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Pembuatan dan Karakterisasi Pupuk Nitrogen Lepas
Lambat Berbahan Hidrkosiapatit-Alginat-Urea
Vika Uluwul Himmah
NIM. 2108036041
ABSTRAK
Pupuk urea merupakan salah satu sumber hara penting bagi
tanaman, sehingga penggunaannya sangat dibutuhkan dalam
jumlah besar. Namun, Kketersediaan nitrogen dari pupuk
tersebut tidak mampu bertahan lama akibat tercucinya unsur
tersebut oleh air tanah. Oleh karena itu, pembuatan pupuk
lepas lambat nitrogen berbasis urea yang dikompositkan
dengan natrium alginat dan HAP sebagai matriks untuk
pengontrol pelepasan nitrogen perlu dilakukan. Penelitian ini
dibuat dua variasi komposisi yaitu urea-alginat (AU) dan urea-
hidoksiapatit-alginat (UHA). Proses sintesis dimulai dengan
melarutkan alginat 0,75 g dalam akuades. Kemudian
dicampurkan dengan larutan urea 0,6 g untuk membuat AU,
selanjutnya pembauatan UHA dilakukan dengan penambahan
hidroksiapatit 2,25 g. Campuran tersebut dibentuk menjadi
beads melalui penetesan ke dalam larutan CaCl; 2%,
Karakterisasi dilakukan menggunakan FTIR, XRD, dan analisis
kadar urea menggunakan UV-Vis, serta uji lepas lambat dalam
media air. Spektrum FTIR AU menunjukkan interaksi kuat
antar komponen, ditandai dengan pergeseran pita vibrasi -NH,
C=0, dan munculnya pita khas gugus karboksilat (COO-) dari
alginat. Penambahan HAp menyebabkan munculnya ikatan
baru P-O asimetris dan PO43 simetris. Hasil XRD
mengindikasikan penurunan kristalinitas urea setelah
dikompositkan dengan alginat, yang menunjukkan transisi fase
amorf. Adanya puncak-puncak khas HAp dalam beads UHA
alginat-HAP membuktikan keberhasilan integrasi kristal HAp
ke dalam matriks polimer. Hasil uji lepas lambat menunjukkan
bahwa beads UA dan UHA melepaskan nitrogen sebesar

\%



34,83% dan 13,43% pada menit ke-90, yang menandakan laju
pelepasan urea dari kedua sampel tersebut lebih lambat
dibandingkan dengan urea murni, sehingga membuktikan
keberhasilan sintesis pupuk lepas lambat dengan pelepasan
paling optimal ditunjukkan oleh beads UHA.

Kata Kunci: pupuk lepas lambat nitrogen, urea, alginat,
hidroksiapatit.
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BAB 1
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Populasi dunia diperkirakan akan bertambah
setiap tahun sehingga memerlukan peningkatan produksi
tanaman dan pasokan pangan (Sandaruwan, 2017).
Penggunaan pupuk dapat meningkatkan produktivitas
tanaman sebesar 60% untuk mengatasi ketahanan pangan
melalui  pertanian berkelanjutan (Asma, 2021).
Keberhasilan pertumbuhan tanaman tidak hanya dilihat
sebagai hasil usaha manusia, tetapi juga dipahami sebagai
manifestasi rahmat dan berkah dari Allah SWT. Tanaman
yang tumbuh subur dianggap sebagai bentuk rezeki yang
diberikan oleh Allah SWT untuk mengingatkan manusia
akan pentingnya rasa syukur atas nikmat yang diberikan.
Konsep ini sejalan dengan ajaran dalam Al-Qur'an yang
mengajak manusia untuk merenungi dan mensyukuri
karunia Allah dalam berbagai bentuk, termasuk kesuburan
tanah dan hasil panen melimpah khususnya dalam surah

Ar-Ra’d ayat 4 yang berbunyi:
Ol3ha (5835 B 035 QBT (a Eia &gk i pa ¥ B
A3 b &) O b g o Vg (il a0 £y Al 0l 25
BRI
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Artinya: “Dan di bumi ini terdapat bagian-bagian yang
berdampingan, dan  kebun-kebun  anggur,
tanaman-tanaman dan pohon kurma yang
bercabang dan yang tidak bercabang, disirami
dengan air yang sama. Kami melebihkan
sebahagian tanam-tanaman itu atas sebahagian
yang lain tentang rasanya. Sesungguhnya pada
yang demikian itu terdapat tanda-tanda
(kebesaran Allah) bagi kaum yang berfikir.” (QS
Ar-Ra’d: 4).

Menurut Tafsir Al-Muyassar, surah Ar-Ra’d ayat 4
menjelaskan bahwa Allah SWT telah menciptakan bumi
dengan beragam jenis permukaan yang memiliki
karakteristik berbeda. Keberagaman ini dapat dilihat dari
struktur tanah yang terdiri dari tanah subur, tanah kering,
padang pasir tandus, dan tanah berbatu. Variasi warna
tanah juga menunjukkan keunikan ciptaan-Nya, mulai dari
warna merah, coklat, hingga hitam pekat. Keajaiban
penciptaan Allah SWT juga terlihat dari berbagai jenis
tanaman yang mampu tumbuh di tanah subur. Contohnya
dapat diamati pada pohon kurma yang memiliki
karakteristik pertumbuhan berbeda. Ada yang tumbuh
bercabang dan ada pula yang tidak bercabang. Meskipun

kedua pohon tersebut mendapatkan asupan air yang sama.
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Fenomena serupa juga dapat ditemui pada tanaman buah-
buahan dan biji-bijian yang meskipun terlihat mirip secara
fisik, namun memiliki cita rasa yang berbeda karena
ditanam pada jenis tanah yang berbeda. Semua
keberagaman dan keunikan dalam penciptaan ini
merupakan bukti nyata kekuasaan Allah SWT yang patut
direnungkan dan dipahami oleh manusia yang
menggunakan akal pikirannya. Fenomena alam ini
mengajarkan kita untuk senantiasa bersyukur dan
mengagumi kebesaran Allah SWT dalam menciptakan alam
semesta dengan segala kesempurnaannya (Kojin Mashudi,
2020).

Salah satu bentuk kekuasaan Allah yang dapat kita
amati dalam sistem pertanian modern adalah peran unsur
hara yang terkandung dalam tanah, yang berfungsi
mendukung kehidupan tanaman. Nitrogen merupakan
unsur hara makro yang memiliki peran kritis dalam
mendukung pertumbuhan dan perkembangan tanaman.
Keberadaannya sangat utama dalam mengoptimalkan
proses pertumbuhan vegetatif, meningkatkan proses
penghijauan daun, serta mendukung tahap pembuahaan.
Pupuk urea menjadi salah satu sumber nitrogen paling
populer di kalangan petani, dengan keunggulan kandungan

nitrogen mencapai 46% dan sifat aplikasi yang relatif
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mudah. Namun, dibalik keunggulannya, pupuk urea
memiliki sejumlah kelemahan signifikan. Sifat higroskopis
yang dimilikinya menyebabkan efisiensi penyerapan
nitrogen oleh tanaman hanya berkisar antara 30-50%
(Guohua, 2021). Kondisi ini mengakibatkan sebagian besar
nitrogen terbuang melalui berbagai mekanisme, seperti
pencucian dalam bentuk nitrat, penguapan sebagai gas
amoniak, dekomposisi, dan drainase (Hidayat, 2014).
Akibatnya berimbas pada kerugian ekonomi dan sumber
daya pertanian, serta pencemaran lingkungan dan
kesehatan manusia (Naz, 2016).

Peningkatan efisiensi dari penggunaan pupuk dapat
dilakukan dengan cara mengembangkan teknologi
pelepasan kandungan hara dalam pupuk secara lepas
lambat. Pupuk lepas lambat dirancang khusus untuk
membantu melepaskan unsur hara secara bertahap sesuai
dengan kebutuhan tanaman selama periode pertumbuhan.
Pendekatan ini bertujuan untuk mengurangi kehilangan
nutrisi dan meningkatkan efisiensi penggunaan pupuk
(Assimi et al, 2020). Penggunaan produk pupuk lepas
lambat menunjukkan potensi besar dalam meningkatkan
efisiensi pemberian pupuk dan mengurangi dampak
negatif lingkungan yang disebabkan oleh penggunaan

pupuk konvensional secara berlebihan, seperti
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pencemaran air tanah, emisi gas rumah kaca, dan degradasi
tanah. Hal tersebut sebagian besar disebabkan oleh
senyawa nitrogen seperti nitrat dan amonium yang tidak
terserap oleh tanaman (Wang et al, 2015). Selain itu,
pelepasan senyawa volatil seperti amonia dan oksida
nitrogen dari pupuk nitrogen telah berdampak pada
masalah kesehatan manusia, penurunan keanekaragaman
hayati, dan perubahan iklim (Smith et al., 2024).
Keuntungan dari penggunaan pupuk lepas lambat
yaitu dapat mengurangi kehilangan unsur hara secara
efektif, karena unsur hara dilepaskan secara bertahap
sehingga lebih sedikit yang terbuang melalui penguapan,
dekomposisi atau drainase. Selain itu, pupuk lepas lambat
menyediakan pasokan unsur hara yang berkelanjutan
selama periode pertumbuhan tanaman, memastikan
bahwa tanaman mendapatkan nutrisi yang dibutuhkan
secara konsisten. Penggunaan pupuk lepas lambat juga
dapat menurunkan frekuensi pemupukan, karena
pupuknya lebih tahan lama di tanah. Terakhir dengan
mengurangi kebutuhan pupuk konvensional, penggunaan
pupuk lepas lambat juga dapat membantu mengurangi
pencemaran lingkungan yang disebabkan oleh penggunaan
pupuk berlebihan. Secara keseluruhan, pupuk lepas lambat

menjanjikan sebagai solusi yang efektif dalam
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meningkatkan efesiensi penggunaan pupuk, menyediakan
nutrisi yang dibutuhkan tanaman secara berkelanjutan,
dan mengurangi dampak negatif lingkungan yang
disebabkan oleh penggunaan pupuk konvensional (Zhang
et al, 2020). Pupuk lepas lambat nitrogen dapat dibuat
melalui dua cara, yaitu pelapisan (coating) maupun
pertukaran ion (Li et al., 2019).

