan atau diemisikan sebagai fungsi dari panjang
gelombang. Kelebihan dari fotometer adalah kemampuan alat dapat menyeleksi
panjang gelombang yang diinginkan dengan adanya alat pengurai seperti grating,
prisma atau celah optis (Gandjar, 2007).

Spektrofotometri absorbsi adalah sebuah instrumen untuk mengukur
absorbs atau penyerapan cahaya dengan energi (panjang gelombang) tertentu oleh
suatu atom. Absorbsi suatu cahaya oleh suatu molekul merupakan suatu bentuk
interaksi anatara gelombang cahaya (foton) dan atom atau molekul (Marzuki,
2012). Ketika cahaya dengan panjang berbagai panjang gelombang (cahaya
polikromatis) mengenai suatu zat, maka cahaya dengan panjang gelombang tertentu
saja yang akan diserap. Di dalam suatu molekul yang memegang peranan penting
adalah elektron valensi dari setiap atom yang ada hingga terbentuk suatu materi.
Elektron-elektron yang dimiliki oleh suatu molekul dapat berpindah (eksitasi),
berputar (rotasi) dan bergetar (vibrasi) jika dikenai suatu energi. Jika zat menyerap
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cahaya tampak dan ultraviolet maka akan terjadi perpindahan elektron dari keadaan
dasar menuju ke keadaan tereksitasi. Perpindahan elektron ini disebut transisi
elektronik. Apabila cahaya yang diserap adalah cahaya inframerah maka elektron
yang ada dalam atom atau elektron (Susanti, 2011).
Menurut hukum Lambert Beer, bahwa serapan berbanding lurus dengan
konsentrasi dan ketebalan sel yang dapat ditulis dengan persamaan :
A=¢.b.cC

A = serapan

€ = absorptivitas
b = ketebalan sel
¢ = konsentrasi

Hukum Lambert Beer menjadi dasar aspek kuantitatif dalam metode
spektrofotometri. Konsentrasi dapat dihitung berdasarkan rumus di atas.
Absorptivitas (a) merupakan konstanta yang tidak tergantung pada konsetrasi, tebal
kuvet, dan intensitas radiasi yang mengenai larutan sampel. Absorptivitas
tergantung pada suhu, pelarut, struktur molekul, dan panjang gelombang radiasi
(Day dan Underwood, 1999).

Spektrofotometer sinar tampak menggunakan lampu tungsten (wolfram)
sebagai sumber sinar dan untuk sumber sinar spektrofotometer UV digunakan
lampu deuterium. Energi dipancarkan sumber sinar bervariasi sesuai dengan
panjang gelombangnya.

1. Monokromator

Sinar yang berasal dari sumber sinar, selanjutnya masuk ke dalam monokromator.
Fungsi dari monokromator yaitu untuk memperoleh sinar monokromatis (sinar
dengan satu daerah panjang gelombang). Monokromator terdapat slit (celah) yang
berfungsi untuk memilih warna tertentu (panjang gelombang tertentu), pada slit
tersebut terdapat celah yang dapat meloloskan panjang gelombang tertentu yang
diinginkan.

3. Kuvet

Sinar monokromatis yang keluar dari monokromator memasuki sel. Sel yaitu

tempat disimpan larutan sampel yang akan diukur serapannya. Sinar monokromatis
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ditembakan ke sel atau kuvet, terjadi penyerapan sejumlah cahaya, sementara
sebagian akan diteruskan ke detektor.

4. Detektor

Detektor berfungsi untuk mengubah energi cahaya yang ditransmisikan atau
diteruskan oleh sel, yang jatuh mengenai detektor menjadi suatu besaran yang
terukur. Detektor harus mempunyai kepekaan yang tinggi, perbandingan sinyal
(noise) yang timggi, dan respon yang stabil pada daerah panjang gelombang
pengamatan. Detektor pada spektrofotometer uv-vis umumnya mengubah energi
cahaya menjadi energi listrik.

5. Meter (read out)

Sinyal listrik yang dihasilkan oleh detektor dapat dibaca oleh meter dengan
mengkoversikanya ke dalam besaran absorbansi atau %T. Alat meter (read out)

yang lebih modern absorbansi atau %T dapat diperoleh dalam bentuk digital.



BAB Il
METODOLOGI

3.1 Bahan
Bahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu kitosan, asam asetat 2%

(CH3COOH) (Merck), tetraethyl orthosilicate (TEOS), etanol, asam klorida 2%,
akuades, asam sulfanilat, asam asetat glasial, aseton, N-(1-naftil)-etilendiamin
dihidroklorida (NEDA, C12H16CI2N2), natrium nitrit, sampel NO2 diambil dari gas

buang di knalpot kendaraan bermotor roda dua.

3.2 Alat
Alat yang digunakan untuk pembuatan membran kitosan silika

terimobilisasi griess saltzman menggunakan gelas beaker 100 mL; 250 mL; dan 500
mL (Iwaki), Gelas Ukur 50 mL dan 100 mL (lwaki), pipet ukur 1 mL; 5 mL; 10
mL;dan 25 mL (lwaki), labu ukur 25 mL; 50 mL; 100 mL;dan 1000 mL (lwaki),
spatula, pengaduk kaca, stirer, magnetik stirer, cawan porselin, oven, kaca arloji,
propipet, botol semprot, neraca analitik, impinger, spektrofotometer UV-Vis
double beam (HITACHI UH5300)

3.1 Carakerja
1. Pembuatan asam asetat 2%

Asam asetat glasial sebanyak 10 mL dimasukkan dalam labu ukur 500 mL,
diencerkan dengan akuades hingga tanda batas, diseka kemudian digojog hingga
homogen.

2. Pembuatan asam klorida (HCI) 0,1M

Asam klorida pekat sebanyak 0,4032 mL dimasukkan dalam labu ukur 50
mL, diencerkan dengan akuades hingga tanda batas, diseka kemudian digojog
hingga homogen.

