BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Modifikasi Ca-bentonit menjadi kitosan-bentonit dmardilakukan pada
kondisi optimum agar dihasilkan organo-bentonit gyamemiliki kinerja
maksimal. Parameter dalam optimalisasi sintesisos&it-bentonit adalah
perbandingan massa kitosan dan bentonit, waktu akpntlan kecepatan
pengadukan selama ekuilibrasi kitosan dengan binkarena proses modifikasi
melibatkan reaksi pertukaran kation maka spesis&ioharus dalam keadaan
kationik. Oleh karena itu, faktor penunjang adatalasana yang menentukan
keadaan spesi kitosan dalam larutan, apakah itiniknatau kationik.

Modifikasi Ca-bentonit oleh kitosan dilakukan dalaomasana asam, dalam
penelitian ini dilakukan pada pH 4. Pada kondssima kitosan memiliki kelarutan
yang sangat baik, sehingga memudahkan terjadinytaka@ntara kitosan dengan
bentonit. Jumlah perbandingan komposisi kitosarhaidsp bentonit yang
optimum dalam satuan berat adalah 1.180. Parar@terya yang berpengaruh
dalam sintesis kitosan-bentonit adalah waktu komtak kecepatan pengadukan

berturut-turut yaitu 30 menit dan 160 rpm (Dima302).

Gambar 4.1 Kitosan-bentonit
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Kitosan-bentonit (gambar 4.1) yang telah disintekesmudian diteliti
mekanisme interaksi yang terjadi dengan metoderggisdHasil penelitian dan

temuan dalam penelitian ini diuraikan sebagai herik

41 Pembuatan dan Karakterisas Kitosan

Proses deasetilasi kitin bertujuan untuk mengubafug amida pada
rantai polimer kitin menjadi gugus amina pada raptdimer kitosan. Pelepasan
gugus amida pada rantai polimer kitin menyebabkanlgh gugus amida itu
sendiri_berkurang dan meningkatkan jumlah gugusnanpada rantai polimer
kitosan. Adapun mekanisme yang terjadi pada prosesetilasi kitin dengan

menggunakan larutan basa sebagai berikut:

0
HyC— ({%
Lo

Asetat

Sumber : Andrian, 2007

Gambar 4.2 Mekanisme Reaksi Deasetilasi Kitin dengan Basa
Selain melalui perbandingan spektra, kitin dan dato dapat dibedakan
melalui derajat deasetilasi. Hasil perhitungan efsgkapnya pada lampiran 6)

menunjukkan bahwa kitosan hasil preparasi mendéiajat deasetilasi 87,04
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Menurut Kharet al., (2002) suatu material dikatakan kitosan jika niehderajat
deasetilasi minimal 75%.

Pembuktian bahwa kitin telah menjadi kitosan dagillbat dari gugus
fungsinya vyaitu dengan menggunakan spektrofotomekdrR, dimana
spektrofotometer FTIR dapat mengidentifikasi guduagsi. Dari tahap ini
diketahui adanya perubahan puncak serapan bebeyagas fungsi seperti

disajikan pada Gambar 4.3.
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Gambar 4.3 Spektra FTIR Kitin (A) dan Kitosan (B)
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Gambar 4.3 menunjukkan bahwa terdapat perubahasakwserapan yang
cukup signifikan setelah kitin dipreparasi menjkiibsan. Puncak serapan yang
membedakan antara kitin dan kitosan salah satuglataintensitas puncak pada
bilangan gelombang 1654,8 ¢nyang terdapat pada spektra kitin dan spektra
kitosan. Bilangan gelombang ini menunjukkan keba&sadgugus C=O cincin
amida (Lopezet al., 2007). Hal ini menunjukkan banyaknya gugus asetil
(COOCH;) yang putus dari cincin amida. Artinya, prosessagasi kitin menjadi
kitosan berlangsung cukup efekiif.