Material yang sering digunakan sebagai bahan dalam
pembuatan pupuk lepas lambat yaitu polimer. Polimer
alami yang sering digunakan sebagai pembawa struktur
pelapis adalah kelompok polisakarida salah satunya
seperti alginat yang berfungsi sebagai matriks yang sangat
baik untuk slow release (Sathisaran & Balasubramanin,
2020). Alginat merupakan material polimer yang dapat
mengalami ikatan silang dengan adanya tambahan kation
divalent ke dalam Ilarutan cairan. Alginat memiliki
beberapa sifat diantaranya biodegradable, ramah
lingkungan, non-toksik, serta mampu menghambat
pelepasan suspensi dalam air sebagai campuran pelapis
pupuk urea (Mayori et al, 2018). Alginat memiliki gugus
fungsional karboksil (-COOH) yang berperan penting
dalam mengontrol pelepasan nutrisi pupuk (Rodrigues et
al. 2018). Mekanisme kerja alginat sebagai pelapis pupuk

lepas lambat didasarkan pada kemampuannya membentuk
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membran hidrofilik yang dapat mengatur difusi nutrisi.
Struktur polimer alginat memungkinkan terjadinya
pengendapan dan pembentukan gel yang lambat, sehingga
dapat memperlambat pelepasan unsur hara ke dalam
tanah (Shaviv, 2001). Selain itu, gugus hidroksil (-OH)
alginat membentuk ikatan hidrogen dengan molekul air,
menyebabkan pembentukan gel melalui proses swelling
yang dipengaruhi oleh pH, konsentrasi ion, berat molekul,
dan suhu.

Namun, penggunaan material alginat sebagai pelapis
dalam pembuatan pupuk lepas lambat memiliki
keterbatasan, terutama terkait efisiensi pelepasan unsur
hara. Alginat sangat mudah terdegredasi dengan adanya
kation monovalen sehingga membatasi efektivitasnya
dalam pengaplikasiannya (He et al, 2015). Selain itu,
alginat memiliki matriks yang cenderung lemah dan rapubh,
sehingga tidak mampu memberikan perlindungan jangka
panjang terhadap pupuk yang didalamnya. Oleh karena itu,
diperlukan penambahan material penguat yang dapat
meningkatkan Kkestabilan dan mengendalikan laju
pelepasan nitrogen. Salah satu solusi yang telah
dikembangkan adalah penambahan material anorganik ke
dalam  matriks  polisakarida untuk = membentuk

biokomposit, yang terbukti mampu meningkatkan
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kekuatan mekanik dan stabilitas pelepasan (Adzmi et al.
2012; Li et al. 2007). Sejalan dengan upaya tersebut,
penelitian yang disintesis oleh Suci dan Astar (2022)
menunjukkan bahwa enkapsulasi urea menggunakan agen
lepas lambat berbasis alginat yang dikombinasikan dengan
lumpur PDAM terbukti efektif dalam mengendalikan
pelepasan nitrogen. Formulasi ini tidak hanya
meningkatkan efisiensi penyerapan nutrisi oleh tanaman,
tetapi juga mampu mengurangi kehilangan nitrogen akibat
pencucian (leaching).

Hidroksiapatit merupakan material anorganik
yang dapat digunakan sebagai bahan dalam pembuatan
pupuk lepas lambat. Hidroksiapatit memiliki potensi
sebagai matriks pelepas lambat karena sifatnya yang
biokompatibel, tidak larut dengan cepat dalam air, dan
mampu mengikat ion nutrien seperti nitrogen dalam
bentuk amonium atau urea. Hidroksiapatit merupakan
senyawa kalsium fosfat berstruktur kristalin heksagonal
dengan rumus kimia Ca;19(P0O4)¢(OH),, yang tersusun dari
gugus fosfat dan hidroksil yang membentuk jaringan kuat
dan stabil (Song et al., 2020). Interaksi antara gugus fosfat
(PO43*) bermuatan negatif dengan kation seperti
ammonium (NH,*) serta pembentukan ikatan hidrogen

antara gugus hidroksil (-OH) dari struktur hidroksiapatit
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dengan molekul polar seperti gugus -NH,CONH- dari urea
menjadi mekanisme utama yang dapat menahan pelepasan
nitrogen (Wang et al., 2022). Struktur kristal hidroksiapatit
mampu menjerap molekul urea melalui interaksi
elektrostatik dan ikatan hidrogen, yang memungkinkan
pelepasan nitrogen terjadi secara bertahap dan terkontrol
(Zhou et al., 2011).

Penambahan hidroksiapatit dalam sistem pupuk lepas
lambat berfungsi sebagai bahan pendukung yang berperan
dalam menstabilkan senyawa nitrogen dan mengurangi
laju pencucian (leaching) ke lingkungan (Wang et al,
2017). Menurut Pan et al. (2019), hidroksiapatit mampu
menahan senyawa nitrogen secara sementara melalui
mekanisme penjerapan dan pertukaran ion, sehingga
dapat memperpanjang waktu ketersediaan nutrisi bagi
tanaman dan meningkatkan efisiensi pemupukan di lahan
pertanian. Penelitian yang dilakukan oleh Kottegoda
(2017) menunjukkan bahwa kombinasi urea dengan
nanohibrida hidroksiapatit mampu memperlambat
pelepasan nitrogen secara signifikan. Interaksi anatara
urea dan hidroksiapatit menyebabkan perubahan struktur
ikatan yang berkontribusi terhadap pelepasan nitrogen
yang lebih lambat dan berkelanjutan dalam media air. Oleh

karena itu, formulasi berbasis hidroksiapatit memiliki
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potensi tinggi untuk diaplikasikan sebagai pupuk lepas
lambat, karena mampu mengontrol pelepasan hara.

Pembuatan pupuk lepas lambat memerlukan teknik
pelapisan yang mampu memberikan kontrol presisi
terhadap pelepasan zat aktif (Bhatia, 2020). Salah satu
teknik pelapisan yang dapat digunakan untuk pupuk
nitrogen lepas lambat adalah teknik ekstrusi. Teknik
ekstrusi merupakan metode pelapisan secara fisik yang
dilakukan dengan menekan campuran bahan aktif dan
bahan pelapis melalui lubang cetakan, sehingga terbentuk
butiran dengan bentuk dan ukuran yang relatif seragam.
Teknik ini dapat dilakukan secara sederhana dengan
menggunakan alat bantu seperti syringe. Teknik ekstrusi
sangat sesuai untuk pelapisan zat aktif yang sensitif
terhadap panas atau memiliki kestabilan terbatas, seperti
urea. Selain itu, metode ini memungkinkan pengendalian
bentuk dan ukuran butiran (beads) dengan relatif mudah,
serta menghasilkan matriks yang homogen dan terdispersi
dengan baik (Agustin & Wibowo, 2021).

Beberapa penelitian sebelumnya telah melakukan
pembuatan pupuk lepas lambat menggunakan bahan
hidroksiapatit atau alginat. Akan tetapi, belum ada
penelitian yang menggabungkan penggunaan kombinasi

bahan hidroksiapatit dan alginat dalam pembuatan pupuk
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lepas lambat nitrogen. Maka dari itu inovasi yang diusulkan
pada penelitian ini yaitu pembuatan pupuk nitrogen lepas
lambat dengan bahan alginat dan hidroksiapatit melalui
teknik ekstrusi, dengan urea sebagai sumber nitrogen,
sebagai solusi untuk mengatasi laju pelepasan dan
pemanfaatan hara di dalam tanah yang belum optimal,
serta untuk meminimalkan pencemaran lingkungan yang
ditimbulkan oleh pupuk konvisional.
B. Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang, rumusan masalah pada
penelitian ini adalah:
1. Bagaimana karakteristik hidroksiapatit yang
dihasilkan?
2. Bagaimana karakteristik produk pupuk lepas
lambat nitrogen yang dibuat?
3. Bagaimana aktivitas pelepasan lambat nitrogen
pada pupuk lepas lambat yang dibuat?
C. Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah, tujuan dari penelitian
ini adalah:
1. Untuk mengetahui karakteristik yang dihasilkan
dari hidroksiapatit
2. Untuk mengetahui karakteristik produk pupuk
lepas lambat yang dihasilkan
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3. Untuk mengetahui pelepasan pelepasan lambat

nitrogen pada pupuk lepas lambat yang dihasilkan.

D. Manfaat Penelitian

Hasil dari penelitian diharapkan memberikan

manfaat, sebagai berikut:

1. Bagi masyarakat: membantu masyarakat dalam
mengatasi pencemaran air dan udara serta
pengembangan sintesis

2. Bagi penelitii mampu mengembangkan potensi
peneliti dalam menciptakan inovasi dalam teknik

pupuk lepas lambat



BAB I
TINJAUAN PUSTAKA

A. Landasan Teori
1. Urea

Urea adalah sejenis pupuk yang mengandung
kadar nitrogen yang tinggi, berkisar antara 45% hingga
56%. Urea ini berbentuk kristal berwarna putih atau
kadang-kadang kemerahan, dan memiliki rumus kimia
CO(NH2): (Lobang, 2022). Biasanya, pupuk urea
memiliki tekstur yang kasar. Massa jenis senyawa urea
adalah sekitar 1,33.103 kg/m3, dan titik lelehnya
adalah sekitar 132,7°C. Urea larut dengan baik dalam
air, tetapi tidak larut dalam pelarut organik. Ini
memudahkan petani untuk menggunakannya
bersamaan dengan penyiraman tanaman. Selain
digunakan sebagai pupuk, urea juga diproduksi secara
industri dengan mensintesisnya dari amonia dan
karbondioksida. Senyawa urea ini digunakan dalam
berbagai aplikasi, seperti pada resin urea-
formaldehida yaitu resin sintetis yang mengandung
gugus berulang berupa -NH-CO-O- dalam industri
farmasi (Ronaldo, 2018). Adapun struktur urea dapat
dilihat pada Gambar 2.1

13
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HaN"~ NH,
Gambar 2. 1 Struktur Pupuk Urea (Depkes RI, 2020)

Kandungan nitrogen yang terdapat dalam urea
memiliki peran sangat penting dalam mendukung
pertumbuhan tanaman, terutama selama periode
pertumbuhan, serta berkontribusi pada proses
metabolisme tanaman. Urea memiliki sifat mudah
menguap, yang memungkinkannya untuk dengan
mudah menyerap uap air dan dengan demikian, mudah
larut dalam air. Lebih lanjut, tingginya volatilitas urea
membuatnya cenderung menguap dengan cepat.
Biasanya, tanaman menyerap nitrogen dalam bentuk
ion NH4* atau NOs-. Jenis ion yang diserap oleh tanaman
dipengaruhi oleh berbagai faktor seperti jenis tanah,
jenis tanaman yang ditanam, dan taHApan
pertumbuhan tanaman. Pada kondisi tanah yang
memiliki manajemen nitrogen yang optimal, tanaman
akan cenderung menyerap nitrogen dalam bentuk ion
nitrat (NOs), mengingat bahwa ion NH4* akan
mengalami transformasi menjadi ion nitrat (Lobang,
2022). Namun, ketika urea digunakan dengan cara

langsung disebar ke tanah, proses hidrolisis urea akan
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berlangsung lebih cepat, menghasilkan amonia yang
mudah menguap. Ketidakcukupan pasokan nitrogen
bagi tanaman dapat menghambat pertumbuhan
tanaman yang dapat mengakibatkan pertumbuhan
tanaman yang terhambat, pertumbuhan akar yang
terbatas, serta daun tanaman yang berubah menjadi
kuning dan mudah rontok. Kehilangan nitrogen dari
urea melalui penguapan dan pergerakan oleh air hujan
dapat mencapai 50-60%, yang akhirnya akan
meningkatkan biaya yang dikeluarkan untuk membeli
pupuk (Ronaldo, 2018).