3. Pembuatan NEDA
Serbuk NEDA sebanyak 0,1 gram dimasukkan dalam labu ukur 100 mL

menggunakan akuades hingga tanda batas, diseka lalu digojog hingga homogen.
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4. Pembuatan larutan penjerap griess saltzman
Asam sulfanilat sebanyak 5 gram dilarutkan dalam 140 mL asam asetat
glasial, diaduk menggunakan magnetic stirrer dengan penambahan akuades 800
mL. Larutan dipindahkan dalam labu ukur 1000 mL kemudian ditambahkan 20 mL
larutan NEDA, 10 mL aseton dan tambahkan akuades hingga tanda batas, diseka
lalu digojog hingga homogen.
5. Membran kitosan silika
Pembuatan sol kitosan dan sol silika
1) Pembuatan sol kitosan
Kitosan sebanyak 4,5 gram dilarutkan dalam 150 mL asam asetat 2% dan diaduk
dengan pengaduk magnetic stirrer selama 3 jam
2) Pembuatan sol silika
Sebanyak 11,1 mL TEQOS, HCI 2,5 mL, dan akuades 44,4 mL dimasukkan dalam
gelas beaker dan diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 24 jam
3) Pembuatan membran kitosan silika
Sol kitosan dan sol silika dicampurkan dengan perbandingan volume
berdasarkan Tabel 3.1.

Tabel 3. 1 Perbandingan Volume Sol Silika dan Sol Kitosan
Rasio (V/Vv) Volume Sol Kitosan (mL)  Volume Sol Silika (mL)
2:1 60 30
3:1 90 30

Sol kitosan dan sol silika diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 2 jam.
Sol kitosan silika yang telah diaduk kemudian dituang dalam cawan petri untuk
dikeringkan selama 24 jam. Membran kitosan silika yang telah mengering
kemudian direndam dengan NaOH dan dinetralkan dengan akuades.

4) Pembuatan membran kitosan silika terimobilisasi griess saltzman
Membran kitosan silika yang sudah terbentuk direndam dalam larutan Griess
Saltzman selama 6 jam dan dilanjutkan perendaman dengan akuades selama 12

jam.
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6. Pembuatan larutan induk nitrit (NO2") 2000 pg/mL

Natrium nitrit sebanyak 0,5 gram dikeringkan dalam oven selama 2 jam
pada temperatur 105°C. Natrium nitrit yang sudah dikeringkan ditimbang sebanyak
0,2999 gram dilarutkan dalam labu ukur 100 mL menggunakan akuades hingga
tanda batas, diseka lalu digojog hingga homogen.
7. Pembuatan larutan standar nitrit (NO2") 20 pg/mL

Larutan induk nitrit diambil 2,5 mL dilarutkan dalam labu ukur 250 mL
menggunakan akuades hingga tanda batas, diseka lalu digojog hingga homogen.
8. Pembuatan kurva kalibrasi

Larutan standar nitrit diambil masing-masing sebanyak 0 mL; 0,1 mL; 0,2
mL; 0,4 mL; 0,6 mL; 0,8 mL;dan 1 mL dilarutkan dalam labu ukur 25 mL
menggunakan larutan penjerap Griess Saltzman hingga tanda batas, diseka lalu
digojog hingga homogen. Larutan deret standar didiamkan selama 15 menit agar
pembentukan warna sempurna, kemudian masing-masing larutan standar diukur
serapan dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 550,0 nm dan
dibuat kurva kalibrasi anatara serapan dengan jumlah NO2 (ug/mL).
9. Uji optimasi membran kitosan silika griess saltzaman dan kitosan silika
9.1.  Pengaruh massa

Membran kitosan silika griess saltzaman dan kitosan silika ditimbang
dengan sebanyak 0,1 gram; 0,2 gram; 0,3 gram; 0,4 gram; dan 0,5 gram, dimasukan
dalam selang plastik berdiameter 0,5 cm sepanjang 5 cm. Selang yang diisi dengan
membran kemudian dirangkai dengan alat penjerap. Selang yang menghubungkan
knalpot ke impinger disambungkan dengan selang yang diisi dengan membran
kitosan silika. Larutan penjerap Griess Saltzman yang dimasukan dalam botol
penjerap sebanyak 10 mL dan dihidupkan pompa penghisap udara dan diatur
kecepatan alir 0,4 L/menit, dilakukan pengambilan contoh uji selama 1 jam. larutan
penjerap yang sudah dilakuakan pengujian kemudian diukur serapan dengan
Spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 550,0 nm.
9.2.  Pengaruh waktu

Membran kitosan silika griess saltzaman dan kitosan silika ditimbang

dengan sebanyak 0,1 gram, dimasukkan dalam selang plastik berdiameter 0,5 cm
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sepanjang 5 cm. Selang yang diisi dengan membran kemudian dirangkai dengan
alat penjerap. Selang yang menghubungkan knalpot ke impinger disambungkan
dengan selang yang diisi dengan membran kitosan silika. Larutan penjerap Griess
Saltzman yang dimasukan dalam botol penjerap sebanyak 10 mL dan dihidupkan
pompa penghisap udara dan diatur kecepatan alir 0,4 L/menit, dilakukan
pengambilan contoh uji selama 1 jam. larutan penjerap yang sudah dilakuakan
pengujian kemudian diukur serapan dengan Spektrofotometer UV-Vis pada

panjang gelombang 550,0 nm.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Kitosan adalah senyawa yang dihasilkan dari destilasi kitin yang berasal
dari limbah kulit, kepala, dan ekor udang (Beni Setha, 2019). Kitosan merupakan
senyawa biopolimer yang mempunyai sifat dalam larutan asam akan memiliki
katarkteristik kation dan bermuatan positif, sedangkan dalam larutan alkali, kitosan
akan mengendap. Gugus hidroksil dan amino disepanjang rantai polimer yang
dimiliki kitosan, sangat efektif mengadsorpsi kation ion logam berat maupun kation
zat-zat organik (Pratiwi, 2014).

Kitosan memiliki kemampuan membentuk lapisan tipis dan memiliki sifat
optis aktif (Santoso, 2016). Selain itu, Kkitosan memiliki sifat mudah
terbiodegradasi, tidak beracun dan ramah lingkungan, menjadikan kitosan dapat
diaplikasikan dalam berbagai bidang, diantaranya di bidang industri, pertanian, dan
lingkungan (Kusumawati, 2009). Salah satu pengaplikasian yang bisa diterapkan
dalam bidang lingkungan yaitu sebagai adsorben gas buang kendaaraan bermotor
yang berupa gas nitrogen oksida (NO2).

