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ABSTRAK 

SINTESIS C-HEPTILKALIKS[4]RESORSINARENA DENGAN 

METODE MICROWAVE ASSISTED ORGANIC SYNTHESIS 

(MAOS) DAN PENGGUNAANNYA SEBAGAI ADSORBEN ION 

LOGAM Pb(II) 
 

Oleh: 

 

Priesta Romukti D 

12630019 

 

  

Telah dilakukan penelitian tentang Sintesis Senyawa C-Heptil 

Kaliks[4]resorsinaren (CHK[4]R) dan Aplikasinya Sebagai Adsorben Ion Logam 

Berat Pb(II). Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis senyawa turunan kaliksarena 

yaitu C-heptil kaliks[4]resorsinarena serta penggunaannya sebagai salah satu 

adsorben ion logam berat Pb(II). 

Penelitian dilakukan dua tahap, yaitu tahap sintesis senyawa C-heptil 

kaliks[4]resorsinarena dari resorsinol-oktanal menggunakan metode microwave 

assisted organic synthesis (MAOS), dilanjutkan dengan tahap aplikasi sebagai 

adsorben menggunakan variasi pH larutan, waktu kontak, dan konsentrasi ion logam. 

Karakterisasi hasil sintesis dilakukan menggunakan uji titik leleh, FT-IR, 
1
H-NMR, 

sedangkan karakterisasi ion logam menggunakan AAS. 

Hasil akhir sintesis berupa kristal berwarna kuning cerah dengan rendemen 

91.34 % dan titik leleh lebih dari 300°C. Hasil karakterisasi FTIR C-heptil 

kaliks[4]resorsinarena menujukan adanya vibrasi jembatan CH pada bilangan 

gelombang 1451.70 cm
-1

, vibrasi OH pada 3412.42 cm
-1

, C=C aromatik pada 1620.27 

dan 1500.85 cm
-1

.
 
Perbedaan hasil karakterisasi dengan resorsinol ditunjukkan tidak 

adanya serapan khas jembatan metilen 1400 cm
-1

. Hasil 
1
H-NMR menunjukkan 

adanya pergeseran pada 4.27 ppm untuk jembatan methin (-CH-), 9.3 (HO-Ar). 

Adsorpsi ion Pb(II) oleh adsorben berada pada kondisi optimum pH 5, waktu 

kesetimbangan 30 menit dengan mengikut kinetika adsorpsi pseudo orde dua, dan 

isoterm Langmuir. Kapasitas adsorpsi maksimum CHK[4]R 0.066 mol/g. Energi 

adsorpsi CHK[4]R sebesar 27.551 KJ mol
-1

. Hasil penelitian menunjukkan bahwa 

adsorben tersebut mampu menarik ion logam Pb(II) secara kemisorpsi.  

 

 

Kata Kunci : kaliks[4]resorsinarena, microwave, adsorben, ion logam berat Pb(II). 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

A. Latar Belakang 

Banyak industri yang membuang limbahnya baik itu telah diolah maupun 

tidak menuju lingkungan terdekat, sehingga menyebabkan tidak seimbangnya suatu  

ekosistem dan bersifat  karsinogenik serta beracun (Kurniasari, 2010). Limbah 

industri tidak lepas dari unsur logam berat yang dikandungnya salah satu dari logam 

berat tersebut adalah Timbal (Pb
2+

). Timbal itu sendiri mempunyai sifat yang tidak  

mudah diuraikan secara biologis maupun secara kimia (Chiron dkk., 2003), serta 

dapat menimbulkan penyakit yang menyerang sel darah merah; ginjal; sistem 

reproduksi; dan sistem saraf (Iqbal dkk., 1990).  

Oleh sebab itu perlu treatment untuk mencegah lebih besar lagi dampak yang 

ditimbulkan logam berat ini, salah satunya dengan adsorpsi. Adsorpsi mempunyai 

keunggulan seperti proses yang sederhana, bekerja pada konsentrasi rendah, dapat di 

daur ulang kembali, dan biaya yang relatif murah (Handayani dkk., 2012). Dari latar 

belakang serta permasalahan tersebut dipilihlah metode adsorpsi untuk penelitian ini 

dengan logam Pb sebagai sumber limbah utamanya.  