Hasil pertumbuhan tanaman bisa dinilai dari
respons tanaman terhadap pupuk yang disediakan
sesuai dengan kebutuhan gizi tanaman dan dosis yang
sesuai. Pemupukan adalah solusi untuk memasok
unsur hara dalam jumlah yang dibutuhkan tanaman.
Akan tetapi, penggunaan pupuk urea yang tidak efisien
dapat menyebabkan berbagai permasalahn, seperti
tercucinya urea oleh air tanah dan oenguapan yang
berpotensi menjadi sumber pencemaran lingkungan
dan eutrofikasi, serta berkontribusi terhadap efek
rumah kaca. Di sisi lain, tanaman mampu menyerap
sekitar 30-40% nitrogen dari pupuk urea, sehinnga hal

ini tentu dapat meningkatkan beban biaya pemupukan.
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akibat penggunaan pupuk yang dilakukan berkali-kali
(Costa et al., 2013).

Faktor-Faktor yang Mempengaruhi Dekomposisi
Urea di Dalam Tanah
Mineralisai nitrogen di dalam tanah melibatkan

dua reaksi yaitu amonisasi dan amonifikasi. Amonisasi
adalah proses mikrobal yang terjadi akibat adanya
hidrolisis makromolekul N organik oleh
mikroorganisme, sedangkan pada amonifikasi,
mikroorganisme mengkonvirmasi amina dan asam
amino menjadi NH4*. Urea (CO(NH2)2) mengalami
reaksi amonifikasi yang menghasilkan pelepasan ion
NH4*, proses ini dikenal juga sebagai hidrolisis urea
yang berlangsung karena adanya enzim urease di
dalam tanah. Reaksi amonifikasi urea dapat dilihat
pada persamaan 2.1
CO(NH2)2 = 2NH4* +20H- +CO»

Kandungan Nitrogen total di dalam tanah terdiri
dua bentuk utama, yaitu ion NH4* dan NH3. Ketika NH3
berada di dalam tanah, maka dapat mengalami
pertukaran ke atmosfer melalui reaksi sederhana yang
disajikan pada persamaan 2.2

NHs(aq) 2 NHs(g)
Pada kondisi pH tanah yang tinggi (>7), terjadi

prosesi kehilangan amonia ke udara atau dikenal
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sebagai volatilisasi amonia. Peningkatan pH ini
umumnya disebabkan oleh penambahan urea ke dalam
tanah, yang selama proses amonifikasi menyebabkan
kenaikan pH. Akibatnya, amonia mudah menguap.
Proses volatilisasi amonia tersebut disajikan pada
persamaan 2.3 berikut.

NH," + OH™ - NH3; + H,0

Nitrifikasi merupakan proses oksidasi ion
amonium (NH%) menjadi nitrat (NOs3) yang
berlangsung di dalam tanah dengan bantuan bakteri
sebagai mediator utama. Sebaliknya, proses
denitrifikasi melibatkan reduksi nitrat menjadi
senyawa gas seperti NO,N20, dan N». Salah satu faktor
tanah yang paling berpengaruh terhadap laju
denitrifikasi adalah ketersediaan oksigen (Singh dkk.,
2008).

Urea mengalami dekomposisi secara enzimatis di
dalam tanah menjadi CO, dan NH,*. Proses hidrolisis
ini dikatalisis oleh enzim urease yang secara alami
terdapat pada tanah, tanaman, serta sisa-sisa
tumbuhan. Urease memiliki siklus aktif yang terdiri
dari dua atom Ni yang terhubung melalui jembatan
karbamat. Setiap atom nikel berikatan dengan dua

atom nitrogen dari cincin imidazol, sementara sisi
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koordinasi lainnya dilengkapi oleh gugus karboksilat
dan molekul air. Kemampuan mikroorganisme dalam
menghidrolisis urea bervariasi, yaitu antara 17%
hingga 70% untuk bakteri tanah dan dari 78% shingga
98% untuk jamur tanah. Meskipun urease umumnya
berasal dari mikroba, beberapa penelitian
menunjukkan bahwa aktivitas urease juga dapat
berasal dari tanaman (Junejo et al,, 2011).

Aktivitas enzim urease dipengaruhi oleh beberapa
faktor, seperti kandungan bahan organik, nilai pH
tanah, suhu, kelembaban serta konsentrasi urea yang
tersedia (O'Toole et al, 1982). Seing dengan
bertambahnya kedalam tanah, kandungan bahan
organik umunya menurun, sehingga aktivitas urease
juga ikut berkurang. Enzim ini memainkan utama
dalam proses hidrolisis urea di tanah, yang
menghasilkan amonia (NH3) dan karbon dioksida
(CO2). Reaksi ini turut meningkatkan pH tanah, yang
pada gilirannya memepercepat pelepasan nitrogen ke
atmosfer melalui proses volatilisasi amonia. Kenaikan
pH tanah secara lansung berkontribusi terhadap
percepatan laju hodrolisis urea (Ahmed et al, 2006).

Kenaikan suhu tanah dapat mempercepat laju

hidrolisis urea, karena kelauran urea dalam air turut
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meningkat seiring dengan bertambahnya, karena
kelarutan urea dalam air turut meningkat seiring
bertambahnya temperatur. Enzim urease yang
dihasilkan secara ekstraseluler oleh mikroorganisme
tanah, memiliki aktivitas yang semakin tinggi pada
suhu yang lebih hangat. Pertumbuhan mikroorganisme
serta prodruksi urease juga meningkat pada suhu
tinggi, dengan aktivitas optimon urease terjadi pada
kisaran suhu 60°C hingga 709C. Selain suhu, proses
hidrolisis urea juga dipengaruhi oleh lain seperti
konsentrasi urea, kadar air tanah, dan pH tanah.
Kondisi pH yang ideal untuk berlangsungnya hidrolisis
urea adalah 6 hingga 7. Namun, jika konsentrasi urea
melebihi 6 M, kecepatan hidrolisis urea justru
menurunan karena enzim mengalami denaturasi.
Kelembaban tanah memegang peran penting dalam
proses ini, mengingat urea memiliki sifat higroskopis
yang memungkinkan wurea menyerap air saat
bersentuhan dengan cairan atau uap air disekitranya.
Setelah diaplikasikan ke tanah, urea akan larut dengan
cepat karena memiliki kelarutan yang sangat tinggi di
dalam air yakni sekitar 1080 g L™ pada suhu 20 °C
(Wahl et al, 2006).
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Urea yang dilapisi dengan senyawa inert, seperti
urea berlapis sulfur, urea berlapis polietilen, dan urea
berlapis super fosfat merupakan salah satu pendekatan
pembuatan pupuk urea lepas lambat yang
mekanismenya dikendalikan melalui difusi dari lapisan
pelindung. Meskipun metode pelapisan ini efektif
dalam mengatur pelepasan urea, kelemahan utamanya
adalah biaya produksinya yang tinggi (jiang et al,
2010). Sebagai alternatif, Xiaoyu et al (2013)
melakukan penelitian dengan memanfaat bentonit dan
polimer untuk menghasilkan struktur kisi tiga dimensi
melalui pelarutan langsung urea, guna menciptakan
sistem pelepasan lambat yang lebih efisien dan
ekonomis.

Hidroksiapatit

Hidroksiapatit (HAP) adalah bahan apatit
[M10(X04)6Z2] dengan rumus kimia Caio(PO4)s(OH)2
yang biasa digunakan dalam bidang medis. Secara
umum, struktur kristal berbentuk heksagonal,
komposisi unsur penyusun (% berat ideal) yaitu Ca
sebesar 39,9%, P sebesar 18,5%, H sebesar 0,2%, O
sebesar 41,41% dan rasio kalsium fosfat (Ca/P) yang
ideal adalah 1,67. Kalsium terdapat dalam tulang

berbentuk senyawa yang digabungkan dengan gugus
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fosfat (P0O43), gugus hidroksil (-OH) dan karbonat
(CO3%) (Purwasasmita et al, 2008). Senyawa
hidroksiapatit dalam tulang dibagi menjadi dua fase
yaitu fase amorf dan kristal. Adapun fase stabil Kristal
hidroksiapatit yang dikenali dengan nama
hidroksiapatit (HAP) dengan rumus molekul
Cas(P04)3(0OH) (Purnama et al. ., 2006). Bentuk HAP
menunjukkan struktur kristal monoklinik dan
heksagonal dengan parameter kisi a = b = 9,424, ¢ =
6,884, a = B = 902, y = 1202 Struktur senyawa
hidroksiapatit dapat dilihat pada Gambar 2.2

Il \ca
(0]

Gambar 2. 2 Struktur HAP

Hidroksiapatit (HA) memiliki dua bentuk struktur
kristal utama, yaitu monoklinik dan heksagonal.
Struktur monoklinik terbentuk ketika gugus hidroksil
(OH7) tersusun secara teratur dalam pola berulang
OH-OH-OH-0OH-, yang menyebabkan parameter kisi b
menjadi dua kali lipat. Sementara itu, struktur
heksagonal merupakan bentuk yang paling stabil di

antara senyawa kalsium fosfat lainnya dan terbentuk
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dalam kondisi stoikiometri, Khususnya ketika susunan
ion OH™ tidak teratur (Muliati, 2016).

Struktur  kristal hidroksiapatit heksagonal
memiliki parameter kisi a = 9,4225 A, ¢=6,881A4, dan
sudut § = 120° dengan grup ruang kristal P63/m.
Sedangkan pada struktur monoklinik, parameter kisi
adalah a = 9,421 A, b = 2a, ¢ = 6,881 A, dan sudut B =
120°, dengan grup ruang kristal P2;/b (Hardiyanti,
2016). Rasio kalsium terhadap fosfor (Ca/P) dalam
struktur HA adalah 1,67, dan massa jenisnya sekitar
3,19 g/mL (Suryadi, 2011).

Proses preparasi serbuk hidroksiapatit sangat
dipengaruhi  oleh  morfologi,  kesetimbangan
stoikiometri, tingkat kristalinitas, serta ukuran
partikel, terutama dalam skala nanometer yang
memiliki peranan penting dalam aplikasi sebagai
biomaterial. Sintesis serbuk hidroksiapatit telah
dilakukan dengan memanfaatkan berbagai sumber
kalsium (Ca) dan fosfor (P), seperti kalsium nitrat
[Ca(NO3);] yang direaksikan dengan amonium
hidrogen fosfat [(NH4),HPO,], serta Kkalsium
hidroksida [Ca(OH).] yang dipadukan dengan asam
fosfat (HsPO,) (Hardiyanti, 2016). Salah satu metode
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yang efektif untuk memperoleh hidroksiapatit adalah
metode presipitasi (pengendapan).

Metode presipitasi atau pengendapan merupakan
reaksi asam-basa yang menghasilkan padatan kristal
berupa garam dan air. Metode ini memiliki sejumlah
keunggulan, antara lain reaksi kimia yang berlangsung
relatif sederhana, ukuran partikel yang dihasilkan
umumnya sangat baik, komposisi yang tinggi dapat
dicapai meskipun pada suhu rendah, serta prosesnya
tergolong hemat biaya dan mudah dilakukan (Saputra
etal, 2016).