4.1  Karakterisasi Kitosan

Pengaplikasian kitosan sebagai adsorben harus dimodifikasi karena kitosan
memiliki Kketerbatasan dalam kereaktifitasannya, oleh karena itu dalam
pengaplikasin kitosan dikombinasikan dengan TEOS dan menjadikan kitosan
menjadi membran. Aplikasi membran kitosan sebagai adsorben harus dilakukan
optimasi untuk mendapatkan hasil adsorpsi yang maksimum. Optimasi pada
penelitian ini dilakukan dengan mengembangkan membran kitosan silika
diimobilisasi dengan griess Saltzman, massa kitosan dan waktu adsorpsi.

Karakterisasi kitosan dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui gugus
fungsi dari senyawa kitosan, dengan menggunakan Fourier transformed infrared
(FTIR). Spektroskopi inframerah ini didasarkan pada vibrasi atom dalam suatu
molekul. Prinsip kerja spektroskopi inframerah yaitu dengan melewatkan radiasi
elektromagnetik inframerah melalui sampel yang memiliki momen dipol permanen

atau induksi dan menentukan fraksi yang terdapat dalam sampel berdasarkan radiasi
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penyerapan pada energi dengan panjang gelombang tertentu (Stuart, 2004). Energi
disetiap puncak pada spektrum peneyerapan sesuai dengan frekuensi vibrasi
molekul, sehingga memungkinkan untuk mengidentifikasi kualitatif jenis ikatan
tertentu dalam sampel. Spektrometer infra merah biasanya mencatat enenrgi radiasi
elektromagnetik yang ditransmisikan melalui sampel sebagai fungsi dan panjang
gelombang atau frekuensi spektrum total dianalisis dengan proses interferensi dan
diubah menjadi rentang frekuensi atau panjang gelombang (Edward, 2017).

Spektrum IR standar kitosan disajikan dalam Gambar 4.1.
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Gambar 4.1 Spektrum IR Standar Kitosan
Berdasarkan spektrum FTIR standar kitosan terdapat pita tajam yang

merupakan serapan untuk gugus karbonil amida (-C=0) pada bilangan gelombang
1639,15 cm?, selain itu terdapat pita serapan gugus nitrogen (-NH) dan alcohol (O-
H) yang memiliki bilangan gelombang sama yaitu 3416,34 cm™. Pita serapan untuk
ikatan (C-O) terdapat pada bilangan gelombang 1081,11 cm™. Spektrum IR kitosan

silika griess saltzman disajikan dalam Gambar 4.2
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Gambar 4.2 Spektrum IR Kitosan Silika Griess Saltzman
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Spektrum IR kitosan silika griess saltzman terdapat pita serapan gugus (C-
N) pada bilangan gelombang 2335,48 cm™, gugus ini tidak terdapat serapan
spektrum IR standar kitosan. Serapan untuk gugus karbonil amida (-C=0) pada
bilangan gelombang 1640,30 cm™, selain itu terdapat pita serapan gugus nitrogen
(-NH) dan alcohol (O-H) yang memiliki bilangan gelombang sama yaitu 3461,85
cmL, Pita serapan untuk ikatan (C-O) terdapat pada bilangan gelombang 1102,42
cm™,

Berdasarkan hasil serapan IR untuk spektrum standar kitosan dan kitosan
silika griess Saltzman terdapat perbedaan nilai serapan pada bilangan gelombang
2335,48 cm™ yang hanya terdapat pada serapan kitosan silika griess saltzman,
serapan tersebut merupkan serapan gugus nitril (C-N) yang terdapat pada gugus
fungsi larutan griess saltzman. Spektrum standar kitosan jika dibandingkan dengan
hasil pengujian pembuatan dan karakterisasi kitosan dari kulit udang galah memilki
kesamaan pada bilangan gelombang. (Azizati, 2019)

4.2  Proses Adsorpsi Gas NO2

Membran kitosan silika dibentuk menjadi 2 jenis perbandingan volume
antara sol silika dan sol kitosan yaitu, membran kitosan : silika (2:1) dan (3:1).
Kedua membran tersebut masing-masing dilakuakan pengimobilisasian dengan
larutan penjerap griess Saltzman. Membran kitosan silika digunakan sebagai filter

pada hasil gas buang kendaraan bermotor yang dirangkai seperti Gambar 4.1.

UDARA
KELUAR
UDARA
MASUK
| -

IMPINGER

Gambar 4.3 Rangkaian alat saat mengadsorpsi gas buang kendaraan
bermotor
Berdasarkan Gambar 4.1 membran kitosan silika digunakan sebagai filter

untuk mengadsorpsi gas buang kendaraan bermotor yang berupa gas NO>. Selang
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yang diisi dengan membran kitosan silika dihubungkan dengan alat impinger yang
berfungsi sebagai alat untuk menjerap gas NO> yang tidak bisa teradsorpsi oleh
membran kitosan silika. Larutan penjerap tersebut diukur absorbansinya dengan
menggunakan spekrofotometer ultra violet — visibel (UV-Vis) untuk mengetahui
daya adsorpsi membrane kitosan silika terhadap gas NO». Variasi waktu dan massa
dilakukan untuk mengetahui kondisi optimum membran kitosan silika griess
Saltzman dan kitosan silika dalam mengadsorpsi gas NOa.

4.3 Penentuan Linearitas
Linearitas merupakan kemampuan metode analisis yang dapat memberikan

respon yang proposional terhadap konsentrasi analit yang terdapat dalam sampel.
Penentuan linearitas dilakukan dengan membuat kurva kalibrasi menggunakan
deret standar. Deret standar yang digunakan yaitu dengan larutan standar nitrit
diambil masing-masing sebanyak 0 mL; 0,1 mL; 0,2 mL; 0,4 mL; 0,6 mL; 0,8
mL;dan 1 mL dilarutkan dalam labu ukur 25 mL menggunakan larutan penjerap
Griess Saltzman. Penentuan panjang gelombang untuk larutan nitrogen dioksida
dilakukan dengan cara mengambil larutan deret standar tengah-tengah yang
didapatkan kemudian diukur serapan zat yang memberikan penyerapan paling
tinggi. Panjang gelombang yang didapatkan dalam penelitian ini yaitu sebesar 550
nm. Fungsi dari penentuan panjang gelombang yaitu pada saat penentuan serapan
sampel dapat menghasilkan data yang memiliki keakuratan dan presisi yang
dihasilkan semakin tinggi, atau kesalahan yang dihasilkan semakin kecil. Hasil

pengukuran larutan standar nitrogen dioksida disajikan dalam Tabel 4.2.