Microwave Assisted Organic Synthesis (MAOS) adalah sebuah metode dari 

sintesis organik dimana pemanas konvensional digantikan dengan gelombang mikro 

sehingga nantinya didapatkan produk yang baik dari segi kuantitas, waktu sintesis 

yang jauh lebih cepat, efisiensi yang tinggi, serta keberhasilan sintesis itu sendiri 
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(Surati dkk., 2012). Pada penelitian ini, akan disintesis senyawa turunuan kaliksarena, 

Kaliksarena merupakan makromolekul yang susunannya seperti mangkuk, terdiri dari 

beberapa oligomer siklik dengan jembatan metilen sebagai penghubungnya 

(Handayani dkk, 2012). Geometri tersebut mempunyai gugus fungsi dimana 

keduanya dapat difungsikan sebagai host untuk molekul lain baik  berupa anion, 

kation ataupun molekul netral (Handayani dkk., 2012). Keunikan lain dari senyawa 

kaliksarena adalah mempunyai kemungkinan untuk dimodifikasi secara hampir tak 

terbatas, baik pada jenis dan jumlah satuan aromatis, jenis jembatan, maupun jenis 

gugus fungsional. Berbagai keistimewaan yang melekat pada kaliksarena 

membuatnya telah banyak dimanfaatkan untuk berbagai keperluan, seperti untuk 

ekstraktan (Mukhlasoh, 2014), tabir surya (Setyawan, 2013), membran (Nádaždya 

dkk., 2012), dan katalis (Cacciapaglia dkk., 2013). 

Sintesis kaliksarena dilakukan melalui substitusi elektrofilik fenol dan atau 

resorsinol dengan suatu aldehid (Gusche, 1989). Penelitian sintesis turunan 

kaliksarena dari resorsinol telah banyak diaplikasikan sebagai adsorben, salah satunya 

seperti adsorpsi ion logam Pb(II) dengan bahan vanilin minyak kayu manis 

(Nurwahidin, 2011), asetaldehid (Jumina, 2011) namun yang membedakan penelitian 

ini dengan penelitian sebelumnya adalah penggunaan oktanal sebagai bahan dasar 

sintesis C-Heptilkaliks[4]Resorsinarena. C-Heptilkaliks[4]Resorsinarena ini nantinya 

menjadi monumer baru kaliksarena turunan resorsinol. 

 Di dalam kehidupan sehari-hari oktanal ditemukan pada buah jeruk, biasanya 

digunakan sebagai bahan campuran atau pembuatan parfum sebab mempunyai ciri 
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khas aroma yang kuat. Dari penjelasan tersebut muncul ide bagaimana memanfaatkan 

oktanal selain digunakan sebagai pembuatan parfum, tetapi oktanal juga dapat 

digunakan sebagai adsorben bahan pembuatan adsorben ion logam dengan cara 

memodifikasi strukturnya, selain itu oktanal juga mempunyai rantai panjang 

berjumlah delapan dengan harapan setelah menjadi produk kaliksaren, produk 

tersebut tidak mudah larut dalam air karena perbedaan kepolaran.  

 

B. Batasan Masalah 

Batasan masalah pada penelitian ini antara lain: 

1. Sintesis C-Heptilkaliks[4]resorsinarena menggunakan bahan dasar resorsinol dan 

oktanal dengan bantuan pemanasan microwave.  

2. Karakterisasi gugus fungsi menggunakan instrumen Fourier Transform Infrared 

Spectroscopy (FTIR) sedangkan karakterisasi struktur molekul menggunakan 

Proton Nuclear Magnetic Resonance (HNMR). 