Dalam proses ini, digunakan beberapa senyawa
yang mengandung ion kalsium (Ca®*) sebagai sumber
kalsium dan ion fosfat (P0,*") sebagai sumber fosfor
(Mohammad et al., 2014). Salah satu pendekatan yang
umum digunakan adalah dengan mereaksikan kalsium
hidroksida [Ca(OH),] dan asam fosfat [H3P0O,] sebagai
bahan utama dalam metode ini. Adapun persamaan
reaksi yang terjadi yaitu:

10Ca (OH): + 6H3P0O4 — Caio (PO4)s(OH)2 + 18H:0
(2.4)

Pada Persamaan 2.4, reaksi antara asam fosfat
(HsPO,) dan kalsium hidroksida (Ca(OH);)

menunjukkan tingkat kemurnian hidroksiapatit (HAP)
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yang dihasilkan. Penggunaan bahan Ca(OH), dan
H3PO, dalam sintesis HAP hanya menghasilkan air
sebagai produk sampingan, tanpa membentuk
senyawa lain atau bereaksi dengan unsur-unsur lain.
Adapun persamaan reaksi yang terjadi yaitu:

10Ca(NO3)2+6(NH3)2HPO4+8NH4OH—Ca10(P04)6(O
H),+2NH4NO3+6H,0 (2.5)

Pada Persamaan 2.5, reaksi antara larutan
diamonium hidrogen fosfat dan kalsium nitrat
dianggap kurang ekonomis dan berpotensi
menyebabkan kontaminasi. Kualitas reagen sangat
menentukan dalam memperoleh hidroksiapatit (HAp)
dengan tingkat kemurnian yang tinggi (Gopinath et al,,
2015). Beberapa faktor yang memengaruhi sifat
mekanik hidroksiapatit meliputi bentuk serbuk,
tingkat porositas, dan ukuran partikel. Menurut Smith
(1996), pori-pori pada HAp tersusun secara tidak
teratur dan tidak saling terhubung (non-adherent),
sehingga keberadaan pori-pori tersebut menjadi salah
satu penyebab lemahnya kekuatan struktur material
HAP. Selain itu, ukuran partikel juga dapat menurunkan
kekuatan material karena memengaruhi keterikatan

antar partikel (Afrizal, 2016).
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4. Alginat

Alginat adalah salah satu kelompok polisakarida
yang terbentuk dalam dinding sel alga coklat, dengan
kadar mencapai 40% dari total berat kering dan
memegang peranan penting dalam mempertahankan
struktur jaringan alga (Rasyid, 2010). Alginat disintesis
pertama kali oleh Stanford pada tahun 1880 (Chapman
& Chapman, 1980). Pada awalnya alginat dianggap
sebagai suatu asam polimannuronat, namun sejak
tahun 1964 alginat lebih dikenal sebagai kopolimer
dari asam L-guluronat dan asam D-mannuronat. Pada
prinsipnya alginat terdiri dari 3 macam struktur, yaitu
homopolisakarida a-1,4-L-guluronat, B-1,4-D-
mannuronat, dan heteropolisakarida yang merupakan
bentuk selang-seling asam a -1,4-L-guluronat dan asam
B -1,4-D-mannuronat (An Ullman's, 1998). Asam
alginat dalam alga coklat umumnya terdapat sebagai
garam-garam kalsium, magnesium dan natrium. TaHAp
pertama pembuatan alginat adalah mengubah kalsium
dan magnesium alginat yang tidat larut menjadi
natrium alginat yang larut dalam air dengan
pertukaran ion di bawah kondisi alkalin (Pereira et al.,
2013). Struktur senyawa alginat ditunjukkan pada
Gambar 2.3
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Gambar 2. 3 Struktur senyawa alginat

Kelarutan alginat serta kemampuannya dalam
mengikat air sangat dipengaruhi oleh jumlah ion
karboksilat, berat molekul, dan nilai pH. Kemampuan
pengikatan air akan meningkat jika kandungan ion
karboksilat lebih tinggi dan jumlah residu kalsium
alginat kurang dari 500. Namun, pada kondisi pH di
bawah 3, alginat akan mengalami pengendapan
(Diharningrum & Husni, 2018). Struktur molekul
alginat merupakan polimer linear yang tidak
bercabang, terdiri dari sekitar 700 hingga 1000 unit 3-
D-mannuronat (M) dan a-L-guluronat (G). Ikatan 3-D-
mannuronat berbentuk 4C1 diequatorial, sedangkan a-
L-guluronat memiliki konfigurasi 1C4 diaxial
(Wandrey, 2005). Rantai yang terdiri atas 3 segmen
polimer yang berbeda terlihat pada Gambar 2.3
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5. Pupuklepas Lambat

Pupuk lepas lambat merupakan jenis pupuk yang
dirancang untuk melepaskan unsur hara secara
bertahap sesuai kebutuhan tanaman. Hal ini penting
karena nutrien dalam pupuk umumnya mudah hilang
akibat kelarutannya yang tinggi dalam air, penguapan,
atau proses denitrifikasi (Savana & Maharani, 2018).
Pupuk lepas lambat mampu mengatur laju pelepasan
unsur hara ke dalam tanah selama masa pemupukan
berlangsung. Berbeda dengan pupuk konvensional
yang umum digunakan, pupuk jenis ini memiliki
karakteristik khusus yang memungkinkan pelepasan
nutrien terjadi lebih lambat. Selain itu, penggunaan
pupuk lepas lambat juga berkontribusi dalam
memperbaiki kualitas tanah, mengatur sifat fisik tanah,
serta meningkatkan tingkat keberhasilan dalam proses

perkecambahan benih (Al-Samarrai et al.,2018).

Pupuk lepas lambat adalah jenis pupuk yang telah
dimodifikasi untuk meningkatkan efisiensi dengan
mengatur pelepasan unsur hara dalam pupuk secara
bertahap dan lambat. Proses pembuatan pupuk lepas
lambat melibatkan berbagai metode, termasuk

peningkatan ukuran partikel, perubahan struktur
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permukaan pupuk, pencampuran dengan bahan yang
memiliki kelarutan rendah, dan pelapisan pupuk
dengan lapisan tertentu. Semua langkah ini bertujuan
untuk memperlambat pelepasan unsur hara dalam
tanah saat pupuk digunakan (Aulia, 2022).

Syarat suatu pupuk Menurut Liu et al (2010)
suatu pupuk dikategorikan sebagai SRF apabila mampu
melepaskan unsur hara secara lambat dan terkendali,
dengan waktu pelepasan yang lebih Panjang
dibandingkan pupuk konvensional, serta dapat
mengurangi kehilangan nutrient ke lingkungan, seperti
pelindian dan volatilisasi.

Lebih lanjut, Trenkel (2010) menjelaskan bahwa
pupuk lepas lambat harus memenuhi beberapa syarat
teknis, yaitu memiliki mekanisme pengendalian
pelepasan seperti pelapisan, enkapsulasi, atau
modifikasi kimia, menunjukkan efisiensi pemupukan
yang lebih tinggi melalui peningkatan serapan tanaman
dan penurunan frekuensi aplikasi, serta memiliki
kestabilan terhadap factor lingkungan seperti
kelembaban, suhu, dan pH tanah.

Sementara itu menurut Salisbury Greenhouse
(2021), SRF yang baik juga harus tidak menyebabkan

lonjakan konsentrasi hara secara tiba-tiba (no nutrient



29

shock) aman bagi akar tanaman, serta harus mampu
menyediakan unsur hara dalam bentuk yang
bioavailable, serta memiliki dampak lingkungan yang
lebih rendah dibandingkan pupuk larut cepat.

Salah satu aktivitas akar tanaman yaitu
melakukan sekresi asam-asam organik yang dapat
membentuk kelasi dengan ion logam di dalam tanah
serta menjamin ketersediaan ion nutrisi bagi akar
tanaman (Chandra et al.,, 2009). Ketersediaannya ion
nutrisi dapat diuji dan dilihat kelarutannya di dalam
asam organik. Menurut Bhattacharya et al. (2007),
idealnya ion hara dalam pupuk memiliki kelarutan
rendah dalam air, tetapi tetap larut dalam asam
organik seperti asam sitrat dan asam oksalat agar tetap

tersedia bagi tanaman.

Bentuk-Bentuk Slow Release Fertilizer (SRF)
Menurut  Trankel (2010), SRF  dapat

diklasifikasikan ke dalam enam bentuk wutama
berdasarkan mekanisme pelepasannya, sifat kimianya,
serta metode pelapisannya. Keenam bentuk tersebut
meliputi:
a. Produk Kondensasi Urea-Aldehid

Salah satu bentuk bentuk pupuk pupuk lepas

lambat yang telah dikembangkan adalah senyawa



30

hasil kondensasi antara urea dan aldehid, seperti
urea-formaldehid (UF), isobutyldene diurea
(IBDU), dan cyclo diurea (CDU). Pupuk ini
melepaskan nitrogen secara perlahan melalui
proses hidrolisis dan degradasi mikroba ditanah,
sehingga cocok digunakan dalam hortikultura,
taman, dan lanskap. Laju pelepasan dari senyawa
ini sangat bergantung pada rasio karbon terhadap
nitrogen (C/N) dan kondisi lingkungan tanah
seperti kelembaban dan suhu.

Pupuk Berlapis atau Terkapsulasi

Pupuk jenis ini dikembangkan dengan
melapisi butiran pupuk aktif (seperti urea)
menggunakan bahan pelindung untuk mengontrol
pelepasa nutrient. Jenis pelapis yang umum
digunakan meliputi:

a. Sulphur-coated urea (SCU): urea dilapisi
dengan sulfur cair, kemudian ditutup dengan
wax atau sealant polimer untuk menyegel
pori-pori.

b. Polymer-coated urea (PCU): Butiran urea
dilapisi menggunakan polimer sintetis seperti
poliuretan, polietilen, atau resin berbasis

ester melalui Teknik semprot
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c. Polymer/sulphur-coated urea (PSCU):
Kombinasi pelapisan sulfur dan polimer
untuk memperbaiki kestabilan fidik dan
control pelepasan.

Pupuk Berbasis Matriks Gel

Selain pelapisan, pupuk lepas lambat juga
dapat diformulasikan dalam bentuk matriks gel
yang mengandung biopolymer hidrofilik seperti
alginate, karbosimetilselulosa (CMC), atau pati
termodifikasi untuk membentuk matriks gel yang
menjebak larutan nutrient. Proses pembuatannya
melibatkan pencampuran urea ke dalam larutan
polimer, yang kemudian diteteskan ke dalam
larutan ion divalent seperti CaCl; sehingga terjadi
gelasi ionik. Butiran gel ini mengontrol pelepasan
nutrient melalui mekanisme difusi air, dan sering
dikeringkan untuk memperpanjang umur simpan.
Senyawa Anorganik dengan kelarutan Rendah

Selain bahan organik-polimer, terdapat pula
pupuk kepas lambat berbasis senyawa anorganik
yang memilik kelarutan rendah seperti:

a. Struvite (MgNH4P04.6H;0): dihasilkan dari
presipitasi larutan magnesium, ammonium,

dan fosfat.
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b. Partially Acidulated Phosphate Rock (PAPR):
Dibuat dari batu fosfat yang direaksikan
Sebagian dengan asam sulfat.

