SINTESIS C-PARA-DIMETIL-AMINOFENIL-
KALIKS[4]RESORSINARENA DENGAN METODE GRINDING
SEBAGAI ADSORBEN LOGAM BERAT TIMBAL (II)

SKRIPSI
Untuk memenuhi sebagian persyaratan
mencapai derajat Sarjana Kimia

QiJ

Oleh:
Titis Ratna Djuwita
15630038

PROGRAM STUDI KIMIA
FAKULTAS SAINS DAN TEKNOLOGI
UNIVERSITAS ISLAM NEGERI SUNAN KALIJAGA
YOGYAKARTA
2019



KEMENTERIAN AGAMA
o UNIVERSITAS ISLAM NEGERI SUNAN KALIAGA
w FAKULTAS SAINS DAN TEKNOLOGI
18 Mursddis Adisucipio Telp, (02741 SH071 Fax (02740 SI97W Yogyahartil S52x1
PENGESAHAN TUGAS AKHIR
Nomor | W-4200/Un QUDST/PP 00 WIN201Y

Tugus Akhir dengan judul (Sintesis  C-purn-dimetil-amanalenil-kalihslhresorinareni  dengan Metode  Grinding
sebaginn Adsurben Laogam Bera Timbal (11

yang dipersiapkan dan desusan oleh

Nama - TITIS RATNA DJUWITA

Nomor Induk Mahusiswi £ 15630038

Telah dwjikan pada ¢ Jumant, 20 September 2019

Nilai wpian Tugas Akhir ‘A

dinyatukan telah diterima oleh Fakultas Sains dan Teknologs UIN Sunan Kalijugi Yogyaharta

TIM UJIAN TUGAS AKHIR
Ketua Sidang

Dr. Susy Yunita Prabawati) M.Si.
NIP 19760621 199903 2 005

1 ov1w2019



ur':""‘"‘“‘ Islam Negeri Sunan Kalijaga e-!am-m/u

SURAT PERSETUJUAN SKRIPSI/TUGAS AKHIR

Hal : Persetujuan Skripsi / Tugas Akhir
Lamp

. Kepada

Yth. Dekan Fakultas Sains dan Teknologl
UIN Sunan Kajaga Yogyakarta
& Yogyakara

Assalamu alaikum wr. wh.

NIM : 15630038

sudah dapat Giajukan kembell kepada Program Studi Kimia Fakultas Sains dan Teknoiogi UIN Sunan Kalijaga

Dengan ini kami mengharap agar skripsitugas akhir Saudara terssbut di atas dapat segers
dimunagsyahian. Atas perhatiannya kaml ucapkan terima kasih.




NOTA DINAS KONSULTASI

Hal  : Persetujuan Skripsi / Tugas Akhir

Kepada
Yth. Dekan Fakultas Sains dan Teknologi
UIN Sunan Kalijaga Yogyakarta
di Yogyakarta
Assalamu ‘alaikum wr. wb,
Setelah mmbm. meudm. mbenhn pemnjuk dan mengoreksi serta mengadakan
perbaikan seperlunya, mthkmbupudapathhmuhipdm
Nama : Titis Ratna Djuwita
NIM 15630038

Judul Skripsi : Smmil C-pam-dimeul-eminoknil-hlikq-t]rmwm dengan
Metode Grinding sebagai Adsorben Logam Berat Timbal (I1)"

mdahbeuudmsemdkﬂdmhsebqﬁﬁhhsa&symﬂmwchgdu&gmsum
Satu dalam bidang Kimia.
Demikian kami sampaikan. Ahlpethnﬁmyn,kamiueqpkmmmahﬁh

Wassalamu ‘alaikum wr. wb.

Yogyakarta, 01 Oktober 2019




NOTA DINAS KONSULTASI

Hal  : Persetujuan Skripsi / Tugas Akhir

Kepada

Yth. Dekan Fakultas Sains dan Teknologi
UIN Sunan Kalijaga Yogyakarta

di Yogyakarta

Assalamu ‘alaikum wr. wb,

Setelah membaca, meneliti, memberikan petunjuk dan mengoreksi serta mengadakan
perbaikan seperlunya, maka kami berpendapat bahwa skripsi Saudara;

Nama - Titis Ratna Djuwita

NIM : 15630038

Judul Skripsi : Sintesis C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena  dengan
Metode Grinding sebagai Adsorben Logam Berat Timbal (IT)

sudah benar dan sesuai ketentuan sebagai salah satu syarat memperoleh gelar Sarjana Strata
Satu dalam bidang Kimia. | :

Wassalamu ‘alaikum wr. wb.