Spektra-IR pada Gambar 4.3.B memperlihatkan pupcaicak serapan
yang dimiliki kitosan. Puncak serapan pada bilangatombang 3433,1 c¢hm
memperlihatkan adanya vibrasi ulur O-H dan N-H {oldan Kannan, 2002;
Bhumkar dan Phokarkar, 2006). Puncak serapan péadegén gelombang 2920
cm® memperlihatkan vibrasi ulur C-H dari -GHyang diperkuat dengan
munculnya puncak serapan pada bilangan gelombarB,44cm* yang
menunjukkan adanya vibrasi tekuk C-H dari .£HPuncak serapan pada bilangan
gelombang 1589,2 cfnmenunjukan vibrasi tekuk N-H dari gugus NHPuncak
pada bilangan gelombang 1153,4 menunjukkan adabyasvulur —C-O. Puncak
serapan pada bilangan gelombang 1033,8 omenunjukkan vibrasi ulur C-O-C
pada cincin glukosamin. Puncak serapan pada bitagglbombang 1087,8 chn
menunjukkan vibrasi ulur —C-OH. Adapun puncak sanapada bilangan
gelombang 894,9 cm memperlihatkan adanya vibrasi ulur C-C sakarida

(Sastrohamidjojo, 1992).
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4.2  Pembuatan dan Karakterisas Kitosan-Bentonit

Modifikasi bentonit dengan modifikator kitosan #il&kan dengan kondisi
optimum yaitu massa perbandingan kitosan-bentodi8Ql ; waktu kontak 30
menit ; dan laju pengadukan 160 rpm (Dimas, 2008juan dilakukan pada
kondisi optimum agar dihasilkan organo-bentonit gyamemiliki kinerja
maksimal.

Analisis terhadap bentonit sebelum dan sesudahfikeslidengan kitosan
dilakukan dengan menggunakan teknik FTIR, XRD, &&M. Spektra FTIR,
XRD, dan SEM permukaan bentonit yang diperolehaliais untuk memperoleh
data perubahan yang terjadi sebelum dan sesudalpadkitosan. Data tersebut
digunakan sebagai data penunjang dalam mengkaegrmekanisme interaksi
kitosan dengan bentonit.

Penentuan mekanisme interaksi kitosan dengan heulitakukan melalui
desorpsi. Kitosan yang teradsorpsi pada bentonialmepengocokan 30 menit
dengan kecepatan 160 rpm ada@fi8.10° g dari 2,78.18 g kitosan yang
diinteraksikan atau 100% kitosan yang teradsorgsal. ini dibuktikan melalui
pengujian terhadap supernatant menggunakan spemwdter UV. Analisis
terhadap hasil uji tersebut menunjukkan tidak teatiaya kitosan yang menyerap
sinar UV, terlihat pada kurva kalibrasi kitosan gatitunjukkan oleh gambar 4.4

dan data absorbansi yang ditunjukkan oleh tabel 4.1
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Gambar 4.4 kurva kalibrasi kitosan

Tabel 4.1 Data konsentrasi dan absorbansi sampel supatnata

Sampel No. konsentrasi ABS
1 0 0
2 0 0

Berdasarkan tabel 4.1 absorbansi nol pada sampinl2 mengindikasikan
bahwa tidak terdapatnya kitosan di dalam sampelersapant. Hal ini

membuktikan bahwa kitosan teradsorpsi semuanyal@@is teradsorpsi.

4.2.1 Karakterisas Kitosan-Bentonit berdasarkan spektra FTIR
Spektrofotometer FTIR (Fourier Transform-infra Red) merupakan

instrumen yang digunakan untuk mengidentifikasi ugugungsi yang ada dan

untuk memperoleh kemungkinan yang terjadi interakdara gugus fungsi pada

kitosan dan bentonit. Setiap gugus fungsi pada nalireentonit menyerap sinar
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infra merah pada bilangan gelombang tertentu dasifake khas. Spektra infra

merah Ca-bentonit ditunjukkan pada gambar 4.5

4000.0 3500.0 3000.0 2500.0 2000.0 1750.0 1500.0 1250.0 1o00.0 750.0 500.0
— Scan FTIR SHIMADZU 8400 Zul Ca-EENTCHIT(08-08-07) 1/cm