Senyawa ini melepaskan nutrien secara perlahan

akibat kelarutan rendah dalam tanah masam atau

pada area dengan resiko pencucian tinggi.

Pupuk dalam Bentuk Fisik Khusus

SRF juga dapat diformulasikan dalam
bentuk padat dengan luas permukaan yang kecil
untuk memperlambat pelepasan. Contohnya
meliputi, supergranule, table, spike, plant food
stiks, dan briket. Pembuatan dilakukan dengan
dengan tekanan mekanik menggunakan mesin
cetak atau tablet press. Bentuk fisik ini
memperlambat pelarutan pupuk di tanah dan
banyak digunakan pada tanaman pot, lanskap,
atau skala Perkebunan.

Metode Pelapisan (Coating Methods)

Metode palapisan pupuk meliputi Teknik
pelapisan sulfur, pelapisan polimer, serta
kombinasi keduanya. Dalam metode SCU, urea
dilapisi dengan lapisan sulfur cair yang kemudian
ditutup dengan wax atau resin untuk menyegel

pori-pori. Sedangkan pada polymer-coated urea
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(PCU), bahan seperti poliuretan, polietilen, atau
resin polyester digunakan untuk mengontrol laju
difusi nutrient keluar dari granul. Gabungan sulfur
dan polimer (PSCU) menawarkan Kkekuatan
mekanik lebih tinggi serta pola pelepasan yang
lebih stabil dahan lama. Selain itu, pelapisan alami
menggunakan bahan sepert lateks, gambut, atau
lempung juga dikembangkan sebagai alternatif

ramah lingkungan.

B. Karakterisasi
1. Spektrometer FTIR

Spektroskopi infra merah merupakan metode
yang digunakan untuk mengidentifikasi gugus fungsi
dalam suatu molekul melalui interaksinya dengan
radiasi elektromagnetik pada rentang panjang
gelombang 0,75-1000 pm atau dalam bilangan
gelombang 13.000-10 cm. Metode ini mencakup
beberapa teknik, seperti teknik emisi, teknik absorpsi,
dan teknik flouresensi. Energi dari radiasi inframerah
akan memicu terjadinya getaran dalam molekul. Setiap
jenis ikatan dan gugus fungsi dalam suatu molekul
memiliki pita serapan inframerah yang khas dan
spesifik. Sumber Cahaya yang umum digunakan dalam

FTIR adalah tungsten, narnst glower, dan glowbars.
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Banyaknya frekuensi melewati senyawa akan diukur
sebagai persen transmitan. Energi radiasi infra merah
yang mengenai suatu molekul berhubungan dengan
energi terjadinya vibrasi pada suatu ikatan
(Ayuningtias, 2019). Penampang alat FTIR dapat
dilihat pada Gambar 2.4

Gambar 2. 4 Penampang alat FTIR (Hardiyanti, 2016)

Komponen utama dari alat FTIR terdiri atas
lima bagian penting, yaitu terletak pada sumber
cahaya, interferometer, pemegang sampel, detektor,
dan komputer. Sumber cahaya dihasilkan dari
pemanasan pada suhu tinggi antara 1500 K hingga
2000 K. Cahaya yang dihasilkan kemudian diarahkan ke
dalam interferometer, tempat berlangsungnya proses

penggabungan spektrum yang menghasilkan sinyal
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interferogram. Sinyal ini kemudian diserap oleh sampel
dan diteruskan menuju detektor untuk dilakukan
pengukuran akhir terhadap interferogram tersebut.
Setelah itu, sinyal yang telah diukur dikirim ke
komputer untuk diproses melalui transformasi Fourier
(Rod, 2001). Proses ini dilakukan secara berulang, dan
komputer akan mengolah data tersebut untuk
menghitung nilai absorbansi pada setiap panjang
gelombang.

Getaran molekul diklasifikasikan menjadi dua
jenis utama, yaitu getaran ulur (stretching) dan getaran
tekuk (bending). Getaran ulur terjadi akibat gerakan
periodik sepanjang sumbu ikatan yang menyebabkan
jarak antar atom, baik menjauh atau mendekat.
Sementara itu, getaran tekuk muncul akibat perubahan
sudut ikatan antara atom-atom atau gugus atom yang
saling berdekatan (Ganzaoury et al., 2015).Cara kerja
spektrometer FTIR berbeda dengan spektrometer
inframerah  konvensional. ~FTIR  menggunakan
interferometer =~ Michelson  sebagai = pengganti
monokromator. Interferometer ini ditempatkan di
bagian depan dan berfungsi untuk memodulasi sinyal
yang diterima oleh detektor berdasarkan frekuensi

serta bentuk dari pola interferensi yang dihasilkan.
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Salah satu contoh hasil pengukuran menggunakan

FTIR dapat dilihat pada Gambar 2.5 berikut ini.

(c) N-H bond

T t 3344 cm-1 N-H b
3432 cm-1 1613 cm-1

(b)

Transmittance (%)

(a) N-H bond P-O
W
T r 3329 cm-1 N-H
3426 cm-1 1588 cm-1

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber (cm™)

Gambar 2. 5 Spektrum FTIR dari (a) urea (b) HAP dan
(c) HAP-urea (Elhassani et al., 2019)

Spektrum FTIR pada Gambar 2.5 menurut
Elhassani et al. (2019) dalam hasil analisis FTIR pada
gambar b menunjukkan pita Kkarakteristik khas
struktur apatit. Pita serapan tajam dan intens yang
terletak pada 1090 dan 1020 cmy; dikaitkan dengan
peregangan gugus fosfat (PO4). Sinyal pada 964 dan
470 cm! masing-masing disebabkan oleh getaran
peregangan simetris dan asimetris PO4. Dan puncak
pada 600 dan 561 cm! merupakan karakteristik
getaran deformasi POs (Wang et al., 2007). Pita yang
diamati pada 3571 cm! merupakan karakteristik
getaran peregangan gugus hidroksil dari struktur HAP.
Spektrum inframerah transformasi Fourier dari urea

dan hidroksiapatit berlapis urea ditunjukkan pada
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Gambar 6 (a,c). Seperti yang ditunjukkan pada gambar
ini, spektrum inframerah transformasi Fourier dari
HAP berlapis urea menunjukkan pita peregangan dan
deformasi NH masing-masing pada sekitar 3432 dan
1613 cm'l. Puncak peregangan C=0 teramati pada
sekitar 1673 cm' dan puncak peregangan CN pada
sekitar 1457 cm. Perlu disebutkan bahwa pita
serapan yang diamati pada sekitar 3426 dan 1588 cm-
1, yang berkaitan dengan getaran peregangan dan
deformasi ikatan NH dalam urea murni, bergeser ke
frekuensi yang lebih tinggi hingga 3432 dan 1613 cm-!
dalam spektrum HAP berlapis urea, sehingga
menunjukkan terjadinya pita hidrogen yang kuat
antara gugus NH urea dan gugus OH HAP. Menurut hasil
FTIR, dapat disimpulkan bahwa urea terikat pada HAP
melalui gugus karbonil dan aminanya (Kottegoda et al.,

2017).

Spektofotometer Uv-Vis

Spektrofotometer UV-Vis merupakan alat analisis
yang bekerja berdasarkan prinsip spektrum energi dan
pengukuran serapan cahaya. Prinsip dasar dari metode
ini adalah terjadinya transisi elektron akibat

penyerapan cahaya UV-Vis yang dapat memicu eksitasi
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elektron dari orbital rendah ke orbital yang lebih tinggi.
Teknik ini umum digunakan untuk menganalisis
larutan senyawa organik maupun ion kompleks logam,
dan hasil yang diperoleh biasanya berupa konsentrasi

dari larutan yang dianalisis. Instrumen UV-Vis dapat

dilihat pada Gambar 2.6
. Read Oy

detekior

sel sumpel

it atau
pintu keluar

Pendispersi ntau
penycbar cahaya

it atau
sumber Cahaya  pintu masuk
polikromatis

Gambar 2. 6 Penampang Instrumen Uv-Vis (Rohmah
etal, 2021)

Intensitas serapan suatu zat dijelaskan melalui
Hukum Lambert-Beer, yang menyatakan bahwa
besarnya cahaya yang diserap oleh suatu zat atau
medium tidak bergantung pada intensitas cahaya yang
datang. Hukum ini hanya berlaku jika tidak terjadi

reaksi kimia atau proses fisik lain dalam zat atau
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medium tersebut yang dipicu atau dipengaruhi oleh
cahaya yang masuk (Andriani, 2016). Persamaan
Lambert-Beer dinyatakan sebagai berikut:
A=¢eb.c

Keterangan:

A = absorbansi

€ = absorptivitas molar (L/mol.cm)

¢ = konsentrasi molar (mol/L)

Spektrofotometer UV-Vis bekerja berdasarkan
prinsip penyerapan radiasi gelombang
elektromagnetik oleh sampel dalam rentang panjang
gelombang ultraviolet (sekitar #200 nm). Analisis
spektroskopi ini dilakukan dengan mengukur
intensitas warna larutan yang akan dibandingkan
dengan larutan standar, di mana konsentrasi
ditentukan melalui nilai absorbansinya. Prinsip
kerjanya adalah ketika suatu molekul menyerap radiasi
ultraviolet atau cahaya tampak pada panjang
gelombang tertentu, maka elektron dalam molekul
tersebut akan mengalami eksitasi atau perpindahan
dari tingkat energi rendah ke tingkat energi yang lebih
tinggi (Muadifah & Ngibad, 2020).
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3. XRD (X-Ray Diffaction)

XRD (X-ray Diffraction) merupakan metode analisis
yang digunakan untuk mengidentifikasi fase kristal
maupun non-kristal dalam suatu material melalui pola
difraksi sinar-X yang terjadi saat sinar-X mengenai
struktur kisi kristal. Teknik ini juga mampu
menentukan parameter struktur Kisi Kkristal seperti
jarak antar atom dan sudut antar bidang kristal, serta
memperkirakan ukuran butir kristal, termasuk partikel
berukuran nano. Difraksi sinar-X terjadi karena
pantulan atau pembelokan sinar oleh atom-atom
penyusun kristal. Data yang diperoleh dari pengujian
XRD disajikan dalam bentuk sudut hamburan atau
sudut Bragg. Persamaan Bragg digunakan untuk
menjelaskan syarat terjadinya interferensi konstruktif
pada difraksi sinar-X terhadap kisi kristal. Adapun
persamaanya disajikan pada persamaan 2.3 (Putama,
2018).

nA=2.dsin0;n=1,2,. ..
Dengan:
n = Orde difraksi
A = Panjang Gelombang sinar-X
d =Jarak antar bidang kisi
0 = Sudut difraksi
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Berdasarkan persamaan Bragg, ketika sinar-X
diarahkan ke suatu sampel kristal, bidang-bidang
kristal akan mendifraksikan sinar tersebut pada
panjang gelombang yang sebanding dengan jarak antar
bidang kisi dalam struktur kristal. Sinar yang telah
terdifraksi kemudian ditangkap oleh detektor dan
ditampilkan dalam bentuk puncak-puncak difraksi
(Sandewi, 2017).