Tabel 4. 1 Hasil Pengujian Larutan Standar

Standar  Konsentrasi (ug/mL) Absorbansi

1 -0.0095 0.000
2 0.0880 0.079
3 0.1546 0.133
4 0.3228 0.269
5 0.4910 0.406
6 0.6427 0.529
7 0.7903 0.648
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Hasil pengukuran larutan standar NO, digunakan untuk menentukan kurva kalibrasi
dengan membuat grafik hubungan antara konsentrasi dengan serapan atau
absorbansi dari masing-masing larutan standar yang diukur yang dapat dilihat pada
Gambar 4.2.
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Gambar 4.2 Kurva Kalibrasi Larutan Standar NO2
Berdasarkan Gambar 4.2 didapatkan persamaan garis yaitu y = 0.8106x +

0.0077 dengan nilai koefisien determinasi yang diperoleh yaitu (R?) sebesar 0.9992
dan koefisien korelasi (r) sebesar 0,9996. Menurut SNI 7119-2:2017, untuk syarat
keberterimaan koefisen korelasi yaitu sebesar 0,9996. Menurut SNI 7119-2:2017,
agar suatu pengujian dapat dikatakan valid maka untuk syarat keberterimaan
koefisen korelasi yaitu > 0,995. Hasil uji dari penelitian ini telah memenuhi syarat
keberterimaan koefisien korelasi yang telah ditentukan dan nilai ini menunjukan
bahwa linearitas dapat dikatakan baik karena nilai koefisien korelasi hasil penelitian
memiliki nilai diatas 0,995.
4.4  Penentuan Limit of Detection (LOD) dan Limit of Quantitation (LOQ)
Limit of Detection (LOD) merupakan jumlah terkecil analit dalam sampel
yang bisa dideteksi dan masih memberikan sinyal yang signifikasi dibandingan
dengan blanko. Limit of Quantitation (LOQ) adalah nilai konsentrasi terendah dari
zat diukur pada saat instrumen dapat mendeteksi zat tersebut dengan presisi dan
akurasi yang baik (Harmita, 2004). Penentuan nilai LOD dan LOQ menggunakan
data absorbansi larutan standar nitrit dapat dilihat pada Tabel 4.
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Tabel 4. 2 Hasil Penentuan LOD dan LOQ

Konsentrasi (ug/mL)  Absorbansi (y) Yi Y-Yi (Y-Yi)?
0 0,0000 0,0077 -0,0077  0,0000593
0,08 0,0790 0,0725 0,0065 0,0000416
0,16 0,1330 0,1374 -0,0044  0,0000193
0,32 0,2693 0,2671 0,0022  0,0000050
0,48 0,4057 0,3968 0,0089  0,0000788
0,64 0,5287 0,5265 0,0022  0,0000048
0,8 0,6483 0,6562 -0,0078  0,0000616
> (Y-Yi)? 0,0002
Sy/x 0,0073
LOD pg/mL 0,0272
LOQ pg/mL 0,0907

Bedasarkan Tabel 4. Diperoleh nilai LOD sebesar 0,0272 pg/mL, artinya
konsentrasi 0,0272 pg/mL merupakan jumlah terkecil nitrogen dioksida dalam
sampel yang dapat dideteksi dan masih memberikan respon signifikan pada alat
spektrofotometer UV-Vis dibandingkan dengan blanko. Nilai LOD harus berada
dibawah konsentrasi dari deret standar terkecil, karena apabila konsentrasi dari
deret terkecil dibawah nilai LOD, maka dapat dikatakan bahwa metode yang
digunakan tidak sesuai dengan analisis yang diharapkan. Nilai LOQ yang diperoleh
sebesar 0,0907 pg/mL, yang artinya kuantitas terkecil nitrogen dioksida dalam
sampel yang masih dapat memenuhi kriteria seksama dan cermat sebesar 0,0907
pmg/mL. Konsentrasi tersebut merupakan konsentrasi terkecil yang tidak
menimbulkan bias dalam perhitungan.

Perbandingan hasil LOD dan LOQ yang ditemukan dalam SNI 7119-2:2017
didapatkan hasil yaitu untuk nilai LOD sesesar 0,04 pg/mL, sedangkan nilai LOQ
sebesar 0,12 pg/mL. Berdasarkan hasil tersebut dapat dinyatakan bahwa nilai yang
didapatkan dari LOD dan LOQ dari hasil penelitian dan SNI merupakan nilai analit
terkecil dalam sampel yang masih dapat diukur dengan presisi dan akurat oleh

instrument.
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45  Massa Optimum
Massa membran kitosan silika (2:1), kitosan silika (2:1) terimobilisasi griess

saltzman, kitosan silika (3:1) dan kitosan silika (3:1) terimobilisasi griess saltzman,
yang optimum maka perlu dilakukan pengujian untuk mendapatkan adsorpsi yang
maksmium. Massa kitosan sebagai adsorben saat direaksiakan berpengaruh pada
adsorpsi gas NO». Massa adsorben yang diujikan dibuat dengan variasi 0,1; 0,2;
0,3; 0,4; dan 0,5 gram. Adsorpsi yang maksimal dalam variasi massa ditentukan
dengan hubungan grafik antara massa adsorben dengan kapasitas adsorben. Massa
adsorben yang mempunyai kapasitas adsropsi yang tinggi maka massa adsorben
tersebut merupakan massa optimum.

4.3.1. Kitosan Silika (2:1) dan Kitosan Silika (2:1) Griess Saltzman
Hasil kapasitas adsorbsi dari adsorben kitosan silika (2:1) dengan variasi

massa disajikan pada Tabel 4.3.