Gambar 4.5 Spektra FTIR Ca-Bentonit

Daerah frekuensi serapan inframerah mineral lemgendiri dari dua
daerah yaitu pada daerah gugus fungsional anta@0-3000 crit yang
diakibatkan oleh getaran ulur dari air yang tergolsiodan/atau gugus OH
oktahedral dan daerah gugus sidik jari antara B8@em' yang disebabkan oleh
getaran Al/OH dan/atau Si-O (Setiabudi, Agus dkR007). Pada spektra FTIR
monmorilonit akan memberikan serapan yang khasuyafda bilangan
gelombang 3100-3700 ¢myang merupakan daerah vibrasi ulur O-H dan pada
bilangan gelombang 1600-1700 ¢iyang merupakan daerah vibrasi tekuk H-O-
H, karena adanya molekul ,8 yang terikat melalui ikatan hidrogen pada
monmorilonit (Hongpinget al ,. 2004).

Puncak pita serapan pada bilangan gelombang 410%nenunjukkan

adanya vibrasi tekuk dari Si-O dan serapan padadmin gelombang 524,6 ¢m
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menunjukkan adanya vibrasi tekuk dari Si-O-Al a&D-Mg sedangkan serapan
pada bilangan gelombang 667,3 tmenunjukkan adanya vibrasi ulur Si-O pada
lapisan tetrahedral. Pita serapan pada bilangammipeing 794,6 cthdiakibatkan
dari adanya vibrasi tekuk vibrasi Mg-Al-OH. Hal imengindikasikan bahwa
bentonit yang digunakan dalam penelitian menganddgglan Al dalam jumlah
yang relatif sedikit. Puncak yang memiliki intdasi paling tinggi yaitu puncak
pada bilangan gelombang 1045,3 tmerupakan daerah vibrasi ulur gugus Si-O.
Dari puncak tersebut dapat diketahui bahwa kandurgjgD pada Ca-bentonit
yang digunakan sangat tinggi. lkatan H-O-H dari ekal air yang terdapat di
dalam daerah interlayer ditunjukkan oleh bilangatombang 1631,7 cihdan
3413,8 cnil. Pita serapan pada bilangan gelombang 1631;7 menunjukkan
adanya vibrasi tekuk H-O-H sedangkan serapan piataghn gelombang 3413,8
cm* menunjukkan adanya vibrasi ulur H-O-H. Puncak péeapan pada bilangan
gelombang 3625,9 cimenunjukkan adanya vibrasi ulur dari O-H pada (M-
OH.

Spektra FTIR untuk bentonit sebelum dan sesudalorpsis kitosan

ditunjukkan pada gambar 4.6.



39

100.0
B ”/J — ‘
il S T |
%T /) AN b ‘
- p f |
_ \
80.0 — / /| \
_ | V|
Vol
E | 1639.4
i \
|
. |
600 — ‘
8 | [
_ ‘\ 1631.7
i |
I\ | \
. (AN, | ]
‘Lw \“ / [\ [l
400 — \.‘g‘ 34‘1485‘3 \ | | ‘“J
{ . i I}
B 6529 "/ | A
- ‘ [
i I
200 — \ Il
\ 10955
7 \ | | 10338
i N “:[;“006‘8
i ibus3 |
1T T 7T ‘ 1T T 7T ‘ 1T T 7T ‘ 1T T 7T ‘ 1T T 7T ‘ 1T T 7T ‘ T 17 ‘ 1T 177 ‘ 1T T 7T ‘ 1T T 7T ‘ T
4000.0 3500.0 3000.0 2500.0 2000.0 1750.0 1500.0 1250.0 1000.0 750.0 500.0
s (Kitosan-BENTONIT) (Ca-BENTONIT) 1/cm