Pencocokan puncak yang terjadi dalam analisis
difraksi sinar-X dilakukan pada hampir semua jenis
material. Sinar-X memiliki keunggulan utama berupa
kemampuan penetrasi tinggi karena panjang
gelombangnya yang sangat pendek. Dengan panjang
gelombang berkisar antara 0,5 hingga 2,0 mikron,
sinar-X dihasilkan ketika logam dibombardir oleh
elektron berenergi tinggi. Saat memasuki logam,
elektron-elektron ini mengalami perlambatan, yang
kemudian menyebabkan elektron dalam kulit atom
logam terlepas dan menciptakan kekosongan.
Kekosongan tersebut akan diisi oleh elektron dari
tingkat energi yang lebih tinggi, dan sinar-X
dipancarkan sebagai hasil dari energi berlebih yang
dilepaskan dalam proses tersebut (Putama, 2018).
Adapun contoh hasil XRD disajikan pada Gambar 2.7



42

1000

(a)
800 |

|
400

|
L
200 qw“j “ 'w

600

Intensity (A.U.)

o

o
26 (9)

Gambar 2. 7 XRD dari Urea-hidroksiapatit (Tarafder
etall., 2020)

Gambar 2.7 Hasil analisis XRD menunjukkan bahwa
komposit urea-hidroksiapatit (UHAP) memiliki
puncak-puncak tajam pada sudut 20 = 25,9°, 32,04°,
32,98° dan 34° yang sesuai dengan bidang kristal
(002), (211), (300), dan (202) dari hidroksiapatit
berdasarkan JCPDS No. 09-0432. Keberadaan puncak-
puncak ini menandakan bahwa struktur kristalin HAP
tetap stabil setelah dikompositkan dengan urea,
menunjukkan bahwa proses sintesis tidak merusak
fasa HAP kristalin.

Sementara itu, puncak difraksi khas urea pada 26 =
22° masih terdeteksi, namun intensitasnya menurun.
Hal ini mengindikasikan adanya interaksi antara
molekul urea dan permukaan HAP, seperti ikatan
hidrogen atau interaksi ionik, yang menyebabkan
penurunan keteraturan struktur kristal urea.

Perubahan ini menunjukkan bahwa urea tidak hanya
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tercampur secara fisik, tetapi telah terintegrasi ke
dalam  matriks = HAP, sehingga mendukung
pembentukan  sistem  hibrida yang  dapat
memperlambat pelepasan nitrogen dalam aplikasi

pupuk (Tarafder et all., 2020).

C. Kajian Relevan

Penelitian yang dilakukan oleh Yashu et al (2019)
tentang sintesis pupuk lepas lambat dengan memadukan
alginat dan urea menunjukkan bahwa pelepasan interaksi
dan efek efesiensi pelepasan pada alginate 1% terbukti
mampu menahan urea dan menghasilkan efesiensi
pelepasan mencapai 54,58%, dimana alginat tersebut
sebagai bahan yang efektif dalam kemampuan pelepasan
nitrogen yang lebih baik.

Penelitian yang dilakukan oleh Kottegoda (2017)
tentang pupuk lepas lambat urea-hidroksiapatit (HA)
dengan hasil spektrum FTIR menunjukkan bahwa ikatan N
dan H dalam nanohibrida urea-hidroksiapatit berubah
dibandingkan dengan urea murni. Ikatan urea dengan
hidroksiapatit melalui lingkungan N-H juga tercermin
sebagai pergeseran dalam peregangan N-C-N dan daerah C-
0. Dalam uji pelepasan air, pelepasan urea murni lebih

cepat (0,91 g dari 0,92 g atau 99% N dalam urea) terlihat
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dalam 320 detik pertama paparan air. Di sisi lain, pelepasan
N yang sangat lambat dan berkelanjutan diamati untuk
nanohibrida urea-HA 6:1. Pengukuran ini menunjukkan
bahwa dibutuhkan waktu 3820 detik untuk melepaskan
86% (atau 0,79 g) N dalam urea dalam nanohibrida urea-
HA 6:1. Sisa 0,13 g (14%) urea dalam nanohibrida
dilepaskan selama periode waktu yang jauh lebih lama
hingga 1 minggu. Untuk nanohibrida urea-HA, laju
pelepasan N 12 kali lebih lambat dibandingkan dengan
urea murni, yang mengonfirmasi penerapan nanohibrida
urea-HA sebagai sumber N pelepasan lambat untuk
aplikasi pertanian.

Penelitian yang dilakukan oleh Hadi, et al. (2019)
tentang sintesis dan karakterisasi urea-hidroksiapatit
dengan variasi Ca(OH). yang dipakai yaitu6 g,8 g, 10 g, dan
10 g. Pupuk lepas lambat menunjukkan hasil bahwa variasi
Ca(OH); sebanyak 8 g menunjukkan performa pelepasan
lambat yang paling optimal dibandingkan variasi lainnya.
Hal ini dapat dilihat dari beberapa parameter yang
menunjukkan karakteristik unggul. Pada sampel dengan 8
g Ca(OH), peneliti berhasil menghasilkan endapan serbuk
sebanyak 43,0 g dengan komposisi nitrogen yang signifikan
sebesar 35,7 Wt%. Karakterisasi Scanning Electron

Microscopy (SEM) dan Energy Dispersive X-ray (EDX)
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mengonfirmasi pembungkusan urea yang sangat baik, yang
mengindikasikan mekanisme pelepasan nitrogen yang
terkontrol. Analisis Fourier Transform Infrared (FTIR)
menunjukkan ikatan urea yang lebih stabil dibandingkan
variasi lain, yang mengimplikasikan kemampuan
pelepasan nutrisi secara lebih lambat dan berkelanjutan.

Penelitian yang dilakukan oleh Elhassani (2019)
tentang pupuk lepas lambat dengan memadukan
hidroksiapatit, lignoselulosa, dan urea menunjukkan hasil
bahwa HAP yang dimodifikasi urea yang dienkapsulasi oleh
ampas tebu, selulosa, dan komposit lignin menunjukkan
pelepasan nitrogen yang lambat dan berkelanjutan
dibandingkan dengan HAP yang dimodifikasi urea selama
periode 60 hari. Selain itu, ditunjukkan bahwa sifat dan
suhu kalsinasi dari penyangga serta struktur mikro bahan
enkapsulasi merupakan faktor utama yang memengaruhi
laju pelepasan urea.

Penelitian yang dilakukan oleh Gunaratne (2016)
tentang pupuk lepas lambat nanokomposit nutrisi
tanaman berlapis hidroksiapatit-urea menunjukkan bahwa
pupuk lepas lambat yang paling baik adalah nanokomposit
U-HA-MMT (montmorillonit). Pupuk ini menunjukkan
perilaku pelepasan nitrogen (N) yang terkendali dan

lambat, yang disebabkan oleh interaksi elektrostatik dan
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efek sterik yang mengurangi kelarutan urea. Hal ini
memungkinkan sinkronisasi antara permintaan dan
serapan N oleh tanaman, sehingga meningkatkan efisiensi
penggunaan pupuk. Dengan demikian, nanokomposit U-
HA-MMT tidak hanya memberikan pelepasan N yang
lambat dan terkendali, tetapi juga mendukung
keseimbangan nutrisi yang penting bagi pertumbuhan
tanaman.

Penelitian yang dilakukan oleh Suci dan Astar (2022)
tentang melakukan enkapsulasi pupuk urea dengan
penyalut berupa zeolit, alginat, dan pati sagu dengan
perbandingan 2:1:1 menunjukkan hasil bahwa urea yang
terlapis oleh biokomposit zeolit-alginat-pati sagu dengan
konsentrasi urea 20% memiliki kemampuan dalam
menahan pelepasan nitrogen yang lebih baik.

Berdasarkan penelitian sebelumnya, penelitian ini
pembaharuannya yaitu penggabungan antara alginat dan

hidroksiapatit untuk bahan pupuk lepas lambat nitrogen.

. Hipotesis

Alginat memiliki kemampuan membentuk gel yang
dapat menahan urea di dalam struktur matriks dan
memperlambat pelepasannya. Namun, bahan ini memiliki

kelemahan yaitu kekuatan mekaniknya yang rendah dan
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dapat mengalami degradasi lebih cepat dalam media air.
Sehingga penambahan HAp dalam beads alginat-urea
diharapkan sistem pelepas lambat urea dapat menjadi
lebih stabil serta pelepasan urea dapat ditahan lebih lama
karena hidroksiapatit memiliki struktur kristal stabil serta
mengandung gugus fosfat dan hidroksil yang mampu

berinteraksi dengan urea, serta memiliki luas permukaan

yang tinggi.
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BAB III
METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan pada periode Januari
hingga Juni 2025. Kegiatan penelitian dilakukan di
Laboratorium Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi,
Universitas Islam Negeri Walisongo Semarang, yang
digunakan untuk proses awal seperti sintesis beads
hidroksiapatit-alginat-urea serta uji pelepasan lambat.
Sementara itu, proses Kkarakterisasi dilakukan di
Laboratorium Fisika, Fakultas Sains dan Teknologi,
Universitas Islam Negeri Walisongo Semarang, dan di
Universitas Pembangunan Nasional Veteran Yogyakarta.
B. Alat dan Bahan
1. Alat
Alat yang digunakan untuk penelitian ini
diantaranya, gelas ukur, labu ukur, gelas beker, kaca
arloji, erlenmeyer, batang pengaduk, magnetic stirrer,
cawan porseline, pipet tetes, oven, syringe, neraca
analitik, dan ayakan 100 mesh. Adapun instrumen yang
digunakan adalah sebagai berikut: spektofotometer

UV-Vis (Orion Aquamate 8000), X-ray diffaction (XRD)

49



50

(Panalytical X’pert 3 Powder), dan spektrofotometer
Fourrier Transform Infra Red (FTIR, Alpha II bruker).

2. Bahan

Bahan yang digunakan untuk penelitian ini
diantaranya pupuk urea komerisal dari toko pertanian,
dan bahan-bahan kimia dari produksi Merck yaitu
alginat, akuades, asam klorida (HCI) 0,1M, Etanol
(C2H¢O), p-dimethylaminobenzaldehyde (p-DAB),
kalsium hidroksida (Ca(OH)2, asam fosfat (H3P04) 0,67
M (PA), kalsium klorida (CaClz; 1% dan alginat dari
sigma alderich.