3. Menguji aktivitas adsorben dan kondisi optimum berdasarkan nilai pH, Waktu 

interaksi, dan Konsentrasi awal ion logam, serta karakterisasi ion logam 

menggunakan instrumen Atomic Absorption Spectroscopy (AAS). 

4. Limbah logam adalah limbah sintesis Pb
2+

 dari pengenceran Pb(NO3)2 

 

C. Rumusan Masalah 

Rumusan masalah pada penelitian ini antara lain: 
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1. Apakah C-Heptilkaliks[4]resorsinarena dapat disintesis menggunakan resorsinol 

dan oktanal menggunakan microwave? 

2. Bagaimana kondisi optimum adsorpsi Pb(II) berdasarkan nilai pH, waktu 

interaksi, dan konsentrasi awal ion logam? 

 

D. Tujuan Penelitian 

Tujuan penelitia ini diantaranya: 

1. Mensintesis C-Heptilkaliks[4]resorsinarena dengan metode Microwave Assisted 

Organic Synthesis. 

2. Mengetahui nilai pH, waktu, dan konsentrasi maksimum pada proses adsorpsi ion 

Pb(II) menggunakan C-Heptilkaliks[4]resorsinarena. 

3. Mengetahui model serta kemampuan C-Heptilkaliks[4]resorsinarena hasil sintesis 

sebagai adsorben logam Pb(II). 

 

E. Manfaat Penelitian 

Penelitiean ini nantinya diharapkan dapat memberikan manfaat ataupun 

sumbangan sebagai berikut: Bagi masyarakat, memberikan informasi bagaimana cara 

menangani limbah logam berat Pb(II) dengan C-heptilkaliks[4]resorsinarena. Bagi 

lingkungan, membantu mengatasi permasalahan limbah logam berat khususnya 

logam berat Pb(II) yang nantinya dapat di aplikasi langsung kedalam perairan 

menggunakan metode adsorpsi  Bagi perkembangan ilmu pengetahuan, hasil dari 
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penelitian ini dapat menambah varian polimer baru jenis kaliksarena dari turunan 

resorsinol sebagai sumbangan ilmu pengetahuan. 
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BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

 

A. Kesimpulan 

Kesimpulan merupakan jawaban terhadap permasalahan yang telah 

dipaparkan pada bagian pendahuluan.  

1. C-heptilkaliks[4]resorsinarena dapat disintesis melalui metode microwave 

assisted organic synthesis menggunakan bahan baku resorsinol dan oktanal 

2. Kondisi yang tercapai pada penelitian ini adalah pH 5, waktu selama 30 menit dan 

konsentrasi ion logam sebesar 60 ppm. 

3. Model adsorpsi c-heptilkaliks[4]resorsinarena adalah adsorpsi langmuir dengan 

kinetika adsorpsi mengikuti pseudo orde dua, harga konstanta laju reaksi K = 

0.095 x 10
-3

 g/mg.menit
-1

. Kapasitas adsorpsi maksimum sebesar 2.22 x 10
-4 

mol/g  

dan energi adsorpsi sebanyak 27.511 KJ mol
-1

 

 

B. Saran 

1. Diperlukan penelitian lebih lanjut mengenai sintesis senyawa kaliksarena 

turunan resorsinol dan modifikasi gugus fungsinya untuk mendapat senyawa 

yang memiliki sifat berbeda. 

2. Perlu dilakukan kajian adsorpsi secara kompetitif dengan menggunakan 

beberapa ion logam berat untuk mengetahui selektifitas adsorben. 
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3. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang potensi senyawa sintesis C-heptil 

kaliks[4]resorsinaren selain sebagai adsorben ion logam berat. 
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LAMPIRAN 

Lampiran 1. Pengaruh pH larutan 

 

 

 
 

Lampiran 2. Pengaruh waktu kontak 

Waktu Co Ce Qe Qt Qe-Qt ln (Qe-Qt) t/Qt 

(Menit) (mg/L) (mg/L) (mg/g) (mg/g)       