Tabel 4. 3 Kapasitas Adsorpsi Kitosan Silika (2:1) Variasi Massa

Massa . Konsentrasi Kapasita_s .
Adsorben Absorbansi Adsorpsi %Adsorpsi
(Hg/mL)

(gram) (Hg/gram)
0,1 0,0727 0,0801 6,0860 43%
0,2 0,0430 0,0435 4,8729 69%
0,3 0,0403 0,0403 3,3583 71%
0,4 0,0530 0,0559 2,1281 60%
0,5 0,0500 0,0522 1,7765 63%

Tabel 4.3 menunjukan hasil adsorpsi kitosan silika (2:1), dari hasil adsorpsi tersebut
masa adsorben yang mempunyai kapasitas tertinggi yaitu dengan variasi massa 0,1
gram. Hasil dari adsorpsi kitosan silika (2:1) griess Saltzman disajikan pada Tabel
4.4,

Tabel 4. 4Kapasitas Adsorpsi Kitosan Silika (2:1) Griess Saltzman Variasi

Massa
. Konsentrasi Kapa3|ta_s .
Massa (gram)  Absrobansi Adsorpsi %Adsorpsi
pug/mL
(Mg/gram)

0,1 0,0080 0,0004 14,0637 100%

0,2 0,0080 0,0004 7,0318 100%

0,3 0,0143 0,0082 4,4274 94%

0,4 0,0087 0,0012 3,4954 99%
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0,5 0,0030 -0,0058 2,9361 104%

Tabel 4.4 menunjukan hasil adsorpsi kitosan silika (2:1) griess saltzman,
dari hasil adsorpsi tersebut masa adsorben yang mempunyai kapasitas tertinggi
yaitu dengan variasi massa 0,1 gram. Hasil dari adsorpsi kitosan silika (2:1) dan
kitosan silika (2:1) griess Saltzman disajikan dalam bentuk grafik disajikan dalam
Gambar 4.3.
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Gambar 4.3 Grafik Hubungan Kapasitas Adsorpsi dengan Massa Adsorben
Kitosan Silika (2:1)
Massa optimal untuk kitosan silika (2:1) dalam grafik yaitu pada massa

adsorben 0,1 gram dan semakin besar massa adsorben kitosan silika kapasitas
adsorpsinya semakin menurun. Berdasarkan gambar 4.2 menunjukan bahwa
pengaruh massa pada kapasitas adsorpsi antara kitosan silika griess saltzman dan
kitosan silika terhadap adsorpsi gas NO> terdapat perbedaan yang cukup signifikan
pada massa adsorben 0,1 gram. Perbedaan massa adsorben 0,1 gram menunjukan
bahwa kitosan silika yang terimobilisasi griess Saltzman lebih optimum daripada
adsorben tanpa imobilisasi griess Saltzman. Pengimobilisasian griess saltzman
pada adsorben kitosan silika juga memberikan pengaruh pada kapasitas adsorpsi
gas NOo.
4.4.2. Kitosan Silika (3:1) dan Kitosan Silika (3:1) Griess Saltzman

Hasil kapasitas adsorbsi dari adsorben kitosan silika (2:1) dengan variasi

massa disajikan pada Tabel 4.3.
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Tabel 4. 5 Kapasitas Adsorpsi Kitosan Silika (3:1) Variasi Massa

Massa . Konsentrasi Kapasita_s .
Adsorben Absorbansi Adsorpsi %Adsorpsi
(g/mL)

(gram) (ug/gram)
01 0,0567 0,0604 8,0599 57%
0,2 0,0510 0,0534 4,3795 62%
0,3 0,0400 0,0398 3,3720 72%
0,4 0,0570 0,0608 2,0047 57%
0,5 0,0430 0,0435 1,9492 69%

Tabel 4.5 menunjukan hasil adsorpsi kitosan silika (3:1), dari hasil tersebut masa
adsorben yang mempunyai kapasitas tertinggi yaitu dengan variasi massa 0,1 gram.

Hasil dari adsorpsi kitosan silika (3:1) griess Saltzman disajikan pada Tabel 4.6.

Tabel 4. 6 Kapasitas Adsorpsi Kitosan Silika (3:1) Griess Saltzman Variasi

Massa
. Konsentrasi Kapasita_s .
Massa (gram)  Absorbansi Adsorpsi %Adsorpsi
pug/mL
(Lg/gram)

01 0,0163 0,0107 13,0356 92%

0,2 0,0180 0,0127 6.4150 91%

0,3 0,0140 0,0078 4,4412 94%

0,4 0,0030 -0,0058 3,6701 104%

0,5 0,0060 -0,0021 2,8621 101%

Tabel 4.6 menunjukan hasil adsorpsi kitosan silika (3:1) griess saltzman,
dari hasil adsorpsi tersebut masa adsorben yang mempunyai kapasitas tertinggi
yaitu dengan variasi massa 0,1 gram. Hasil dari adsorpsi kitosan silika (3:1) dan
kitosan silika (3:1) griess Saltzman disajikan dalam bentuk grafik disajikan dalam
Gambar 4.4.
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Gambar 4.4 Grafik Hubungan Kapasitas Adsorpsi dengan Massa Adsorben
Kitosan Silika (3:1)
Pengaruh massa adsorben pada kitosan silika gries saltzman (3:1) dan kitosan silika

(3:1) terhadap adsorpsi gas NO. dalam Gambar 4.4. Grafik tersebut menunjukan
bahwa massa optimal untuk kedua adsorben tersebut yaitu pada massa 0,1 gram.
Kapasitas adsorpsi dalam grafik menunjukan bahwa semakin berat massa adsorben
maka semakin rendah nilai kapasitas adsorpsi. Grafik tersebut juga menunjukan
bahwa terdapat perbedaan kapasitas adsorpsi kitosan silika griess Saltzman lebih
tinggi daripada kitosan silika tanpa imobilisasi griess Saltzman. Imobilisasi griess
Saltzman pada adsorben kitosan silika dapat mempengaruhi dalam proses adsorpsi
gas NO..
46  Waktu Optimum

Penentuan waktu dalam adsoprsi gas NO2 untuk membran kitosan silika
(2:1), kitosan silika (2:1) terimobilisasi griess saltzman, kitosan silika (3:1), dan
kitosan silika (3:1) terimobilisasi griess saltzman, yang optimum dilakukan
pengujian dengan variasi waktu 10, 20, 30, 40, 50, dan 60 menit. Penetuan waktu
optimum dilakukan bertujuan untuk mendapatkan waktu yang optimum adsorben
dalam mengadsorpsi gas NO2 untuk mencapai kesetimbangan antara adsorben dan
adsorbat. Waktu adsropsi yang optimum ditentukan dengan grafik hubungan antara

waktu kontak dengan kapasitas adsorpsi. waktu kontak adsorben yang mempunyai
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kapasitas adsorpsi yang tinggi maka waktu kontak adsorpsi tersebut merupakan
waktu kontak yang optimum.
4.4.3. Kitosan Silika (2:1) dan Kitosan Silika (2:1) Griess Saltzman

Hasil kapasitas adsorbsi dari adsorben kitosan silika (2:1) dengan variasi

waktu kontak disajikan pada Tabel 4.7.
Tabel 4. 7 Kapasitas Adsorpsi Kitosan Silika (2:1) Variasi Waktu Kontak

i Kapasitas
E/rvnzﬁfil:J) Absorbansi K(()Ssmt[?m Adsorpsi %Adsorpsi
(Hg/gram)
10 -0,0170 0,0305 1,9327 173%
20 -0,0050 0,0157 1,8505 652%
30 -0,0050 0,0157 2,0972 395%
40 -0,0093 0,0210 3,1664 297%
50 -0,0043 0,0148 5,3458 138%
60 0,0727 0,0801 4,8524 38%

Tabel 4.7 menunjukan hasil adsorpsi kitosan silika (2:1), dari hasil adsorpsi tersebut
adsorben yang mempunyai kapasitas tertinggi yaitu dengan variasi waktu 60 menit.

