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MOTTO 

 

 

Jangan berputus asa jika Allah SWT menunda apa-apa yang kamu sukai. 

Jangan bersedih hati, tapi bersabar dan tersenyumlah karena DIA berfirman 

dengan penuh kasih sayang. 

“ Sesungguhnya sesudah kesulitan itu ada kemudahan” 

(Q.S. Al-insyirah : 6) 

If you having nothing good say, then remain silent 

(Mukhlasoh) 
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ABSTRAK 

Sintesis Senyawa p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena dan Penggunaannya 

sebagai Ekstraktan Logam Berat Cr(III) 

 

Oleh: 

Mukhlasoh 

09630034 

 

Pembimbing: 

Dr. Susy Yunita Prabawati, M.Si 

NIP 19760621 199903 2 005 

 

 

Kaliksarena merupakan senyawa makrosiklis yang terbentuk oleh 

beberapa unit fenolik dengan jembatan metilen yang digunakan sebagai 

penghubung, sehingga terbentuk rongga hidrofobik yang dapat berikatan dengan 

molekul lain untuk membentuk suatu kompleks. Kaliksarena dapat dimodifikasi 

baik pada cincin bagian atas ataupun cincin bagian bawah. Penelitian ini bertujuan 

untuk mensintesis senyawa turunan kaliksarena dengan cara memodifikasi cincin 

bagian bawah kaliksarena dengan gugus karboksil, kemudian senyawa hasil 

sintesis akan digunakan sebagai ekstraktan logam berat Cr(III). 

Senyawa yang disintesis dalam penelitian ini berupa senyawa p-t-butil-

heksa-asamkaliks[6]arena. Sintesis senyawa ini dilakukan menggunakan reaksi 

hidrolisis ester dalam suasana basa. Bahan dasar yang digunakan adalah senyawa 

p-t-butil-heksa-esterkaliks[6]arena, KOH dan etanol 96 %. Hasil sintesis 

diidentifikasi menggunakan spektrofotometer FTIR dan 
1
H-NMR. Aplikasi 

senyawa p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena sebagai ekstraktan logam Cr(III) 

dilakukan pada variasi pH dan variasi waktu kontak ion logam. 

Produk hasil sintesis berupa padatan berwarna putih kekuningan dengan 

rendemen 37,14 % dan titik lebur 145-147 
o
C. Hasil penelitian menunjukkan 

bahwa ekstraksi ion logam berat Cr(III) mencapai kondisi optimum pada pH 5 

dengan persen ekstraksi sebesar 44,41 %. Ekstraksi pada variasi waktu kontak 

mencapai kondisi optimum pada waktu kontak 90 menit dengan persen esktraksi 

sebesar 25,31 %. 

 

 

Kata kunci: kaliksarena, p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena, ekstraksi, ion logam 

berat Cr(III) 

 

 



1 
 

BAB I 

PENDAHULUAN 

 

A. Latar Belakang 

Seiring berkembangnya zaman, aktivitas manusia semakin meningkat, 

terutama dalam pemenuhan kebutuhan hidup yang semakin beragam. Hal ini 

ditandai dengan banyaknya industri-industri baru yang didirikan. Berdirinya 

industri tersebut tentu saja dapat memberikan dampak positif yang cukup 

signifikan untuk memenuhi kebutuhan manusia. Namun, tidak dapat dipungkiri 

bahwa akan banyak pula dampak negatif yang ditimbulkan seperti bertambahnya 

zat pencemar yang dapat merusak lingkungan hidup, baik udara, air atau tanah. 

Salah satu zat pencemar yang dapat merusak lingkungan yaitu logam berat.  

Logam berat ini tidak hanya menjadi polutan lingkungan, akan tetapi juga menjadi 

masalah yang cukup serius bagi kehidupan manusia. Proses kontaminan logam 

terhadap manusia dapat terjadi melalui konsumsi tanaman dan hewan yang hidup 

di wilayah industri yang telah tercemar logam berat.  