5 10.075 0.518 9.928 9.557 0.371 -0.992 0.523 

15 10.075 1.444 9.928 8.631 1.297 0.260 1.738 

30 10.075 0.221 9.928 9.854 0.074 -2.604 3.044 

60 10.075 0.221 9.928 9.854 0.074 -2.604 6.089 

120 10.075 0.147 9.928 9.928 0 0 12.087 
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3 11.572 8.981 22.390 

3.5 10.637 7.226 32.067 

4 5.282 0.820 84.476 

4.5 6.038 0.244 95.959 

5 3.951 0.136 96.558 

5.5 10.766 0.914 91.510 
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a. Kinetika adsorpsi pseudo orde 1 

 
Persamaan Lagergren: 

Ln (qe-qt) = ln qe – K1t 

Ln (qe-qt) = -K1t + ln qe 

y = 0.004x – 1.391;   R
2
 = 0.701 

Y = ln (qe-qt) (mg/g). 

X = t (menit) 

K1 = 0,004 

ln qe = 1,391 

qe = 4,018 mg/g 

 

 

 

 

y = 0.0044x - 1.391 
R² = 0.0221 
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b. Pseudo kedua 

 

𝑡

𝑞𝑡
=

1

𝑘2𝑞𝑒2
+

1

𝑞𝑒
𝑡 

𝑡

𝑞𝑡
=

1

𝑞𝑒
𝑡 +

1

𝑘2𝑞𝑒2
 

 y = 0.099x + 0.103; R² = 0,999 

y = 
𝑡

𝑞𝑡
 (menit.g/mg) 

x = t (menit) 

1

𝑞𝑒
= 0,099 

qe = 10.101 

1

𝑘2𝑞𝑒2 =  0.103       

1

𝑘2
 .

1

𝑞𝑒2   =  0.103   

1

𝑘2
 .

1

(10.101)2
=  0.103  

y = 0.0998x + 0.1035 
R² = 0.9997 

0.000

2.000

4.000

6.000

8.000
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14.000
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t/
Q

t 
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1

(102.030)𝑘2
=  0.103 

 𝑘2 =  
1

(102.030)(0.103)
 

 𝑘2 = 0.095x10-3 g/mg.menit
-1

 

 

Lampiran 3. Pengaruh konsentrasi ion logam 

Adsorben 
Co teoritis 

Co 
terukur 

Ce 
Cr 

teradsorp 

(mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L) 

CHK[4]R 

10 10.075 0.221 9.854 

20 10.766 0.914 9.852 

30 27.653 5.285 22.368 

40 35.720 8.245 27.474 

50 44.496 9.106 35.390 

60 60.769 19.313 41.456 

 

Co Ce Volume 
Larutan 

Massa 
adsorben 

qe Ce/qe 

log Ce log qe (mg/L) (mg/L) (mg/g) (mg/g) 

    Cu (L) (gram)     

10.075 0.221 0.01 0.01 9.854 0.022 -0.656 0.994 

10.766 0.914 0.01 0.01 9.852 0.093 -0.039 0.994 

27.653 5.285 0.01 0.01 22.368 0.236 0.723 1.350 

35.720 8.245 0.01 0.01 27.474 0.300 0.916 1.439 

44.496 9.106 0.01 0.01 35.390 0.257 0.959 1.549 

60.769 19.313 0.01 0.01 41.456 0.466 1.286 1.618 
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Grafik isoterm langmuir 

Persamaan Langmuir: 

Ce

qe
=

1

q
max

Ce+ 
1

KLq
max

 

Persamaan garis lurus: y = 0.0217x + 0.0733;  R² = 0,9301 

Satuan slope =
1

qmax

=
Ce /qe 

Ce
=

g/L

mg/L
= g/mg 

 Slope = 
1

qmax

=0.0217 g/mg 

 q
max

= 46.082 mg/g 

q
max

= 
46.082 mg/g

207.2 g/mol
 = 

mg

g
 x 

mol

g
 = 

mg

g
 x 

mmol

mg
 = 

mmol

g
 

 q
max

 = 0.222 mmol/g = 2.22 x 10
-4

 mol/g  

Satuan intercept = sumbu y = 
Ce

qe
=

mg/L

mg/g
=g/L 

Intercept = 
1

KLqmax

= 0.073 g/L  

 
1

qmax

= 0.073 g/L x K𝐿 

 KL= 
 1

0.073 g/L x qmax

 

y = 0.0217x + 0.0733 
R² = 0.9301 
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KL= 
 1