Hasil dari adsorpsi kitosan silika (2:1) griess Saltzman disajikan pada Tabel 4.8.

Tabel 4. 8 Kapasitas Adsorpsi Kitosan Silika (2:1) Griess Saltzman Variasi
Waktu Kontak

. Kapasitas
Wak'_cu Absrobansi Konsentrasi Adlzorpsi %Adsorpsi
(menit) ng/mL
(Mg/gram)
10 -0,0103 0,0222 1,1103 100%
20 -0,0140 0,0268 2,9608 1,043%
30 -0,0043 0,0148 2,0150 380%
40 -0,0080 0,0194 3,0019 282%
50 0,0013 0,0079 4,6468 120%
60 0,0080 0,0004 12,8300 100%

Tabel 4.8 menunjukan hasil adsorpsi kitosan silika (2:1) griess saltzman,
dari hasil adsorpsi tersebut adsorben yang mempunyai kapasitas tertinggi yaitu
dengan variasi waktu 60 menit. Hasil dari adsorpsi kitosan silika (2:1) dan kitosan
silika (2:1) griess saltzman disajikan dalam bentuk grafik disajikan dalam Gambar

4.5.
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Gambar 4.5 Grafik Hubungan Kapasitas Adsorpsi dengan Waktu Kontak
Adsorben Kitosan Silika (2:1)
Grafik pada Gambar 4.5 menunjukan waktu optimal untuk kitosan silika (2:1) dan

kitosan silika griess Saltzman (2:1) untuk mengadsorpsi gas NO2. Waktu optimum
kitosan silika griess saltzman untuk mengadsorpsi gas NO yaitu 60 menit dan
waktu optimum kitosan silika yaitu 50 menit. Grafik tersebut menunjukan bahwa
nilai kapasitas adsorpsi pada waktu 10 sampai 50 menit tidak terdapata perbedaan
yang signifikan untuk kedua adsorben. Pengaruh imobilisasi griess Saltzman dapat
dilihat dari perbedaan kapasitas adsorpsi antara kitosan silika gries Saltzman dan
kitosan silika diwaktu adsorpsi 60 menit, kapasitas adsorpsi dari kedua adsorben
tersebut terdapat perbedaan yang signifikan.
4.4.4. Kitosan Silika (3:1) dan Kitosan Silika (3:1) Griess Saltzman

Hasil kapasitas adsorbsi dari adsorben kitosan silika (3:1) dengan variasi

waktu disajikan pada Tabel 4.9.
Tabel 4. 9 Kapasitas Adsorpsi Kitosan Silika (3:1) Variasi Waktu Kontak

: Kapasitas
(\ﬁvnzﬁftj) Absorbansi K(()S;/er?]t[;i St Adpsorpsi %Adsorpsi
(Hg/gram)
10 -0,0087 0,0202 0,9047 81%
20 -0,0103 0,0222 2,5084 884%
30 -0,0050 0,0157 2,0972 395%
40 -0,0050 0,0157 2,6318 247%
50 -0,0100 0,0218 6,0449 157%
60 0,0567 0,0604 6,8262 53%
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Tabel 4.9 menunjukan hasil adsorpsi kitosan silika (3:1), dari hasil adsorpsi tersebut
adsorben yang mempunyai kapasitas tertinggi yaitu dengan variasi waktu 60 menit.

Hasil dari adsorpsi kitosan silika (3:1) griess Saltzman disajikan pada Tabel 4.10.

Tabel 4. 10 Kapasitas Adsorpsi Kitosan Silika (3:1) Griess Saltzman Variasi
Waktu Kontak

. Kapasitas
Wak'_cu Absorbansi Konsentrasi Adpsorpsi %Adsorpsi
(menit) Hg/mL
(Mg/gram)
10 -0,0100 0,0218 1,0692 96%
20 -0,0140 0,0268 2,9608 1043%
30 -0,0080 0,0194 2,4673 465%
40 -0,0010 0,0107 2,1383 201%
50 -0,0043 0,0148 5,3458 138%
60 0,0163 0,0107 11,8020 92%

Tabel 4.10 menunjukan hasil adsorpsi kitosan silika (3:1) griess saltzman, dari hasil
adsorpsi tersebut adsorben yang mempunyai kapasitas tertinggi yaitu dengan variasi
waktu 60 menit. Hasil dari adsorpsi kitosan silika (3:1) dan kitosan silika (3:1)

griess saltzman disajikan dalam bentuk grafik disajikan dalam Gambar 4.6.
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Gambar 4.6 Grafik Hubungan Kapasitas Adsorpsi dengan Waktu Kontak
Adsorben Kitosan Silika (3:1)
Grafik pada Gambar 4.6 menunjukan bahwa pada waktu adsorpsi untuk kedua

membran kitosan silika dari 10 menit sampai 50 menit tidak terdapat perbedaan

nilai kapasitas adsorpsi yang signifikan. Waktu adsorpsi yang memiliki perbedaan
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nilai kapasitas adsorpsi yang signifikan yaitu di waktu 60 menit. Waktu adsorpsi
pada saat mengadsorpsi gas NO> juga mempengaruhi nilai kapasitas adsorpsi yang
dapat teradsorpsi oleh membran kitosan silika. Grafik tersebut juga membuktikan
bahwa imobilisasi griess saltzman pada membran juga mempengaruhi nilai
kapasitas adsorpsi.