SURAT PERNYATAAN KEASLIAN

Yang bertanda tangan dibawah ini:
Nama : Titis Ratna Djuwita
NIM 1 15630038
Tempat, Tanggal Lahir : Puntari Makmur, 04 September 1997
Jurusan : Kimia
Fakultas : Sains dan Teknologi

menyatakan dengan sebenarnya bahwa skripsi saya yang berjudul “Sintesis C-para-dimetil-
aminofenil-kaliks|4]resorsinarena dengan Metode Grinding sebagai Adsorben Logam
Berat Timbal (I1)" adalah asli hasil karya atau penelitian saya sendiri, bukan plagiasi dari
hasil karya orang lain, dan sepanjang pengetahuan saya tidak terdapat karya atau pendapat
yang pernah ditulis atau diterbitkan oleh orang lain, kecuali sccara tertulis diacu dalam
naskah ini dan disebutkan dalam daftar pustaka,

&

Yogyakarta, 06 September 2019
Yang membuat penyataan




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 ~

G sa Y aie Slgal s oA Gl Lual) ga ailann 4y clale elle o3 oIl Cassy)
J\éﬁ;‘}“ BN uﬂdjs:
“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 ~

Vi



KATA PENGANTAR

Bismillahirrohmanirrohim. Segala puji hanya milik Allah SWT. atas segala
limpahan rahmat, karunia, taufik, dan hidayahnya sehingga penyusun dapat
menyelesaikan skripsi yang berjudul “Sintesis C-Para-Dimetil-Aminofenil-
Kaliks[4]Resorsinarena dengan Metode Grinding sebagai Adsorben Logam Berat
Timbal (I1)” sebagai salah satu syarat mencapai derajat sarjana kimia. Sholawat dan
salam juga semoga senantiasa terlimpah kepada Rasul pembawa risalah kebenaran
yakni Nabi Muhammad SAW.

Penyusun menyadari bahwa dalam menyelesaikan penyusunan Skripsi ini
tentunya tak luput dari dukungan, bantuan, dan dorongan serta semangat dari semua
pihak baik secara langsung maupun tidak langsung. Dalam kesempatan ini izinkan
penyusun mengucapkan terima kasih yang sebesar-besarnya kepada:

1. Bapak Dr. Murtono, M.Si. selaku Dekan Fakultas Sains dan Teknologi UIN
Sunan Kalijaga Yogyakarta

2. Ibu Dr. Susy Yunita Prabawati, M.Si. selaku Ketua Program Studi Kimia
sekaligus Dosen Pembimbing Akademik dan Dosen Pembimbing Skripsi yang
telah memberikan pengarahan selama penyusunan skripsi sekaligus sebagai
pembimbing yang secara ikhlas dan sabar untuk membingbing, mengarahkan,
dan memotivasi penyusun dalam menyelesaikan skripsi ini.

3. Semua Dosen program Studi Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas
Islam Negeri Sunan Kalijaga Yogyakarta yang telah memberikan ilmunya

dalam proses belajar dan mengajar.

Vi



10.

Bapak A. Wijayanto, S. Si., Indra Nafiyanto, S. Si., dan Isni Gustanti, S. Si.
selaku laboran yang membimbing dan membantu dalam melakukan penelitian
di Laboratorium.

Seluruh Staf Karyawan Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri
Sunan Kalijaga Yogyakarta yang telah membantu sehingga penyusunan Skripsi
ini dapat berjalan dengan lancar.

Bapak Warih dan Ibu Indrawati selaku kedua orang tuaku dan Bapak Miseli dan
Ibu Wari, serta alm. Bpk Hadi Mulyono dan Ibu Siti Solikah selaku kakek dan
nenek serta adik-adikku yang telah mendoakanku, mendukung dan membantu
dalam penyelesaian penyusunan Skripsi ini.

Teman-teman Kalium (Kimia 2015) seperjuangan yang telah memberikan saran
dan masukan serta dukungan moril.