Gambar 4.6 Spektra FTIR Ca-Bentonit dan Kitosan-Bentonit

Hasil spektra ini untuk membuktikan bahwa bentotah berhasil
dimodifikasi oleh kitosan. Pada dasarnya tidakatérjperubahan hasil yang
signifikan dengan spektra Ca-bentonit, hanya textlgpergeseran beberapa
bilangan gelombang puncak yaitu pada 667,3" enenjadi 694,3 ci, 1631,7
cm* menjadi 1639,37 cth 3413,8 crit menjadi 3448,5 cih dan 3625,9 cfh
menjadi 3622,1 cth Pergeseran bilangan gelombang menunjukkan tegjadi
perubahan tingkat energi. Peningkatan energi meit@isikan terjadinya ikatan
yang lebih kuat antara bentonit dengan suatu spagy interaksi antara spesi
kitosan dengan bentonit. Diduga ikatan hidrogeraranmolekul-molekul KD
dengan bentonit lebih lemah dibandingkan ikatarrdgien yang terjadi antara
kitosan dengan bentonit.

Puncak yang melebar pada 3413,8*amenunjukkan vibrasi ulur gugus
hidroksil. Pergeseran bilangan gelombang yang ldanil 3413,8 cil menjadi

3448,5 crit kemungkinan diperkirakan ikatan hidrogen antaratdseh dengan
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gugus —OH pada kitosan. (Wan saime Wan Ngadl., 2008). Munculnya pita
serapan baru pada bilangan gelombang 10955demgan intensitas yang sangat
besar. Terjadinya perubahan yang signifikan dikatan jumlah kitosan yang
diinteraksikan jauh lebih sedikit dibandingkan damg bentonit, dengan
perbandingan komposisi bentonit terhadap kitosan $&80:1.

Terdapat juga puncak baru pada bilangan gelomb#&2§,B8 cn dan
3695,4 crit yang menunjukkan adanya vibrasi ulur N-H. Gugusetsut berasal
dari struktur kitosan, artinya secara kualitatifokan kemungkinan berinteraksi
dengan bentonit. Panjang gelombang 3622, 1 kranunjukkan vibrasi ulur pada
amina (-NH) yang mana cocok dengan panjang gelombang 10955yang
menunjukkan vibrasi ulur C-N. (Wan saime Wan Ng&dl., 2008).

Pada spektra kitosan-bentonit puncak pada bilamgdombang 1045,3
cm* yang menunjukkan vibrasi ulur Si-O pada lapisarakedral tertutupi oleh
suatu spesi. Diduga spesi yang menutupi lapisad &talah spesi kitosan hal ini
dibuktikan dengan munculnya puncak pada bilangémgsang 1033,8 cthyang
menunjukkan vibrasi ulur C-O-C pada cincin glukosarelain itu terdapat juga
puncak baru pada spektra kitosan-bentonit yaitwa fmldngan gelombang 914,2
cm® yang menunjukkan adanya vibrasi ulur C-C pada rika Bilangan
gelombang puncak-puncak spektra Ca-bentonit dasdqtbentonit dapat dilihat

pada Tabel 4.2.
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Tabd 4.2 Bilangan Gelombang Ca-bentonit dan Kitosan-Bentonit

Ca-bentonit Kitosan-bentonit Penetapan pita
(cmh) (cm?)
470,6 470,6 Vibrasi tekuk Si-O
524,6 524,6 Vibrasi tekuk dari Si-O-Al atau Si-O-Mg
667,3 694,3 Vibrasi ulur dari Si-O
794,6 794,6 Vibrasi tekuk Mg-Al-OH
- 914,2 Vibrasi ulur C-C pada sakarida
1045,3 - Vibrasi ulur Si-O
- 1031.8 Vibrasi ulur C-O-C pada cincin glukosamin
- 1095,5 Vibrasi ulur C-N
1631,7 1639,37 Vibrasi tekuk H-O-H
3413,8 3448,5 Vibrasi ulur H-O-H
3625,9 3622,1 Vibrasi ulur O-H pada (Mg-Al)-OH
7 3695,4 Vibrasi ulur N-H

4.3 Mekanisme Interaks Kitosan pada Bentonit

Penentuan mekanisme interaksi kitosan dengan bewditakukan melalui
desorpsi secara berurutan. Penggunaan agen pepslegmmng berbeda-beda dan
dilakukan secara berurutan bertujuan agar kitosamg yberinteraksi dengan
bentonit dapat terdesorpsi, baik secara fisikarsepelalui pemerangkapan dan
secara kimia seperti pembentukan kompleks, melakntukaran ion, dan
pembentukan ikatan hidrogen. Tujuan dilakukan miska® desorpsi untuk
mengetahui % kontribusi mekanisme interaksi yangade antara kitosan-

bentonit.