0.073 g/L x  2.22 x 10
-4 

KL= 61.71 x 10
3
 L/mol 

 

Grafik isoterm Freundlich 

Log qe = 
1

n
log Ce+logKF 

Persamaan garis lurus : y = 0.354x + 1.135; R² = 0,680 

Slope =
1

𝑛
= 0.354 

n = 2.824 

Intercept = qe = mg/g 

  Log KF = 1.135 mg/g 

  KF = 13.648 mg/g 

  KF = 
13.648 mg/g

207.2 g/mol 
 

  KF = 0.066 mol/g 

 

 

y = 0.3547x + 1.1351 
R² = 0.9109 
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c. Perhitungan energi adsorpsi pada adsorben 

 

Eads = R T lnK 

 = (8,314 J K
-1

 mol
-1

) (300 K) (ln (61.71 x 10
3
 L mol

-1
)) 

 = 27511 J mol
-1 

 
= 27.511 KJ mol

-1 
 

 

Lampiran 4. Perhitungan rendemen produk sebelum rekristalisasi 

C7H15 H

O OHHO

+

oktanal Resorsinol

OHHO

HO OH

OH

OHHO

HO
C7H15C7H15

C7H15C7H15

H4 4

C-Heptil kaliks[4]Resorsinarena

 

m :  0,0050 mol 0,0050 mol  

R :  0,0050 mol 0,0050 mol 0,00125 mol 

S : - - 0,00125 mol 

 

Mol senyawa C-heptilkaliks[4]resorsinaren sebesar 0,00625 mol 

 Mr senyawa : 881.23 g/mol 

 Massa senyawa  = mol x Mr 

                          = 0,00125 mol x 881.23 g/mol 

                           = 1.1015 gram 

 Rendemen  = 
gram percobaan

gram teori
 x 100% 

      =  
1.0062

1.1015
x 100% 

      =  91.34 % 
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Lampiran 5. Hasil spektra IR 

 

 

 

 

 

 

 

 

Collection time: Thu Oct 13 09:56:04 2016 (GMT+07:00)

Thu Oct 13 11:10:07 2016 (GMT+07:00)

Thu Oct 13 11:10:06 2016 (GMT+07:00)

FIND PEAKS:

 Spectrum: *0528-2 CHK4R 2

 Region: 4000,00    400,00

 Absolute threshold: 65,638

 Sensitivity: 50

 Peak list:

 Position:  3412,42  Intensity:   19,325

 Position:  2926,68  Intensity:   19,353

 Position:  2854,62  Intensity:   24,955

 Position:  1620,27  Intensity:   35,716

 Position:  1500,85  Intensity:   35,892

 Position:  1451,70  Intensity:   37,072

 Position:  1294,33  Intensity:   39,518

 Position:  1170,78  Intensity:   41,883

 Position:  1086,43  Intensity:   45,680

 Position:   838,36  Intensity:   50,002

 Position:   722,65  Intensity:   51,965

 Position:   903,07  Intensity:   52,754
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Lampiran 6. Hasil spektra 
1
H-NMR 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Lampiran 7. Perkiraan nilai pH pada pengendapan Pb(OH)2  

Ksp Pb(OH)2 = 1.4 x 10
-20 

Pb(OH)2 = Pb
2+  

+ 2OH
-
 = (s) (2s)

2 
= 4s

3 

s = 1.5 x 10
-7 

[OH] = 3.04 x 10
-7 

pOH = -log[OH] = 6.51 

pH = 7.48 
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