Keluarga besar UKM JQH al-Mizan yang turut mendukung dan terus
memberikan semangat.

Teman-teman kelompok KKN 96 yang memberikan dorongan dan motivasi.
Dan semua pihak yang tidak bisa penyusun sebutkan satu persatu atas
bantuannya dalam penyelesaian SKripsi ini.

Demi kesempurnaan Skripsi ini, penyusun sangat mengharapkan kritik dan

saran sebagai bahan pembelajaran. Semoga Skripsi ini dapat memberi sumbangsih

manfaat bagi perkembangan ilmu pengetahuan secara umum dan khususnya dalam

bidang studi kimia.

Yogyakarta, September 2019

Penyusun

viii



HALAMAN PERSEMBAHAN

Karya ini kami dedikasikan
untuk almamater Program Studi Kimia

UIN Sunan Kalijaga



DAFTAR ISI

PENGESAHAN TUGAS AKHIR ... I
SURAT PERSETUJUAN TUGAS AKHIR ..ot I
NOTA DINAS KONSULTASI ...ttt iii
NOTA DINAS KONSULTASI ..ottt iv
SURAT PERNYATAAN KEASLIAN......cociititieeeseeese e Y
MOTTO ettt ettt et e e eeneennee s Vi
KATA PENGANTAR oottt tee s e e snte e e snae e s nneeeens Vil
HALAMAN PERSEMBAHAN ...ttt IX
ABSTRAK.......J 0 W ... W 40 ... B..................cc.ccce XV
BAB | PENDAHULUAN ... .ot n e 1
A, Latar BelaKang .......ccoooeiieiiec et 1
B. RUMUSaN Masalah ............cooiiiiiiiiiiee s 6
C. Tujuan Penelitian ...........cccveiiiiiiiee e 6
D. Batasan Masalah..........ccccoeieiiiiiieiiinieiee s 6
E. Manfaat PENelitian ........ccooiiiiiiiiiiiiee s 7

BAB Il TINJAUAN PUSTAKA DAN LANDASAN TEORI ...Error! Bookmark
not defined.

A. Tinjauan Pustaka...............ccccoiniiiinciennen, Error! Bookmark not defined.
B. Landasan Teori.......ccccerveereriiesueerunsrersnnneenn. Error! Bookmark not defined.
1. Kaliksarena.........cccoocovereeiesieeneeainsieennns Error! Bookmark not defined.

2. Solvent-Free (Grinding) ........ccccvevvenneee. Error! Bookmark not defined.
3. Substitusi ElektrofiliK.........cccc.cvvvennnnen. Error! Bookmark not defined.
4. Logam Berat Timbal (Pb)............ccocee..... Error! Bookmark not defined.
5. Asam-Basa Lunak-Keras..............ccccun.. Error! Bookmark not defined.
6. AJSOIPSI.c.eeiviiiiiiiieieieie e Error! Bookmark not defined.
BAB I1l METODE PENELITIAN.......cccevirinne Error! Bookmark not defined.
A. Waktu dan Tempat Penelitian...................... Error! Bookmark not defined.
B. Alat-alat Penelitian..............cccoovevviininennnnn, Error! Bookmark not defined.
C. Bahan-bahan Penelitian............cccccceevvvennenn Error! Bookmark not defined.
D. CaraKerjaPenelitian ........c..cccoeoviiieinnnne. Error! Bookmark not defined.



1. Sintesis C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena Berdasarkan
Prosedur Sobariah, S. (2011) .......cccccevvviienenn Error! Bookmark not defined.

2. Karakterisasi C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena ... Error!
Bookmark not defined.

3. Uji Adsorpsi C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena.... Error!
Bookmark not defined.

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN ............... Error! Bookmark not defined.

A. Sintesis C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena................ Error!
Bookmark not defined.

B. Karakterisasi C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena....... Error!
Bookmark not defined.

D. Uji Adsorpsi C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena Terhadap
lon Pb(I1) dari Larutan PB(NO3)2 ....ccvvvvvevvinnnnene Error! Bookmark not defined.

a. Pengaruh Variasi pH Larutan Terhadap Adsorpsi lon Logam Pb(ll)
Error! Bookmark not defined.

b. Pengaruh Variasi Konsentrasi Awal lon Logam Terhadap Adsorpsi
Error! Bookmark not defined.