4.3.1 Mekanisme Pemerangkapan
Mekanisme interaksi kitosan dengan bentonit melg@gemerangkapan
diketahui dengan cara mendesorpsi kitosan dariobé&nt menggunakan agen

pendesorpsi aquades. Melalui pengadukan aquades dysnteraksikan dengan
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kitosan-bentonit yang diharapkan afinitas kitosarnadap aquades lebih besar
dibandingkan afinitas kitosan terhadap bentonitsiHanalisa desorpsi kitosan
dari bentonit oleh aquades ditunjukkan pada tal¥l 4

Tabel 4.3 Hasil analisa desorpsi kitosan oleh aquades

Sampel >'kitosan (dalam | Y kitosan terdesorpsi % kontribusi
kitosan-bentonit) (9)
(9)
1 2,78.10 0 0
2 2,78.10 0 0
3 2,78.10 0 0
Rata-rata 2,78.10 0 0

Hasil penelitian menunjukkan (tabel 4.3) tidak agakitosan yang lepas
dengan penambahan aquades atau % kontribusi berailgang berarti bahwa
tidak terjadinya mekanisme interaksi melalui pemgkapan. Diduga kitosan
lebih besar nilai afinitasnya terhadap bentoniadding terhadap aquades. Hal ini
berhubungan dengan polaritas aquades yang lebiih dieandingkan dengan
bentonit. Selain itu, disebabkan interaksi mole&irl dengan kitosan-bentonit
lebih lemah. Kitosan-bentonit yang bersifat hidlofodak memungkinkan air

untuk masuk ke dalam bentonit dan menggantikamgetasan.

4.3.2 M ekanisme Pembentukan kompleks

Mekanisme interaksi kitosan dengan bentonit melgb@imbentukan
kompleks diketahui dengan cara mendesorpsi kitdaarbentonit menggunakan
agen pendesorpsi larutan Na-sitrat. Melalui penkaduarutan Na-sitrat yang

diinteraksikan dengan kitosan-bentonit yang dinemapsitrat dapat berikatan
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kompleks dengan bentonit. Hasil analisa desorgeséin dari bentonit oleh Na-

sitrat ditunjukkan pada tabel 4.4

Tabel 4.4 Hasil analisa desorpsi kitosan oleh larutan Naatsit

Sampel >'kitosan (dalam | Y kitosan terdesorpsi % kontribusi
kitosan-bentonit) (9)
(9)
1 2,78.10 0 0
2 2,78.10 0 0
3 2,78.10 0 0
Rata-rata 2,78.10 0 0

Hasil penelitian menunjukkan (tabel 4.4) tidak a@ahkitosan yang lepas
dengan penambahan Na-sitrat atau % kontribusileemol yang berarti bahwa
tidak terjadinya mekanisme interaksi melalui penblksn kompleks. Hal ini
kemungkinan disebabkan oleh distribusi muatan ifggada Ca-bentonit tersebar
merata. Disamping itu, alkalinitas dari kitosan akd cukup besar untuk
membentuk kompleks karena kekuatan untuk mendonopesangan elektron
bebas yang terlalu kecil. Sehingga kitosan sulrinberaksi dengan logam Al
ataupun Si yang berada dalam interlayer bentonianibah kitosan merupakan

molekul yang cukup besar sehingga sulit untuk masuttalam interlayer.