C. Prosedur Kerja
1. Pembuatan Hidroksiapatit

Sebanyak 8 g Ca(OH). dilarutkan ke dalam 100
mL akuades. Kemudian campuran tersebut diaduk
selama 45 menit menggunakan pengaduk magnetik
hingga tercapai keadaan homogen. Setelah larutan
mencapai kondisi yang seragam, larutan H3P04 0,67 M
sebanyak 100 mL ditambahkan secara bertahap ke
dalam larutan Ca(OH),. Proses penambahan dilakukan
secara perlahan dengan cara meneteskan larutan
sambil terus dilakukan pengadukan menggunakan
magnetic stirrer. Setelah seluruh larutan H3PO.

ditambahkan, campuran didiamkan selama 24 jam.
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Setelah itu campuran hasil reaksi dilakukan
pengeringan menggunakan oven pada suhu 105°C,
selama 6 jam (Hadi, 2019). Setelah proses pengeringan,
karakterisasi senyawa hasil sintesis dilakukan
menggunakan metode FTIR dan XRD untuk
mengidentifikasi gugus fungsi dan struktur kristal dari

produk yang diperoleh.

Pembuatan Beads Urea-Alginat (UA) dan Urea-
Hidroksiapatit-Alginat (UHA)

Larutan alginat dibuat dengan melarutkan 0,75 g
natrium alginat ke dalam 25 mL air akuades, kemudian
diaduk menggunakan stirrer selama 30 menit hingga
homogen. Selanjutnya, larutan urea dan hidroksiapatit
disiapkan dengan dua variasi komposisi. Pada sampel
pertama, 0,6 g urea dilarutkan tanpa penambahan
hidroksiapatit. Sedangkan pada sampel kedua,
campuran terdiri dari 0,6 g urea dan 2,25 g
hidroksiapatit. Masing-masing campuran dilarutkan
dalam 25 mL akuades dan diaduk selama 1 jam hingga
seluruh padatan terdispersi dengan baik. Setelah
kedua larutan siap, larutan alginat ditambahkan ke

dalam larutan urea-hidroksiapatit, lalu diaduk kembali
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selama 2 jam guna memastikan pencampuran yang
merata (warastuti, 2013).

Tahap selanjutnya adalah pembentukan beads
dengan cara meneteskan campuran hidroksiapatit-
alginat-urea yang telah homogen ke dalam larutan
CaCl; 2% menggunakan syringe. Proses penetesan ini
akan menghasilkan butiran-butiran berbentuk beads.
Setelah itu di diamkan selama 24 jam. Kemudian beads
yang terbentuk disaring dan dikeringkan di dalam oven
pada suhu 60°C selama 24 jam (Wulan et al, 2017).
Kemudian dilakukan karakterisasi menggunakan FTIR
dan XRD.

Pengujian Lepas Lambat Urea Murni, Beads urea-
alginat, Beads Urea-Hidroksiapatit-Alginat
a. Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

Sebanyak 1 gram p-DAB dilarutkan dalam 10 mL
HCI 0,1 M dan 50 mL etanol 96%, kemudian larutan
diaduk hingga tercampur secara homogen. Larutan
standar nitrogen dengan konsentrasi 500 mg/L
disiapkan dengan melarutkan 0,2765 g urea ke dalam
250 mL akuades. Sebanyak 4 mL larutan urea standar
500 mg/L diambil dan dicampurkan dengan 6 mL
larutan pengompleks dalam labu ukur 10 mL. Larutan

blanko disiapkan dengan mencampurkan 4 mL air
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suling dengan 6 mL larutan pegompleks dalam labu
ukur yang sama. Setiap larutan didiamkan selama 1
jam agar proses pembentukan kompleks berlangsung
secara sempurna. Selanjutnya, absorbansi larutan
diukur pada rentang panjang gelombang 400-500 nm
menggunakan spektrofotometer UV-Vis, dan panjang
gelombang maksimum (A maks) ditentukan (Azizati,
2017).
b. Pembuatan Larutan Standar
Analisis kurva standar diawali dengan larutan
induk urea 500 mg/L disiapkan melalui pelarutan
0,2765 g urea murni dalam akuades dalam labu
ukur 250 ml, kemudian larutan diencerkan menjadi
200, 250, 300, 350, 400, dan 500 mg/L. Konsentrasi
larutan standar masing-masing diambil 4mL dan
ditambahkan larutan pengompleks sebanyak 6 mL,
sehingga menghasilkan konsentrasi menjadi 80,
100, 120, 140, 160, dan 200 mg/L. Masing-masing
larutan didiamkan selama 1 jam agar reaksi
pengompleksan sempurna. Absorbansi larutan
diukur pada panjang gelombang 400-500 nm
dengan spektrofotometer UV-Vis dan ditentukan A

maksimumnya (Azizati, 2017).
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Penentuan Kadar Urea Terloading dalam
Sampel
Pupuk urea, beads UA dan beads UHA masing-
masing diambil 0,25 g dan digerus, serta dilarutkan
ke dalam 50 mL aquades, lalu didiamkan selama 24
jam. Setelah itu, sebanyak 4 mL larutan diambil dan
dicampurkan dengan 6 mL larutan p-DAB untuk
dianalisis kandungan nitrogen. Konsentrasi
nitrogen dalam pupuk urea lepas lambat tersebut
dihitung berdasarkan nilai absorbansi yang
diperoleh melalui pengukuran menggunakan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
maksimum (Xia et al., 2020).
Uji Lepas Lambat Urea, Beads Urea-Alginat
(UA), Beads Hidroksiapatit-Alginat-Urea (UHA)
Sebanyak 0,25 g sampel urea, beads UA, dan
beads UHA direndam dalam 50 mL akuades.
Pengambilan larutan sebanyak 4 mL dilakukan pada
interval waktu tertentu, yaitu pada menitke-0, 5, 10,
15, 20, 30, 60, dan 90 (Al-Samarrai et al., 2018).
Larutan yang diambil kemudian dicampurkan
dengan 6 mL larutan p-DAB untuk menganalisis
konsentrasi urea dalam pupuk urea lepas lambat

dengan cara mengukur nilai absorbansi
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menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada

panjang gelombang maksimum (Xia et al., 2020).
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BAB 1V

HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui karakteristik
dan pelepasan lambat nitrogen pada pupuk lepas lambat.
Pembuatan Pupuk lepas lambat pada penelitian ini meliputi
pembuatan beads urea-alginat dan beads urea-hidroksiapatit-
alginat. Pupuk lepas lambat nitrogen dikarakterisasi
menggunakan FTIR, XRD, serta uji lepas lambat dilakukan
dengan spektrofotometer UV-Vis.

A. Preparasi Hidroksiapatit (HAp)

Hidroksiapatit = diperoleh  melalui sintesis
menggunakan metode presipitasi yang dilakukan sesuai
dengan penelitian Hadji, et al. (2019) yaitu menggunakan
Ca(OH)2 dan H3PO.. Sintesis dimulai dengan melarutkan Ca
(OH)2 dalam akuades sambil diaduk selama 45 menit untuk
menghasilkan campuran yang homogen. Ca(OH):
digunakan sebagai sumber kalsium atau prekusor dalam
pembuatan hidroksiapatit (Taji, et al., 2022). Reaksi yang
terjadi dapat dilihat pada persamaan 4.1.

Ca(OH)2 + H,0 - Ca2* + 20H- + H20 (4.1)
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Kemudian kalsium hidroksida yang terbentuk direaksikan
dengan larutan H3PO4 sebagai sumber fosfat. Penambahan
H3PO,4 dilakukan dengan diteteskan dalam larutan kalsium
hidroksida secara perlahan disertai dengan pengadukan
terus-menerus agar dapat menghasilkan endapan-
endapan berbentuk gel (Santhosh dan Balasivanandha,
2013). Reaksi yang terjadi ditunjukkan pada persamaan
4.2.

10Ca?* + 6P043- + 20H- & Ca10(P04)s(OH): (4.2)

Larutan campuran Ca(OH), dan H3zPO4 kemudian
didiamkan selama 24 jam agar mendapatkan endapan yang
lebih sempurna pada ikatan antara kalsium dan fosfat.
Larutan yang telah didiamkan menghasilkan suspensi yang
membentuk dua fase yaitu supernatan jernih di atas dan
endapan HAp halus di bawah. Hal tersebut menunjukkan
bahwa presipitasi telah mencapai keseimbangan dan
partikel yang terbentuk mampu mengendap secara stabil.
Selanjutnya, dilakukan pengeringan dalam oven dengan
suhu 1059C sehingga didapatkan hidroksiapatit kering.
Foto hasil sintesis dari HAp disajikan pada Gambar 4.1
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Gambar 4. 1 Sintesis Hidroksiapatit

Hidroksiapatit yang didapatkan pada HAp
preparasi berupa serbuk putih. Identifikasi gugus fungsi
pada hidroksiapatit dilakukan menggunakan spektroskopi
FTIR dalam rentang bilangan gelombang 4000-500 cm™
untuk mengetahui jenis ikatan serta vibrasi gugus
fungsional yang terdapat pada sampel hidroksiapatit,

seperti ditunjukkan pada Gambar 4.2
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Gambar 4. 2 Spektrum FTIR Hidroksiapatit
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Berdasarkan spektrum FTIR hidroksiapatit yang
dihasilkan memperlihatkan pita serapan lebar pada
3393,43 cm'! merupakan vibrasi regangan dari gugus
hidroksil (-OH) yang berasal dari gugus hidroksida dalam
struktur HAP. Selanjutnya terdeteksi pita serapan 1418,48
cm! mengindikasikan gugus karbonat (COs2?) yang
termasuk dalam vibrasi regangan asimetris C-0 yang dapat
mengindikasikan adanya substitusi parsial dalam HAP atau
kontaminasi dari udara selama proses sintesis.

Puncak utama yang mengindikasikan keberadaan
gugus fosfat (P0O43-) terdeteksi kuat pada pita serapan
1024,02 cm, 962,71 cm, serta pada 601,71 cm'! dan
560,45 cm'l. Masing-masing berturut-turut dikaitkan
dengan vibrasi ulur simetris dan ulur asimetris serta tekuk
asimetris dari gugus P-O dalam struktur fosfat. Puncak-
puncak tersebut merupakan indikator khas dari fase HAP
kristalin (Dorozhkin, 2016). Spektrum yang dihasilkan di
atas, dapat disimpulkan bahwa material yang disintesis
memiliki karakteristik yang sesuai dengan gugus-gugus
utama penyusun struktur hidroksiapatit. Hasil ini
mengindikasikan keberhasilan proses sintesis dalam
membentuk hidroksiapatit dengan kemurnian dan

struktur yang baik.
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Gambar 4. 3 Difaktogram Sinar-X Hidroksiapatit

Berdasarkan hasil analisis difraksi sinar-X yang
ditampilkan pada Gambar 4.3, pola difraksi menunjukkan
keberadaan puncak-puncak tajam pada sudut 20 yaitu
25,620, 28,789 31,569 34,089 39,57; 46,720, 49,500 dan
53,210 dengan indeks miller masing-masing [002], [102],
[300], [211],[222],[213], dan [004] yang mengindikasikan
bahwa sampel hidroksiapatit dalam fase kristalin (Liu, el
al,, 2018). Puncak paling dominan terletak pada 20 =31,560
dengan indeks miller [211] yang menandakan
hidroksiapatit murni dengan intensitas tinngi. Keberadaan

puncak-puncak difraksi ini sesuai dengan standar JCPDS
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No. 09-0423 (Kojima, 2019). Sementara itu, pada sudut
difraksi 32,379 menunjukkan keberadaan COs?- yang
didasarkan pada JCPDS No. 01-076-2378.