Hasil adsorpsi untuk empat macam variasi campuran kitosan silika memiliki
nilai kapasitas adsorpsi yang berbeda-beda, karena perbedaan tersebut dapat
dipengaruhi oleh campuran volume kitosan atau volume silika tetapi dapat
dipengaruhi saat proses penyerapan emisi gas NOz. Penelitian ini juga dilakukan
proses imobilisasi kitosan silika dengan griess saltzman yang bertujuan untuk
mengetahui perbedaan kapasitas adsorpsi saat proses adsorpsi gas NO2 dengan
adsorben kitosan silika dan adsorben kitosan silika yang terimobilisasi griess
saltzman. Kapasitas adsorpsi yang dihasilkan dari adsorben dipengaruhi oleh massa
dan waktu kontak, dalam penelitian ini perbedaan variasi massa mempengaruhi
nilai kapasitas adsorpsi yang dihasilkan oleh adsorben kitosan silika. Massa
optimum dari empat variasi adsorben yang dapat mengadsorpsi gas NO> yaitu 0,1
gram, karena nilai kapasitas adsorpsi yang dihasilkan lebih tinggi dibandingkan
dengan variasi massa adsorben dengan massa 0,5 gram, hal ini dikarenakan oleh
pengaruh luas adsorben kitosan silika dengan bentuk yang tidak sama dalam segi
ukuran yang mengakibatkan proses kontak antara adsorben dengan gas NO; tidak
terserap secara maksimal. Proses pengontakan ini dipengaruhi oleh kelancaran
aliran gas emisi yang tidak terserap oleh adsorben (Redha, 2018).

Adsorpsi gas NO; oleh adsorben kitosan silika yang dihasilkan dalam
penelitian ini jika dibandingkan dengan adsorpsi gas NO2 menggunakan adsorben
karbon aktif untuk persen adsorpsi yang dihasilkan lebih kecil daripada persen
adsorpsi dengan adsorben kitosan silika. Perbedaan kapasitas adsorpsi tersebut
disebabkan oleh material bahan yang digunakan dan cara untuk memodifikasi
adsorben berbeda (Redha,2018)
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesmipulan
Berdasarkan hasil studi adsorpsi gas NO> pada adsorben kitosan silika

dengan beberapa variasi komposisi dapat disimpulkan bahwa massa optimum
adsorben kitosan silika (2:1), kitosan silika (2:1) griess saltzman, kitosan silika
(3:1), dan kitosan silika (3:1) griess Saltzman yaitu dapat mengadsorpsi gas NO-
secara optimum pada massa 0,1 gram. Waktu optimum adsorben kitosan silika (2:1)
griess saltzman, kitosan silika (3:1), dan kitosan silika (3:1) griess Saltzman yaitu
dapat mengadsorpsi gas NO> secara optimum pada waktu 60 menit sedangkan
adsorben kitosan silika (2:1) memiliki waktu optimum pada waktu 50 menit.
5.2 Saran
Bedasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan masih terdapat kekurangan,
oleh karena itu ada beberapa saran yang bisa untuk melakukan penelitian yang lebih
lanjut
1. Kondisi saat pengambilan sampel harus dalam kondisi yang sama untuk
mendapatkan hasil yang valid dan stabil.
2. Pengambilan sampel digunakan impinger yang stabil dan baik untuk
mendapatkan penyerapan gas NO2 yang optimal.
3. Alat penelitian saat pengambilan sampel lebih disederhanakan untuk

memudahkan dan mempercepat pengambilan sampel.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Perhitungan kurva kalibrasi deret standar NaNO2

1. Data absorbansi deret standar NaNO2

Data Kurva Kalibrasi Deret Standar NaNO-

Konsentr Absorbansi Konsentr
NO asi Rata-  Terkore asi
pHg/mL 1 2 3 rata Ksi Terukur
0 -0.010 -0.010 -0.009 -0.010 0.000 -0.0095

0.08 0.070 0.069 0.069 0.069 0.079 0.0880
0.16 0.124 0.124 0.122 0.123 0.133 0.1546
0.32 0.260 0.259 0.260 0.260 0.269 0.3228
0.48 0396 0.396 0.396 0.396 0.406 0.4910
0.64 0.520 0.519 0.518 0.519 0.529 0.6427
0.8 0.639 0.638 0.639 0.639 0.648 0.7903

~N o o A oW DN B

2. Kurva Kalibrasi larutan standar NaNO2

1.000 Konsentrasi Vs Absorbansi

0.800
- y =0.8106x + 0.0077
S 0.600 R2=0.9992
O
)
2 0.400
<

0.200

0.000

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Konsentrasi (ug/mL)
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3. Penentuan Limit of Detection (LOD) dan Limit of Quantitation (LOQ)

Konsentrasi (ug/mL)  Absorbansi (y) Yi Y-Yi (Y-Yi)?
0 0.0000 0.0077 -0.0077  0.0000593
0.08 0.0790 0.0725 0.0065 0.0000416
0.16 0.1330 0.1374 -0.0044  0.0000193
0.32 0.2693 0.2671 0.0022  0.0000050
0.48 0.4057 0.3968 0.0089  0.0000788
0.64 0.5287 0.5265 0.0022  0.0000048
0.8 0.6483 0.6562 -0.0078  0.0000616
Y(Y-Yiy 0.0002
Sy/x 0.0073
LOD pg/mL 0.0272
LOQ pg/mL 0.0907

- [E0i=vo®
s = T

_ [0,0002704

N -2

0.0002

3xS§
LOD = 22

slope

_3x0.0002
~0.8106

=0.0272 pg/mL

10XS
LOQ = —2&

slope

_10%0.0002
T 0.8106

=0.0907 pg/mL

33



Lampiran 2. Data konsentrasi dan kapasitas adsorpsi kitosan silika dengan
variasi massa

1. Blanko
Data Konsentrasi Blanko
Absrobansi ~ Rata-rata
Konsentrasi )
No  Sampel Rata- Konsentrasi
1 2 3 pg/mL
rata pg/mL
Sampel
0.112 0.112 0.112 0.112 0.1287
Blanko 1
0.1410
Sampel
0.132 0.132 0.132 0.132 0.1533
Blanko 2
2. Kitosan silika (2:1) dan Kitosan silika (2:1) Griess Saltzman
Data Kapasitas Absorbsi Kitosan Silika (2:1)
Absrobansi _ Kapasitas
N Massa Konsentrasi Ad )
0 i sorpsi
R
(gram) 4 ) 3 ata ng/mL
rata (“g/g ram)
1 0.1 0.072 0.073 0.073 0.0727 0.0801 6.0860
2 0.2 0.043 0.044 0.042 0.0430 0.0435 4.8729
3 0.3 0.040 0.040 0.041 0.0403 0.0403 3.3583
4 0.4 0.053 0.053 0.053 0.0530 0.0559 2.1281
5 0.5 0.050 0.050 0.050 0.0500 0.0522 1.7765
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Data Kapasitas Absorbsi Kitosan Silika (2:1) Griess Saltzman