Salah satu logam berat yang cukup berbahaya yaitu logam Cr(III) yang 

berasal dari buangan industri. Berbagai macam proses industri yang menghasilkan 

limbah logam berat Cr(III) diantaranya yaitu industri penyamakan kulit, industri 

cat dan zat warna tekstil serta industri pembuatan alat-alat elektronik. Logam 

krom yang dihasilkan dari proses industri ini bersifat toksik. Di dalam tubuh 

logam krom biasanya berada dalam keadaan sebagai ion Cr
3+

. Krom dapat 

menyebabkan kanker paru-paru, kerusakan hati (liver) dan ginjal (Kaim dan 

Schwederski,  1994). Apabila terjadi kontak dengan kulit maka dapat 
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menyebabkan iritasi dan jika tertelan dapat menyebabkan sakit perut dan muntah 

(Khasani, 2001). 

Beberapa tahun terakhir telah banyak teknik yang telah dikembangkan 

untuk menangani logam berat pencemar lingkungan seperti presipitasi, separasi 

dengan membran, (Jain dkk., 2005), pertukaran ion (Sivaiah dkk., 2004) dan 

ekstraksi pelarut. Metode presipitasi yaitu metode yang kurang efisien untuk 

larutan encer, meskipun cukup ekonomis, metode pertukaran ion atau yang sering 

disebut sebagai osmosis balik pada umumnya efektif, tetapi membutuhkan biaya 

dan peralatan yang relatif tinggi, teknik ekstraksi pelarut merupakan  salah satu 

metode alternatif yang potensial karena prosesnya yang membutuhkan peralatan 

sederhana dan tidak mahal. Selain itu, pelarutnya dapat digunakan kembali untuk 

proses pemisahan selanjutnya. 

Senyawa makrosiklik kaliksarena masih menjadi objek penelitian yang 

menarik untuk menangani permasalahan pencemaran logam berat terhadap 

lingkungan. Menurut Khan et al. (1993) kaliksarena mempunyai kemampuan 

yang tinggi untuk secara selektif dalam mengangkut dan menjebak ion-ion 

termasuk molekul organik netral. Senyawa induk p-t-butil-kaliks[6]arena pada 

cincin bagian bawahnya mempunyai gugus hidroksil yang dapat mengikat kation, 

sedangkan pada bagian atasnya terdapat rongga hidrofobik yang berpotensi 

sebagai pengkompleks molekul netral (Bauer and Gutsche, 1985; Loon et al., 

1990).  

Pada umumnya kaliksarena dapat dengan disintesis menggunakan bahan 

dasar fenol, resorsinol atau pirogilol baik dalam suasana asam, basa ataupun netral 
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sehingga akan menghasilkan produk sintesis yang berupa kaliks[4]arena, 

kaliks[6]arena dan kaliks[8]arena, akan tetapi senyawa kaliks[6]arena relatif lebih 

mudah disintesis daripada kaliks[4]arena, sedangkan kaliks[8]arena  memiliki 

ukuran rongga molekul yang besar sehingga dinilai kurang efektif. Kaliks[6]arena 

mempunyai ukuran diameter rongga molekul sebesar 2,0-2,9 Å, sedangkan ion 

logam berat mempunyai ukuran diameter rongga sebesar 1,3-2,4 Å. Kesesuaian 

ukuran rongga molekul kaliks[6]arena dengan diameter rongga ion logam 

merupakan salah satu faktor penentu keberhasilan dalam merancang senyawa 

kaliksarena sebagai ionofor (Prabawati, 2012). 

Faktor lain yang mempengaruhi kemampuan kaliksarena sebagai ionofor 

yaitu modifikasi pada cincin bagian bawah kaliksarena. Berbagai macam turunan 

senyawa kaliksarena dengan modifikasi pada cincin bagian bawah kaliksarena 

seperti masuknya gugus ester, keto, karboksilat dan amida. Senyawa turunan 

kaliksarena yang termodifikasi pada cincin bagian bawah mempunyai kemampuan 

ekstraksi yang relatif tinggi terhadap kation logam Na
+
, K

+
, Rb

+
, dan Cs

+
 (Collin 

dkk., 1989). 