4.3.3 Mekanisme Pertukaran lon
Mekanisme interaksi kitosan dengan bentonit melgb@imbentukan
pertukaran ion diketahui dengan mendesorpsi kitolsainbentonit menggunakan

agen pendesorpsi larutan NaCl. Melalui pengaduleaatan NaCl diinteraksikan
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dengan kitosan-bentonit. Hasil analisa desorpsiskit dari bentonit oleh NaCl
ditunjukkan pada tabel 4.5

Tabel 4.5 Hasil analisa desorpsi kitosan oleh larutan NacCl

Sampel Y kitosan (dalam | Y kitosan terdesorpsi % kontribusi
kitosan-bentonit) (9)
(9)
1 2,78.10 14,04.10 5,05
2 2,78.10 14,88.10 5,35
3 2,78.10° 14,15.10 5,09
Rata-rata 2,78.10 14,35.10 5,18

Interaksi yang mungkin terjadi antara molekul Nad#ngan kitosan-
bentonit adalah pertukaran kation yaitu kation dato ditukar oleh Na NaCl
akan terdisosiasi di dalam larutan menjadi Nan CI.

NaCl(s) — N4 (aq) + Cl(aq)

lon positif (kation) yang dihasilkan akan menggkenti posisi kitosan yang
terdapat dalam bentonit. Pada saat desorpsi, tafN&C| berinteraksi dengan
kitosan-bentonit. Masuknya kation Nmenyebabkan adanya kation kitosan yang
terlepas (terdesorpsi) dan terdeteksi melalui plemgun serapan UV.

Berdasarkan hasil analisis desorpsi yang telalkuktn ini, diduga kation
kitosan yang tergantikan juga berinteraksi melat@kanisme pertukaran kation
ketika masuk atau berinteraksi dengan bentonit Igeivga. Skema berikut
(gambar 4.7) menggambarkan pembentukan kationakitoselalui mekanisme

protonasi sebelum diinteraksikan dengan bentonit:
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Gambar 4.7 Protonasi Kitosan

Mekanisme pertukaran kation diperkirakan terjadtaem kitosan yang
terprotonasi dengan €ayang terdapat di dalam bentonit. Protonasi yarjgdie
berasal dari asam asetat yang digunakan untuk uledar kitosan.

Jika diasumsikan, banyaknya kitosan yang terdesotps NaCl ekivalen
dengan banyaknya kontribusi mekanisme interaksbs&im dengan bentonit
melalui pertukaran ion, maka sebanyak 5,18% insengng terjadi antara kitosan
dengan bentonit terjadi melalui pertukaran ion. ikga kontribusi diperkirakan
akibat lemahnyadriving force yang dimiliki oleh kitosan di dalam bentonit.
Sehingga tidak semua kation kitosan dapat diperiakedengan kation ayang
terkandung di bentonit. Selain itu, kitosan memihkolekul yang sangat besar
sehingga sulit masuk ke interlayer. Diduga interéégadi pada bagian tepi dari
lapisan interlayer bentonit yang berhubungan langswdengan kitosan.

Mekanisme pertukaran ion saat adsorpsi dapat dikkajp pada gambar 4.8
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Gambar 4.8 Mekanisme pertukaran ion saat adsorpsi

dan mekanisme pertukaran ion pada saat desorpgjukkan pada gambar 4.9.

Gambar 4.9 mekanisme pertukaran ion saat desorpsi
Hal ini didukung oleh hasil analisis menggunakastruiiment XRD X Ray
Diffraction). Data XRD digunakan untuk menentukan keberadaanerai
monmorilonit dalam Ca-bentonit dan kitosan-bentdaélain itu juga untuk lebih
meyakinkan bahwa kitosan telah berinteraksi dergeronit. Pada spektra XRD
Ca-bentonit, pita serapan yang khas dari senyawamuonlonit yaitu pada
sebesar 5,31; 19,88; dan 28,45 (Petrovic-Filipaatial., 2002) dengan jarak

bidangnya (d) berturut-turut 15,74, 4,46 A, dan 3,13A. Bila dibandingkan
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dengan spektra XRD untuk Ca-bentonit, pada sped®fa kitosan-bentonit yang
ditunjukkan oleh gambar 4.10 hampir tidak terjaérybahan harga62pada
puncak-puncak tersebut, yaitu masing-masing d&d ®enjadi 5,77; dari 19,88
menjadi 19,98 ; dan dari 28,45 menjadi 28,96. Jarahr bidandasal spacing
(d) pun mengalami penurunan yaitu dari 155,}74menjadi 15,30; dari 4,46A

menjadi 4,43 dan dari 3,134 menjadi 3,088,

4000 —

3000 —

2000 —

1000 —

an
2Theta (%)

Gambar 4.10 Spektra XRD (a) Ca-Bentonit dan (b) Kitosan-Bentoni
Dengan demikian, diperkirakan interaksi yang terjdidantara kitosan

dengan bentonit terjadi dutlayer atau permukaan dari bentonit.