Absrobansi ~ Kapasitas

Massa Konsentrasi )

No Rata- Adsorpsi
(gram) 1 2 3

/mL
rata HY (ug/gram)

0.1 0.008 0.008 0.008 0.0080 0.0004 14.0637

0.2 0.008 0.008 0.008 0.0080 0.0004 7.0318

0.3 0.015 0.014 0.014 0.0143 0.0082 44274

0.4 0.008 0.009 0.009 0.0087 0.0012 3.4954

gl B~ W N

0.5 0.003 0.003 0.003 0.0030 -0.0058 2.9361

3. Kitosan silika (3:1) dan Kitosan silika (3:1) Griess Saltzman

Data Kapasitas Absorbsi Kitosan Silika (3:1)

Absrobansi ~ Kapasitas

Massa Konsentrasi )

No Rata- Adsorpsi
(gram) 1 2 3

/mL
rata HO (Hg/gram)

0.1 0.056 0.057 0.057 0.0567 0.0604 8.0599

0.2 0.051 0.051 0.051 0.0510 0.0534 4.3795

0.3 0.040 0.040 0.040 0.0400 0.0398 3.3720

0.4 0.057 0.057 0.057 0.0570 0.0608 2.0047

gl B~ W N

0.5 0.043 0.043 0.043 0.0430 0.0435 1.9492
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Data Kapasitas Absorbsi Kitosan Silika (3:1) Griess Saltzman

Absrobansi ~ Kapasitas

Massa Konsentrasi )

No Rata- Adsorpsi
(gram) 1 2 3

pg/mL
rata (ug/gram)
01 0.017 0.016 0.016 0.0163  0.0107 13.0356
0.2 0.018 0.018 0.018 0.0180  0.0127 6.4150
0.3 0.014 0.014 0.014 0.0140 0.0078 4.4412
04 0.003 0.003 0.003 0.0030 -0.0058 3.6701
05 0.006 0.006 0.006 0.0060 -0.0021 2.8621

gl B~ W N

Lampiran 3. Data konsentrasi dan kapasitas adsorpsi kitosan silika dengan
variasi waktu

1. Blanko
Data Konsentrasi Blanko
Absrobansi
Konsentra
No Sampel Rata- )
1 2 3 si pg/mL
rata
1  Sampel Blanko 10 -0.002 -0.001 -0.001 -0.0013 -0.0111
2  Sampel Blanko 20  0.010 0.010 0.010 0.0100 0.0028
3  Sampel Blanko 30  0.012 0.012 0.012 0.0120 0.0053
4  Sampel Blanko 40 0.016 0.016 0.017 0.0163 0.0107
5  Sampel Blanko 50 0.039 0.039 0.039 0.0390 0.0386
6  Sampel Blanko 60 0.112 0.112 0.112 0.1120 0.1287
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2. Kitosan silika (2:1) dan Kitosan silika (2:1) Griess Saltzman

Data Kapasitas Absorbsi Kitosan Silika (2:1)

Absrobansi Kapasitas

N Waktu Konsentra Ad )

0 sorpsi
(menit) 1 2 Rata- pg/mL P

rata (“g/g ram)
1 10 -0.017 -0.017 -0.017 -0.0170  -0.0305 1.9327
2 20 -0.006 -0.004 -0.005 -0.0050 -0.0157 1.8505
3 30 -0.005 -0.005 -0.005 -0.0050 -0.0157 2.0972
4 40 -0.010 -0.009 -0.009 -0.0093 -0.0210 3.1664
5 50 -0.004 -0.004 -0.005 -0.0043 -0.0148 5.3458
6 60 0.072 0.073 0.073 0.0727 0.0801 4.8524

Data Kapasitas Absorbsi Kitosan Silika (2:1) Griess Saltzman

Absrobansi Kapasitas

Waktu Konsentra )

No ) Rata- ] Adsorpsi

(menit) 1 2 si ug/mL

rata (ng/gram)
1 10 -0.011 -0.01 -0.01 -0.0103 -0.0222 1.1103
2 20 -0.014 -0.014 -0.014 -0.0140 -0.0268 2.9608
3 30 -0.005 -0.004 -0.004 -0.0043 -0.0148 2.0150
4 40 -0.008 -0.008 -0.008 -0.0080 -0.0194 3.0019
5 50 0.001 0.001 0.002 0.0013 -0.0079 4.6468

6 60 0.008 0.008 0.008 0.0080 0.0004 12.8300
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3. Kitosan silika (3:1) dan Kitosan silika (3:1) Griess Saltzman

Data Kapasitas Absorbsi Kitosan Silika (3:1)

Absrobansi Kapasitas
Waktu Konsentra )
(Menit) 1 ) Rata- pg/mL Adsorps!
rata (ug/gram)
1 10 -0.008 -0.009 -0.009 -0.0087  -0.0202 0.9047
2 20 -0.010 -0.010 -0.011 -0.0103 -0.0222 2.5084
3 30 -0.005 -0.005 -0.005 -0.0050 -0.0157 2.0972
4 40 -0.005 -0.005 -0.005 -0.0050 -0.0157 2.6318
5 50 -0.010 -0.010 -0.010 -0.0100 -0.0218 6.0449
6 60 0.056 0.057 0.057 0.0567  0.0604 6.8262
Data Kapasitas Absorbsi Kitosan Silika (3:1) Griess Saltzman
Waki Absrobansi Konsentra Kapasita?%
(Menit) 1 2 Rata- pg/mL Adsorpsi
rata (Mg/gram)
1 10 -0.010 -0.010 -0.010 -0.0100 -0.0218 1.0692
2 20 -0.014 -0.014 -0.014 -0.0140 -0.0268 2.9608
3 30 -0.008 -0.008 -0.008 -0.0080 -0.0194 2.4673
4 40 -0.001 -0.001 -0.001 -0.0010 -0.0107 2.1383
5 50 -0.004 -0.004 -0.005 -0.0043 -0.0148 5.3458
6 60 0.017 0.016 0.016 0.0163  0.0107 11.8020
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