Laporan hasil penelitian tentang sintesis turunan kaliksarena untuk 

digunakan sebagai ekstraktan selektif terhadap logam berat masih jauh lebih 

sedikit jumlahnya bila dibandingkan dengan penelitian tentang penggunaannya 

sebagai ekstraktan logam alkali dan golongan transisi. Ohto dkk. (1987) 

melaporkan bahwa kaliksarena dapat digunakan sebagai ekstraktan logam berat 

dalam penelitiannya, untuk mengekstraksi logam seperti Pb
2+

, Cd
2+

, dan Ag
+
. 

Senyawa yang digunakan yaitu p-t-oktil-kaliks[4]arena tetrakarboksilat dan p-t-
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oktil-kaliks[4]arena tetraamida. Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa kedua 

jenis kaliksarena tersebut memiliki kemampuan mengekstraksi yang cukup baik 

(52-68%) khususnya terhadap logam Pb
2+

 dan Ag
+
.  

Kemampuan ekstraktan dalam mengikat logam tergantung pada banyaknya 

gugus aktif yang terikat dan selektivitasnya terhadap logam target tergantung pada 

ukuran rongga dan struktur molekul yang kaku (Harimu, 2009). Pada penelitian 

ini akan disintesis senyawa p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena sebagai turunan 

senyawa p-t-butil-heksa-esterkaliks[6]arena yang disintesis dengan mensubstitusi 

gugus ester menjadi gugus karboksil dari asam karboksilat. Senyawa p-t-butil-

heksa-asamkaliks[6]arena yang digunakan memiliki situs aktif berupa gugus 

karboksil (-COOH) yang tertata dalam geometri tertentu, sehingga diharapkan 

dapat menjadi host makrosiklik yang berkinerja tinggi dan efektif terhadap guest/ 

target penjebakan yang dikehendaki yaitu kation logam Cr(III). Hasil yang 

diperoleh diharapkan juga dapat membantu menangani permasalahan lingkungan 

tanpa adanya efek pencemaran sehingga dapat menciptakan lingkungan yang 

ramah. 

B. Identifikasi Masalah 

Berdasarkan latar belakang di atas, maka diambil identifikasi masalah 

sebagai berikut : 

1. Diperlukan alternatif metode penanganan limbah logam berat khususnya 

Cr(III) yang ramah lingkungan. 
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2. Kemampuan kaliksarena dapat ditingkatkan melalui proses modifikasi gugus 

pada cincin bagian bawah atau atas kaliksarena sehingga dapat menjebak 

logam berat Cr(III) secara maksimal. 

3. Perlu dipelajari beberapa faktor yang mempengaruhi kemampuan optimasi 

proses ekstraksi logam berat seperti pH dan waktu kontak. 

C. Rumusan Masalah 

Berdasarkan latar belakang di atas, maka dapat dibuat rumusan masalah 

sebagai berikut: 

1. Bagaimanakah proses sintesis senyawa p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena 

dengan bahan dasar senyawa p-t-butil-heksa-esterkaliks[6]arena? 

2. Bagaimanakah kondisi optimum sintesis p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena 

terhadap pH, dan waktu kontak? 

3. Bagaimanakah mekanisme ekstraksi senyawa p-t-butil-heksa-

asamkaliks[6]arena dengan ion logam Cr(III)? 

D. Batasan Masalah 

Agar penelitian ini tidak meluas dalam pembahasannya, maka diambil 

pembatasan masalah sebagai berikut: 

1. Bahan dasar yang digunakan pada sintesis senyawa p-t-butil-heksa-

asamkaliks[6]arena yaitu p-t-butil-heksa-esterkaliks[6]arena. 

2. Karakterisasi senyawa p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena dilakukan 

menggunakan spektrofotometer inframerah (FTIR) dan spektrometer 

resonansi magnet inti (
1
H-NMR). 
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3. Optimasi kondisi sintesis p-t-butil-heksa-esterkaliks[6]arena dan p-t-butil-

heksa-asamkaliks[6]arena dilakukan dengan variasi pH (2,0; 3,0; 4,0; 5,0; dan 

6,0) dan waktu kontak (30; 60; 90; 120 dan 150 menit), analisisnya 

menggunakan spektrometer serapan atom (AAS). 