BAB V PENUTUP......o ittt re e s e e 43
AL KESIMPUIAN L. re e 43
B.  SAIaN....c e 43

LAMPIRAN ......oociiiitiminieieiee e Error! Bookmark not defined.

Xi



DAFTAR TABEL
Tabel 2.1. Klasifikasi asam-basa lunak-keras LEWIS ........coovvveeeeiveeiiieeeeeeeeeee,

Tabel 4.1. Hasil analisis spektrum H-NMR ..........cccoooviiiiiiiieeee e
Tabel 4.2. Model isoterm Langmuir dan Freundlich ............cccccoinniiiicnen,

xii



Gambar 2.1.
Gambar 2.2.
Gambar 2.3.
Gambar 2.4.
Gambar 2.5.
Gambar 4.1.
Gambar 4.2.
Gambar 4.3.
Gambar 4.4.
Gambar 4.5.
Gambar 4.6.
Gambar 4.7.

DAFTAR GAMBAR

Skema umum reaksi sintesis kaliks[4]resorsinarena polihidroksi ....14
Skema umum KaliKSarena ...........ccooeviiinininieinnese e 15
Spesiasi Pb pada berbagai rentan pH ..., 20
Grafik i1SOterm adSOrPSi  .....ccveoeieiiiirireee e 23
(a) Grafik Freundlich; (b) Grafik Langmuir ...........cccccoeveviveieinenenn 25
Spektra FTIR dari CPDAFKR dan Resorsinol ...........ccccccoeevvennne. 32
Spektrum H-NMR senyawa CPDAFKR........c.cccooiiiiiiiiinieceee, 33
Monomer senyawa CPDAFKR .........ccccoiiiiiiiie e 33
Delokalisasi Elektron pada Senyawa Resorsinol .............c.ccccvenien. 35
Mekanisme reaksi pembentukan kaliks[4]resorsinarena ................. 36
Pengaruh variasi pH terhadap adsorpsi ion logam Pb(ll) ................ 39
Pengaruh konsentrasi awal ion kompleks PB(I1) ..........ccccoovrieinnee, 39

xiii



o B w0 D=

DAFTAR LAMPIRAN

Perhitungan RENUEMEN .......ooviiieece et 49
Spektrum FTIR Senyawa Hasil SINTESIS ......cccecvveiveiiiieiiee e 50
Spektrum H-NMR Senyawa Hasil SINESIS ........ccooviiiiiiiiiiiieeeee, 51
Pembuatan Larutan PD(I) .....cc.oovoiiiieie e 52
Uji AdSOrpsi CPDAFKR ....oioicicece ettt 52

Xiv



Sintesis C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena dengan Metode
Grinding sebagai Adsorben Logam Berat Timbal (I1)

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 lelen >300 °C, 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™ 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(ll), pH optimum diperoleh pada pH 6 sedangkan pada
variasi konsetrasi mengikuti jenis isoterm Langmuir dengan kapasitas adsorpsi
sebesar 1,27 x 10”° mol g* dan energi adsorpsinya adalah 30,791 kJ mol*

Kata Kunci : Resorsinol, C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena,
grinding.
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BAB |

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



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, 1., 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., etal., 2009), makroalga Gracilaria sp. (lhsan, Y. N., etal. 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



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 Kkerja 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



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 Yyang 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).



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



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 (Pb?*) 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 (Pb?") 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.



Identifikasi senyawa C-para-dimetil-aminofenil-kaliks[4]resorsinarena
menggunakan spektrofotometer inframerah (FTIR) dan spektrometer resonansi
magnet inti (H-NMR).
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).
. Analisis filtrat hasil adsorpsi menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom
(SSA).
Logam berat yang digunakan adalah logam berat timbal (Pb?*) hasil dari
pengenceran Pb(NO3).
. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah:
Manfaat bagi perindustrian, dapat dijadikan sebagai dasar dalam
pengembangan pengolahan limbah khususnya adalah sektor industri yang
menghasilkan limbah berupa logam berat Pb?*.
Manfaat bagi masyarakat umum, dapat diaplikasikan untuk menciptakan
lingkungan yang sehat dan aman khususnya pada ekosistem perairan.
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.



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* serta kapasitas adsorpsinya sebesar 1,27 x 10° mol g*.

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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