4.3.4 Mekanisme | katan Hidr ogen
Mekanisme interaksi kitosan dengan bentonit melp&mbentukan ikatan
hidrogen diketahui dengan mendesorpsi kitosan kmartonit menggunakan agen

pendesorpsi larutan NaOH. Melalui pangadukan, aarllaOH diinteraksikan
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dengan kitosan-bentonit. Hasil analisa desorpsiskit dari bentonit oleh NaOH
ditunjukkan pada tabel 4.6

Tabel 4.6 Hasil analisa desorpsi kitosan oleh larutan NaOH

Sampel Y kitosan (dalam | Y kitosan terdesorpsi % kontribusi
kitosan-bentonit) (9)
(9)
1 2,78.10 2,57. 10° 92,45
2 2,78.10 2,52. 10° 90,65
3 2,78.10° 2,53. 10 91,01
Rata-rata 2,78.10 2,54. 10 91,37

Di dalam larutan, spesi —OHlari molekul NaOH dapat mengganggu

ikatan hidrogen antara kitosan dengan bentonit.

n

Gambar 4.11 Ikatan Hidrogen antara kitosan dan bentonit
Gambar 4.11 mendeskripsikan bagaimana ikatan redrappat terjadi
antara atom H yang terikat pada atom N dari molkkakan dengan atom O pada
bentonit. Pada saat NaOH ditambahkan, ion” @k&in melemahkan ikatan

hidrogen yang terjadi antara kitosan dengan bentosehingga kitosan
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terdesorpsi. lon OHyang mengganggu interaksi antara kitosan dan bienton
ditunjukkan oleh gambar 4.12

Pada gambar 4.12, terlihat adanya ikatan hidrogerg terjadi antara
atom H yang terikat pada atom N molekul kitosangdenatom O pada ion OH
lon OH dapat menganggu atau melemahkan ikatan hidrogesraakitosan
dengan bentonit karena karakter atom O pada ionr@&iif lebih elektronegatif
jika dibandingkan karakter atom O pada bentonit.

Jika diasumsikan, banyaknya kitosan yang terdesaigsalen dengan
banyaknya kontribusi mekanisme interaksi kitosamgde bentonit melalui ikatan
hidrogen. Maka sebanyak 91,37% mekanisme adsormsak pada bentonit

terjadi melalui pembentukan ikatan hidrogen.

Gambar 4.12 lkatan Hidrogen antara kitosan dan ion'OH
Hal ini didukung oleh analisis instrumestanning electron microscopy
(SEM) dari Ca-bentonit dan kitosan-bentonit yangrgjukkan oleh gambar 4.13.

Dari hasil pengukuran SEM diharapkan dapat diketpkeoubahan yang terjadi
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pada permukaan Ca-bentonit dan kitosan-bentoniteriéa fungsi SEM untuk
memvisualisasikan permukaan suatu materi dengaemmmakkan elektron.
Sebagaimana teramati pada gambar 4.13b, dapatkidgb@n terjadi
kompatibilisasi yang baik antara kitosan dengaridsen Hal ini dapat dilihat dari
kitosan yang terdispersi pada bentonit, dimana pkaanya tertutup oleh spesi
kitosan yang berwarna putih. Disisi lain, pada gamhl13a dapat diperkirakan
bahwa partikel kecil Ca-bentonit (>200 nm) juga rbemtuk aglomerat (sekitar

1um) yang dapat teramati (M. Arrogbal ., 2003).

