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MOTTO 

 

Menyia-nyiakan waktu lebih buruk dari kematian. Karena kematian 

memisahkanmu dari dunia sementara menyia-nyiakan waktu memisahkanmu dari 

Allah SWT. 

~ Imam bin Al-Qayim ~ 

 

ليخفف الم البلاء عليك علمك بانه سبحانه هوالمبلي لك. فالذي واجهك منه الاقدار هوالذي 

 عودك حسن الاختيار

“Agar pedihnya ujian terasa ringan, hendaklah engkau mengetahui bahwa  

Allah-lah yang tengah mengujimu. Dan karena yang menimpakan takdir-Nya 

kepadamu adalah zat yang juga biasa memberimu sebaik-baik pilihan  

(dalam hidup)”. 

~ Syekh Ibnu Atha’illah, Al-Hikam ~ 
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Sintesis C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena dengan Metode 

Grinding sebagai Adsorben Logam Berat Timbal (II) 

 

Oleh: 

Titis Ratna Djuwita 

ABSTRAK 

 

Senyawa C-para-dimetil-amino-fenilkaliks[4]resorsinarena (CPDAFKR) 

dapat disintesis dari bahan dasar resorsinol dan 4-dimetil-aminobenzaldehid dalam 

suasana asam menggunakan metode grinding (solvent free). Metode grinding 

merupakan metode sintesis ramah lingkungan yang dilakukan dengan cara 

menggerus reaktan tanpa menggunakan pelarut. Sintesis dapat terjadi melalui reaksi 

substitusi elektrofilik. Produk yang diperoleh berupa padatan berwarna cokelat, 

mempunyai titik leleh >300 oC, tidak larut dalam air tetapi larut dalam metanol dan 

asam kuat, serta mempunyai rendemen sebesar 61,94 %. Karakterisasi produk 

dilakukan dengan spektrometer FTIR dibuktikan dengan adanya serapan pada 

bilangan gelombang 1450,47 cm-1 yang menunjukkan terbentuknya jembatan 

methyn C-H serta spektrometer H-NMR yang menunjukkan jenis proton 

berdasarkan lingkungan kimia dan pergeseran kimianya. Berdasarkan hasil uji 

sebagai adsorben logam Pb(II), pH optimum diperoleh pada pH 6 sedangkan pada 

variasi konsetrasi mengikuti jenis isoterm Langmuir dengan kapasitas adsorpsi 

sebesar 1,27 x 10-5 mol g-1 dan energi adsorpsinya adalah 30,791 kJ mol-1  

 

Kata Kunci : Resorsinol, C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena, 

grinding.  
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BAB I 

PENDAHULUAN 

A. Latar Belakang 

Dewasa ini permasalahan lingkungan menjadi tantangan bagi 

keberlangsungan hidup makhluk hidup, salah satunya adalah pencemaran perairan 

oleh logam berat. Logam berat merupakan polutan yang banyak ditemukan dalam 

limbah industri pertambangan, penyepuhan logam, pembuatan baterai, pupuk, 

kimia, farmasi, elektronik, dan tekstil (Sardjono R. E., 2009). Logam berat bersifat 

toksik dan berbahaya bagi tubuh karena sukar terdegradasi dan dapat terakumulasi 

dalam jangka waktu tertentu. 

Salah satu jenis logam berat yang bersifat toksik adalah timbal (Pb). Timbal 

merupakan salah satu logam berat yang biasanya ditemukan di dalam batu-batuan, 

tanah, tumbuhan, dan hewan. Sumber kontaminasi timbal untuk air permukaan dan 

air tanah meliputi debu atmosfer, limbah cair industri kota, pupuk dan pestisida, cat 

berbasis timbal, dan limbah dari industri pertambangan, industri metalurgi, kimia, 

dan petrokimia. Timbal yang berasal dari pembakaran bahan bakar merupakan 

sumber dominan logam timbal tercemar ke lingkungan (Wilkin, R. T. et.al., 2007). 