E. Tujuan Penelitian 

Berdasarkan rumusan masalah di atas, maka tujuan dari penelitian ini adalah : 

1. Mengetahui proses sintesis senyawa p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena 

dengan bahan dasar p-t-butil-heksa-esterkaliks[6]arena. 

2. Mengetahui kondisi optimum sintesis senyawa p-t-butil-heksa-

asamkaliks[6]arena dari senyawa p-t-butil-heksa-esterkaliks[6]arena terhadap 

pH dan waktu kontak. 

3. Mengetahui mekanisme ekstraksi senyawa p-t-butil-heksa-

asamkaliks[6]arena dengan ion logam Cr(III). 

F. Manfaat Penelitian 

Hasil yang diperoleh dari penelitian ini diharapkan dapat memperkaya 

khazanah bidang makromolekul, khususnya kaliksarena. Selain itu terbentuknya 

senyawa baru yang dihasilkan dari penelitian ini diharapkan dapat berperan 

penting dalam menangani limbah logam berat. 

 



52 
 

BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

A. Kesimpulan  

 

Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh dan pembahasan yang 

dilakukan dapat diambil beberapa kesimpulan sebagai berikut: 

1. Senyawa p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena dapat disintesis melalui reaksi 

hidrolisis ester menggunakan bahan dasar p-t-butil-heksa-esterkaliks[6]arena 

dengan menggunakan basa KOH. Senyawa hasil sintesis berupa padatan 

berwarna putih kekuningan dengan rendemen 37,14 % dan titik lebur 145-

147
o
C. 

2. Ektstraksi senyawa p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena terhadap logam Cr(III) 

mencapai kondisi optimum pada pH 5  dengan persentase ekstraksi sebesar 

44,41 % dan waktu ekstraksi 90 menit sebesar 25,31%. 

3. Mekanisme ekstraksi antara senyawa p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena 

dengan ion logam Cr(III) dapat terjadi melalui reaksi pembentukan senyawa 

kompleks. 

B. Saran 

 

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan, dapat dirumuskan beberapa 

saran sebagai berikut: 

1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai sintesis turunan senyawa p-t-

butil-heksa-asamkaliks[6]arena dengan memodifikasi cincin bagian bawah 

kaliks[6]arena, sehingga menghasilkan kaliksarena yang lebih beragam. 
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2. Perlu dilakukan kajian lebih lanjut mengenai faktor-faktor yang berpengaruh 

terhadap reaksi untuk meningkatkan rendemen. 

3. Perlu adanya studi lebih lanjut untuk mengetahui kemampuan ekstraksi dari 

senyawa p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena terhadap ion logam berat lain 

seperti Cu(II), Cd(II) dan Pb(II). 

4. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dengan berbagai variasi konsentrasi 

dan massa ekstraktan, untuk mengetahui daya ekstraksi dari senyawa p-t-

butil-heksa-asamkaliks[6]arena.  
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LAMPIRAN 1 

Pengaruh Keasaman pH Awal Larutan Ion Logam Cr(III) terhadap 

Ekstraktan 

 

Berat ekstraktan=0,03 gram, volume larutan=10 mL, waktu interaksi= 1,5jam 

Tabel 4.1 Hasil perhitungan proses ekstraksi pada variasi pH awal 

pH 
[Cr

3+
]  

Awal 

[Cr
3+

]  

Akhir 

[Cr
3+

]  

Organik 
D %E 

2 4,653 4,568 0,085 0,018 1,76 

3 4,427 3,975 0,442 0,111 9,99 

4 5,427 4,035 1,392 0,443 25,59 

5 1,875 1,042 0,833 0,799 44,41 

6 1,254 1,028 0,226 0,219 17,96 

 

pH optimum ekstraksi = 5 
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LAMPIRAN 2 