: 'Vl'l“-“"r‘« ¥ .

o s Bt ORGP Ve B

Gambar 4.13 Foto SEM Permukaan (a,c) Ca-Bentonit dan (b,d)d6ite
Bentonit

13k L Thm
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Perbedaan antara Ca-bentont dengan kitosan-benterigtak pada
porositasnya, dimana porositas Ca-bentonit akah ladzil dibandingkan dengan
kitosan-bentonit. Hal ini dikarenakan masuknya datkitosan yang memiliki
molekul yang lebih besar dibandingkan dengan kafianmeningkatnya porositas
pada kitosan-bentonit dapat meningkatkan kapaadasrpsinya. Hal ini terbukti
dari hasil penelitian sebelumnya yang menunjukkamaa kitosan-bentonit dapat
mengadsorp diazinon lebih banyak dibandingkan Qdeé (Dimas, 2009).
Namum demikian, peningkatan porositas ini tidakaddpramati pada hasil SEM
yang dikarenakan SEM hanya memvisualisasikan bggamukaan dari bentonit
saja.

Pada Gambar 4.13d terlihat permukaan bentonit iglrg rapat dan lebih
halus dibandingkan gambar 4.13c. Hal ini mengiasilkan bahwa kitosan telah
terikat padaoutlayer atau permukaan bentonit.

Didukung pula oleh data spektra XRD yang ditunjukkada gambar 4.10.
Dari hasil spektra XRD diketahui bahwa Penambahtosd&n pada Ca-bentonit
tidak terlalu mengakibatkan terjadinya peningkdtarga ® dan penurunan jarak
antar bidang (d). Adanya peningkatan hargan2nunjukkan bahwa mineral yang
ditunjukkan oleh = puncak-puncak tersebut berinteraklkengan kitosan.
Kemungkinan interaksi yang terjadi antara Ca-bahtengan kitosan terjadi di
outlayer atau di permukaan. Perubahan nilaidan jarak antar bidang (d) dapat

dilihat pada Tabel 4.7.



Tabel 4.7 Harga @ dan jarak antar bidang (d) Ca-bentonit

dan Kitosan-Bentonit

Ca-Bentonit |Kitosan-Bentonit
20 d (A) 20 d (A)
531 | 15,74 5,77 | 15,30
19,88 | 4,46 | 19,98 | 4,43
2845 | 3,13 | 28,96 | 3,08
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Secara menyeluruh data kontribusi mekanisme indeeaktara adsorbat dan

adsorben diperlihatkan pada Tabel 4.8.

Tabel 4.8 Kontribusi Mekanisme Interaksi Kitosan pada Baeiito

No. M ekanisme Inter aksi % Kontribusi
1 | Pemerangkapan 0%
2 | Pembentukan kompleks (pereaksi: Na-sitrat) 0 %
3 | Pertukaran ion (pereaksi: NaCl) 5,18 %
4 | lkatan Hidrogen (pereaksi: NaOH) 91,37 %
5 | Mekanisme lainnya 3,45 %
Jumlah 100%

Berdasarkan data di atas, dapat disimpulkan balkisarpsi kitosan pada

bentonit didominasi melalui mekanisme interaksi pentukan ikatan hidrogen.

Hal ini disebabkan karena interaksi melalui ikat&irogen membutuhkan energi

aktivasi yang relatif lebih kecil. Sehingga, ikatgang terjadi pun relatif lebih

mudah dibandingkan proses adsorpsi lainnya. Disagnptu, interaksi antar
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molekulnya terjadi tanpa merubah struktur molekwdcasa keseluruhan.
Sedangkan pada pembentukan kompleks dan pertulkai@on, energi yang

dibutuhkan relatif lebih tinggi serta kitosan puengalami perubahan konformasi
yang diperlukan untuk menstabilkan ikatan yangatBrantara molekul-molekul

kitosan dengan bentonit.

Hasil analisis XRD dan SEM memberikan informasiveahnteraksi antara
kitosan dengan bentonit terjadi di permukaan |utau autlayer. Menurut
Adamson (dalam Suarya, 2008) adsorpsi pada permukaaterial berpori
umumnya adalah adsorpsi fisika. Salah satu jensorpdi fisika yang terjadi
adalah melalui ikatan hidrogen. Dalam penelitian yang terjadi adalah ikatan

hidrogen antar molekul.