Timbal adalah suatu logam toksik yang bersifat kumulatif, serta tergolong 

zat non-esensial keberadaannya di dalam tubuh makhluk hidup. Keberadaan logam 

berat Pb dalam sistem hemopoietik berpengaruh terhadap pematangan normal sel 

darah merah yang melambat sehingga dapat menyebabkan anemia. Timbal dalam 

tubuh juga dapat mempengaruhi kelangsungan hidup sel darah merah dan 

memperlambat biosintesa hemoglobin. Kandungan Pb berlebih pada tubuh dapat 
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mengakibatkan keracunan dan dapat menimbulkan kerusakan pada otak. Selain itu, 

timbal yang larut dalam darah dapat berpindah ke sistem urinaria yang dapat 

mengganggu fungsi kerja ginjal. Timbal juga dapat berpengaruh terhadap kelainan 

pada janin (cacat pada bayi) serta bayi terlahir prematur (Riwayati, I., et.al., 2014). 

Konsentrasi logam berat yang mencemari lingkungan khususnya perairan 

dapat dikurangi dengan beberapa metode. Metode yang banyak dilakukan dan 

dikembangkan untuk mengatasi masalah limbah perairan adalah presipitasi, 

transpor membran cair (Maming, et.al., 2008), menggunakan tumbuhan (Siswoyo, 

E., et.al., 2009), makroalga Gracilaria sp. (Ihsan, Y. N., et.al. 2015), 

elektrokoagulasi (Susetyaningsih, R., et.al., 2008), dan adsorbsi (Riwayati, I. et.al., 

2014). Diantara metode-metode tersebut, metode adsorpsi merupakan salah satu 

metode alternatif yang potensial karena relatif sederhana, dapat bekerja pada 

konsentrasi rendah, dapat didaur ulang, dan membutuhkan biaya yang relatif murah. 

Proses adsorpsi logam berat seperti timbal oleh permukaan telah dilakukan 

dalam berbagai penelitian berbasis laboratorium. Selain interaksi fisik, adsorpsi 

pada permukaan mineral juga dapat disebabkan oleh serangkaian reaksi kimia 

antara timbal dan berbagai situs aktif dari permukaan adsorben contohnya 

permukaan oksida. Sebagian besar reaksi melibatkan pelepasan ion H yang 

menyumbang kemampuannya dalam adsorpsi (Wilkin, R. T. et.al., 2007). 

Salah satu material organik yang berpotensi sebagai adsorben adalah 

kaliksarena. Kaliksarena merupakan salah satu senyawa makromolekul siklik, 

terdiri atas satuan-satuan aromatik yang dihubungkan oleh suatu jembatan dan 

membentuk seperti jaring-jaring atau keranjang. Kaliksarena dapat diperoleh 
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dengan cara sintesis. Struktur geometri molekulnya yang membentuk rongga 

membuat senyawa ini dapat digunakan sebagai guets-host (inang-tamu). Dimana 

senyawa kaliksarena berperan sebagain host atau inang, dan molekul lain sebagai 

guest-nya (Sardjono, et.al., 2012). Mekanisme kerja adsorpsi logam berat 

menggunakan senyawa kaliksarena serupa dengan material berpori anorganik. 

Susunan molekul yang berbentuk lingkaran bertindak sebagai pori menjadikan 

senyawa kaliksarena memiliki rongga sehingga material logam dapat terjebak di 

dalam rongga tersebut. 

Selain dari strukturnya yang menyerupai pori atau berbentuk rongga, 

senyawa kaliksarena memiliki keunikan lain yaitu dapat dimodifikasi secara hampir 

tak terbatas. Modifikasi dapat dilakukan pada jenis dan jumlah satuan aromatis, 

jenis jembatan, atau gugus fungsionalnya. Berdasarkan sifatnya yang dapat 

dimodifikasi, membuat senyawa ini dapat diaplikasikan dalam berbagai bidang 

sesuai dengan karakteristik modifikasinya. Misalnya pemanfaatannya sebagai 

katalis (Silvia, D., et. al, 2011), inhibitor kerak material anorganik (Suharso, et.al, 

2015), adsorben logam berat (Hanifa, F.N., 2013; Setiawan, A., 2016), ekstraktan 

logam berat (Mukhlasoh, 2014), dan tabir surya (Setyawan, T., 2013). 

Menurut Handayani, et.al. (2011) di dalam Prabawati, S., et.al. (2012) 

proses adsorpsi oleh senyawa kaliksarena dan turunannya umumnya dipengaruhi 

interaksi antara logam dan gugus-gugus aktif yang berada di permukaan adsorben. 