 

Pengaruh Waktu Kontak Ion Logam Berat Cr(III) terhadap  Daya 

Ekstraksi Senyawa p-t-butil-heksa-asamkaliks[6]arena 

 

Berat ekstraktan = 0,03 gram, volume larutan = 10 mL, pH larutan = 5 

Tabel 4.2 Hasil perhitungan proses ekstraksi pada variasi waktu 

 

Waktu Kontak Optimum = 120 menit 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Waktu 

(menit) 

[Cr
3+

] 

Awal 

[Cr
3+

]  

Akhir 

[Cr
3+

] 

Organik 
D %E 

30 6,228 5,848 0,380 0,065 6.1 

60 6,124 5,296 0,828 0,156 13.49 

90 7,022 5,227 1,775 0,339 25.31 

120 6,504 5,054 1,000 0,182 15.39 

150 6,435 5,468 0,207 0,033 3.19 
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LAMPIRAN 3 

Perhitungan Persentasi Ekstraksi Senyawa p-t-butil-heksa-

asamkaliks[6]arena Terhadap Logam Cr(III)  pada Variasi pH 

pH Perhitungan 

2 Corg = C awal - C akhir 

         = 4,653 – 4, 568 = 0,085 

D = 
    

       
    

    = 
     

     
 = 0,018   

% E  = 
 

   
  100   

         = 
     

[     ]  
  X 100  

         = 1,76%   

3 Corg = C awal - C akhir  

         = 4,427 – 3,975 = 0,442  

D      = 
    

       
 

         = 
     

     
 =0,111 

% E  = 
 

   
  100 

         = 
     

[     ]  
  X 100 

         = 9,99% 

4 Corg = C awal - C akhir 

         = 5,427 – 4,035 = 1,392 

D      = 
    

       
 

         = 
     

     
1,392/4.035 = 0.344 

% E  = 
 

   
  100 

         = 
     

[     ]  
 X 100 

         = 25, 59% 

5 Corg = C awal - C akhir 

         = 1,875 – 1,042 = 0,833 

D      = 
    

       
 

         = 
     

     
=0,799 

% E  = 
 

   
  100 

         = 
     

[     ]  
  X 100 

         = 44,41% 

6 Corg = C awal - C akhir 

         = 1,254 – 1,028 = 0,226 

D      = 
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         = 
     

     
 =0,219 

% E  = 
 

   
  100 

         = 
     

[     ]  
  100 

         = 17,96 % 
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LAMPIRAN 4  

Perhitungan Persentasi Ekstraksi Senyawa p-t-butil-heksa-

asamkaliks[6]arena Terhadap Logam Cr(III)  pada Variasi Waktu 

Waktu Perhitungan 

30 menit Corg = C awal - C akhir 

         = 6,228 – 5,848 = 0.38   

D      = 
    

       
    

         = 
    

     
 = 0,065   

% E  = 
 

   
  100   

        = 
     

[     ]  
  X 100    

        = 6,1%  

60 menit Corg = C awal - C akhir 

         = 6,124 – 5,296 = 0,828  

D      = 
    

       
    

         = 
     

     
 = 0,156   

% E  = 
 

   
  100   

        = 
     

[     ]  
  X 100    

         = 13,49 %  

90 menit Corg = C awal - C akhir 

         = 7,002 –5,227=1.775   

D      = 
    

       
    

         = 
     

     
 = 0,339   

% E  = 
 

   
  100   

        = 
     

[     ]  
  X 100     

        = 25,31%  

120 menit Corg = C awal - C akhir 

         = 6,504 –5,504 = 1   

D      = 
    

       
    

         = 
 

     
 = 0,182   

% E  = 
 

   
  100   

        = 
     

[     ]  
  X 100    

  = 15,39 % 

150 menit Corg = C awal - C akhir 

         = 6,435–6,228=0,207   

D      = 
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         = 
     

     
 = 0,033   

% E  = 
 

   
  100   

         = 
     

[     ]  
  X 100     

         = 3,19 %   
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