Salah satu gugus yang berpengaruh terhadap kapasitas adsorpsi adalah gugus 

hidroksi dari senyawa hidroksi poli-kaliks[6]arena. Adanya gugus OH pada fenolik 

dapat disubstitusi oleh gugus fungsional yang lain, membuat senyawa kaliksarena 
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dapat bertindak sebagai adsorben yang lebih efektif dan selektif  

(Prabawati, S., et.al., 2012). 

Salah satu gugus fungsi yang mempunyai potensi untuk meningkatkan 

kemampuan adsorpsi kaliksarena terhadap logam berat adalah gugus yang 

mengandung unsur nitrogen (N). Menurut Nomura dan Ohto dalam Firdaus., et.al. 

(2007), kaliksarena yang mengandung gugus N seperti azo dan amida dapat 

meningkatkan selektifitas terhadap ion logam berat daripada ion logam alkali. 

Fungsionalisasi yang dilakukan pada gugus atas cincin kaliks[4]arena dengan gugus 

amino dan memasukkan gugus butil pada gugus bawah cinci akan diperoleh suatu 

senyawa yang berstruktur kaku dan dapat diharapkan menjadi penjerat ion-ion 

logam berat yang baik  (Firdaus., et.al., 2007). 

Molekul makrosiklik kaliksarena dapat disintesis dari bahan dasar senyawa 

aromatis baik turunan fenol atau resorsinol dengan suatu aldehida dalam berbagai 

media dan katalis. Kaliksarena yang disintesis dari turunan fenol disebut 

kaliksarena, sedangkan hasil sintesis dari turunan resorsinol disebut 

kaliksresorsinarena. Jenis aldehida yang dapat digunakan dalam mensintesis 

kaliksarena dapat berupa aldehida alifatik maupun aromatik. Aldehida alifatik yang 

pernah digunakan diantaranya etanal, propanal, butanal, pentanal, dodekanal, 

isopentanal, 3-fenilpropanal, 5-hidroksipentanal, 6-kloropentanal, 3-(4-

bromofenil)propanal dan formaldehida. Golongan aldehida aromatis diantaranya 

adalah benzaldehida, 4-bromobenzaldehida, 2-hidroksibenzaldehida, 3-

nitroksibenzaldehida, 4-aminobenzaldehida, 4-metoksibenzaldehida, vanilin, dan 

2-furanaldehida (Utomo, A. B., 2014). 
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Berbagai penelitian dalam upaya penyelamatan lingkungan telah banyak 

dikembangkan ke arah kimia hijau atau green chemistry. Salah satu konsep green 

chemistry yang diterapkan dalam penelitian ini adalah sintesis senyawa organik 

dengan metode grinding. Metode grinding merupakan metode sintesis suatu 

senyawa dengan cara penumbukan atau digerus. Metode grinding sering disebut 

sebagai metode solvent free karena dalam prosesnya tidak menggunakan pelarut, 

sehingga meminimalisir dihasilkannya limbah. Metode penggerusan ini memiliki 

beberapa kelebihan diantaranya mudah dilakukan yaitu dengan menumbuk reaktan 

dalam mortar (Fitriyani, 2015). 

Beberapa kelebihan dari sintesis menggunakan metode grinding telah 

diakui oleh Sobariah, S. (2011). Dalam penelitiannya dikemukakan bahwa sintesis 

senyawa kaliksresorsinarena menggunakan metode grinding menghasilkan produk 

yang lebih efektif dan lebih ramah lingkungan. Sintesis kaliks[4]resorsinarena 

menggunakan metode refluks membutuhkan pelarut etanol dan membutuhkan 

waktu refluks selama 17 – 24 jam. Berdasarkan hal tersebut sehingga metode 

refluks dianggap kurang efisien serta menghasilkan limbah pelarut yang berlimpah 

dibanding metode grinding. 

Berdasarkan uraian latar belakang tersebut, maka pada penelitian ini akan 

disintesis suatu senyawa kaliksresorsinarena dari resorsinol dan 4-dimetil-

aminobenzaldehida dengan metode grinding. Keterbaruan penelitian yang akan 

dilakukan dengan penelitian sebelumnya adalah pada jenis aldehida dan metode 

yang digunakan. Pemilihan 4-dimetil-aminobenzaldehida sebagai aldehida 

diharapkan akan memperbesar daya adsorpsi kaliksresorsinarena terhadap logam 
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berat. Hal ini karena pada 4-dimetil-aminobenzaldehida mengandung gugus amina, 

dimana terdapat unsur N yang memiliki pasangan elektron bebas. Adanya gugus ini 

diharapkan proses adsorpsi tidak hanya terjadi secara interaksi fisik saja, namun 

juga dapat terjadi secara kimia. 

B. Rumusan Masalah 

Rumusan masalah dari penelitian yang dilakukan adalah: 

1. Bagaimana cara sintesis senyawa C-para-dimetil-aminofenil-

kaliks[4]resorsinarena menggunakan metode grinding? 

2. Bagaimana kemampuan C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena 

dalam mengadsorpsi logam berat timbal (Pb2+) dengan parameter variasi pH 

dan konsentrasi logam? 

C. Tujuan Penelitian 

Tujuan dari penelitian yang dilakukan adalah: 

1. Memahami cara sintesis senyawa C-para-dimetil-aminofenil-

kaliks[4]resorsinarena menggunakan metode grinding.  

2. Memahami kemampuan C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena 

dalam mengadsorpsi logam berat timbal (Pb2+) dengan variasi pH dan 

konsentrasi logam. 

D. Batasan Masalah 

Batasan masalah dalam penelitian yang dilakukan adalah: 

1. Bahan dasar yang digunakan untuk mensintesis C-para-dimetil-aminofenil-

kaliks[4]resorsinarena adalah resorsinol dan 4-dimetil-aminobenzaldehida. 
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2. Identifikasi senyawa C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena 

menggunakan spektrofotometer inframerah (FTIR) dan spektrometer resonansi 

magnet inti (H-NMR). 

3. Kemampuan adsorpsi terhadap timbal diuji menggunakan parameter variasi pH 

larutan logam (3, 4, 5, 6, dan 7) dan konsentrasi logam (3,61; 4,95; 11,05; 14,63; 

dan 16,97 ppm). 

4. Analisis filtrat hasil adsorpsi menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom 

(SSA). 

5. Logam berat yang digunakan adalah logam berat timbal (Pb2+) hasil dari 

pengenceran Pb(NO3)2. 

E. Manfaat Penelitian 

Manfaat dari penelitian ini adalah:  

1. Manfaat bagi perindustrian, dapat dijadikan sebagai dasar dalam 

pengembangan pengolahan limbah khususnya adalah sektor industri yang 

menghasilkan limbah berupa logam berat Pb2+. 

2. Manfaat bagi masyarakat umum, dapat diaplikasikan untuk menciptakan 

lingkungan yang sehat dan aman khususnya pada ekosistem perairan. 

3. Manfaat bagi pelajar adalah sebagai referensi untuk penelitian selanjutnya 

khususnya dalam bidang kimia sintesis senyawa organik dengan menggunakan 

metode grinding yang lebih ramah lingkungan. Penerapan metode sintesis 

menggunakan metode grinding diharapkan dapat mengurangi limbah dari 

proses penelitian itu sendiri.
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BAB V 

PENUTUP 

A. Kesimpulan 

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan: 

1. Senyawa C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena dapat disintesis 

dari para-dimetil-aminobenzaldehida dan resorsinol dengan katalis asam-p-

toluen sulfonat mengunakan metode grinding. 

2. Diperoleh rendemen hasil sintesis sebesar 61,94 % dengan karakteristik 

berwarna cokelat, memiliki titik leleh lebih dari 300 °C, tidak larut dalam air 

dan larut dalam pelarut metanol serta asam kuat. 

3. Kemampuan C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena diuji melalui 

variasi pH dan konsentrasi. Berdasarkan penelitian diperoleh pH optimum 

sebesar 6 sedangkan pada variasi konsetrasi diperoleh hasil isotermnya 

mengikuti jenis isoterm Langmuir dan energi adsorpsi sebesar  

30,791 kJ mol-1 serta kapasitas adsorpsinya sebesar 1,27 x 10-5 mol g-1.

B. Saran 

1. Perlu dilakukan pengujian dengan parameter variasi waktu kontak dan suhu 

ruangan agar diketahui kemampuan adsorpsinya lebih maksimum. 

2. Perlu dilakukan pengujian struktur pori dan permukaan material senyawa 

C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena. 

3. Perlu dilakukan pengaplikasian pada limbah yang sesungguhnya. 
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