. Pembuatan Beads Pupuk Lepas Lambat Urea
Sintesis pupuk urea lepas lambat dilakukan

dengan membuat dua jenis sampel, yaitu: pertama, sampel
urea-alginat yang disiapkan dengan mencampurkan 0,75 g
alginat dan 0,6 g urea; dan kedua, sampel urea-
hidroksiapatit-alginat yang dibuat dengan mencampurkan
0,75 g alginat, 2,25 g hidroksiapatit, dan 0,6 g urea.
Penambahan hidroksiapatit dilakukan karena senyawa ini
mampu mengikat molekul urea agar tidak mudah tercuci
atau menguap dari tanah, sehingga dapat mengurangi
kehilangan nitrogen (Kottegoda et al., 2017). Sementara
itu, alginat digunakan sebagai bahan pelapis yang bersifat
biodegradable dan berfungsi untuk mengontrol pelepasan
nitrogen secara bertahap (wilawan et al, 2021).
Pembuatan kedua jenis beads tersebut bertujuan untuk
membandingkan karakteristik dalam beads pupuk lepas
lambat, sehingga dapat meningkatkan kinerja pelepasan
nitrogen.

Kemudian kedua larutan sampel diteteskan ke
dalam CaCl, menggunakan syringe. Larutan CaCl, pada

sintesis beads pupuk lepas lambat berfungsi sebagai agen
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crosslinking yang mengikat silang polimer alginat untuk
membentuk struktur beads yang stabil. Beads terbentuk
setelah penambahan tetes demi tetes larutan sampel ke
dalam larutan CaCl,, karena ikatan silang ionik antara ion
karboksilat (-COO-) pada alginat yang dihubungkan oleh
Ca** (Lawrencia, 2021). Larutan yang telah diteteskan ke
dalam larutan CaCl, kemudian direndam selama 24 jam
dengan tujuan untuk memaksimalkan proses ikatan silang
yang terbentuk. Beads yang dihasilkan kemudian dicuci
menggunakan aquades agar dapat menghilangkan sisa
kalsium klorida yang menempel di permukaannya.
Selanjutnya, beads dikeringkan dengan suhu 60°C selama
24 jam. Beads yang sudah kering ditandai dengan ukuran
beads yang semakin menyusut. Beads UA dan beads UHA
yang dihasilkan disajikan pada Gambar 4.4.

‘ \

Gambar 4. 4 Beads Pupuk Lepas lambat (a) UA (b) UHA

Hasil sintesis pupuk lepas lambat urea
menunjukkan perbedaan warna seperti yang ditampilkan

pada Gambar 4.4. Berdasarkan gambar, beads UA terlihat
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64

menunjukkan

warna putih. Perbedaan warna tersebut disebabkan oleh

komposisi material penyusun pupuk lepas lambat, dimana

pada beads UA tidak ada penambahan material HAp. Hasil

kedua sintesis tersebut dilakukan karakterisasi gugus

fungsi dengan menggunakan FTIR dan disajikan pada

Gambar 4.4. dan Tabel 4.1
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Gambar 4. 5 Spektrum FTIR pupuk urea, beads UA, beads

UHA
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Tabel 4. 1 Interpretsi hasil uji FTIR Urea, UA, dan UHA

Bilangan Gelombang

(cm?)
Gugus Rentang Urea UA UHA
(cm™)

N-H 3100-3500@ 3428,8; - -
(stretching 3326,6

) 5

OH 3200-3600 @ - 3220,78 3335,70
(stretching

)

C=0 1600-1680® 1673,4 - -
(amida) 4

N-H 1390-1521 1591,3 159193 1605,37
(bending) 0

C-N 1350-1550@ 1456,2 - -
(stretching

)

NH: 1100-13000 1147,6 - -
(rocking) 4

C-0 1000-1300® - 1023,08 1206,01

(eter)
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Bilangan Gelombang

(cm)
Gugus Rentang Urea UA UHA
(cm™)

COO- 1591-1625() - - -
(asimetris)

COO- 1397-14400) - 1418,74 1417,50
(simeris)

P-0 873-874" - 872,45

(asimetris)

PO43 500-600 - 600,48;
(simetris) 563,11

(a) (Astar & Suci, 2020)
(b) (Wulandari et al,, 2024)

(c) (Timon etal,, 2010

(d) (Manivannan & Rajendran, 2011)

(e) (Fuzlin & Samsudin, 2021)

(f) (Khee & Nonni, 2020)

Spektrum FTIR yang disajikan pada Gambar 4.5

menunjukkan puncak-puncak khas dari urea murni,

beads UA, dan beads UHA. Pada spektrum urea, tampak
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serapan khas dari peregangan gugus N-H stretching
yang muncul pada bilangan gelombang 3425,8 cm™
dan 3326,65 cm™!. Puncak tersebut mengindikasikan
keberadaan gugus amino primer (NH;) dalam struktur
molekul urea, yang merupakan ciri utama dari senyawa
tersebut (Rajendran & Palaniswamy, 2019). Munculnya
dua puncak tersebut disebabkan oleh geteran
peregangan vibrasi stretching asimetris dan simetris
dari gugus NH,.

Serapan gugus C=0 yang terdeteksi pada panjang
gelombang 1673,44 cm™" menunjukkan adanya ikatan
karbonil, dimana nilai ini sangat sesuai dengan yang
dilaporkan dalam literatur, dimana puncak C=0
stretching urea umumnya muncul pada rentang 1600-
1680 cm™ (Wulandari et al, 2024). Serapan N-H
bending yang teramati pada 1591,3 cm™* merupakan
karakteristik deformasi dalam bidang dari gugus NH,.
Puncak C-N stretching pada 1456,27 cm™
menunjukkan adanya ikatan karbon-nitrogen dalam
struktur molekul urea, sedangkan pada bilangan
gelombang 1147,64 cm™ teridentifikasi adanya NH»
(rocking).

Pada spektrum beads UA dan UHA terdapat
serapan pada kisaran bilangan gelombang 3200-3600
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cm-! yaitu 3220,78 dan 3335,70cm'!, kedua serapan
mengindikasikan serapan gugus O-H yang berasal dari
natrium alginat (Astar & Suci, 2020). Pita serapan
gugus O-H pada beads UHA terlihat bergeser ke arah
bilangan gelombang yang lebih tinggi dibandingkan
beads UA. Hal ini menunjukkan bahwa penambahan
hidroksiapatit dapat melemahkan ikatan hidrogen.
Selain gugus O-H, keberadaan natrium alginat
dalam beads UA dan UHA teridentifikasi melalui
serapan pada bilangan gelombang 1418, 74 cm-! dan
1417,50 cm! yang merupakan karakteristik dari COO-
simetris. Pada beads UA dan UHA juga terdeteksi
serapan pada bilangan gelombang 1023,08 cm-! dan
1026,01 cm! yang mengindikasikan adanya ikatan C-O
dari gugus eter. Selain itu, penambahan urea dalam
beads terkonfirmasi oleh spektrum FTIR yang terlihat
pada rentang bilangan gelombang 1550-1640 cm-!
yang mengindikasikan terdapatnya vibrasi N-H
bending (Sastrohamidjojo, 2013), dimana untuk beads
UA pada bilangan gelombang 1591,93 cm-! dan beads
UHA dengan bilangan gelombang 1605,37 cm.
Bilangan gelombang dari vibrasi N-H bending
menunjukkan pergeseran kearah lebih tinggi pada

beads UHA yang disebabkan oleh adanya penambahan
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hidroksiapatit sehingga terbentuk interaksi baru gugus
N-H dengan gugus polar pada hidroksiapatit sehingga
vibrasi N-H menjadi kuat.

Keberadaan hidroksiapatit pada beads UHA
ditandai dengan munculnya gugus P-O asimetris pada
rentang bilangan 873-874 cm! (Khee & Nonni, 2020).
Spektrum beads UHA menunjukkan vibrasi gugus P-O
asimetris pada bilangan gelombang 872,45 cm-1. Selain
itu munculnya pita pada 600,48 cm dan 563,11 cm'!
merupakan pita khas vibrasi tekuk gugus fosfat (P043-)
yang berasal dari hidroksiapatit. Keberadaan puncak
ini menunjukkan bahwa HAP berhasil terintegrasi
dalam matriks polimer. Temuan ini sesuai dengan
penelitian Siregar et al. (2014) yang melaporkan bahwa
spektrum FTIR HAP menujukkan pita-pita khas pada
bilangan gelombang tersebut sebagai ciri keberadaan
gugus fosfat. Uji kristalinitas beads UA dan beads UHA
dianalisis menggunakan instrumensi XRD. Hasil

difaktogram sinar-X ditunjukkan pada Gambar 4.6
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Gambar 4. 6 Difaktogram XRD (a) Urea (b) beads UA dan
beads UHA

Berdasarkan hasil uji XRD, pola difaktogram urea

murni menunjukkan puncak-puncak tajam pada 26 = 22,19,
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24,59, 29,19, 31,69, 35,49, dan 45,20 yang sesuai dengan
struktur kristalin tetragonal urea (JCPDS No. 01-083-
1436) yang menandakan sifat kristalinitas tinggi (Chen et
al, 2020). Setelah dikompositkan dengan alginat,
intensitas puncak-puncak tersebut menurun secara
signifikan dan pola XRD menunjukkan bentuk gundukan
lebar yang mengindikasikan bahwa struktur urea
mengalami penurunan Kkristalinitas dan dominasi fase
amorf. Hal ini disebabkan oleh adanya interaksi antara
gugus karboksilat (-COO-) pada rantai polimer alginat
dengan gugus polar pada molekul urea melalui ikatan
hidrogen atau interaksi ionik. Interaksi tersebut
menyebabkan gangguan pada keteraturan kisi kristal urea
sehingga urea mengalami transisi parsial ke fase amorf saat
terdispersi dalam matriks alginat (Fahmi et al., 2020).
Berdasarkan penelitian Hussein (2022) menyatakan
bahwa alginat cenderung menunjukkan sifat semi-kristalin
atau amorf karena struktur rantai polimer yang fleksibel
dan tidak beraturan.

Pola hasil XRD beads UHA, muncul puncak-puncak
tajam pada 26 = 25,90, 31,70, 32,90, 34,10, 39,80, dan
46,70 yang merupakan karakteristik dari kristal
hidroksiapatit (JCPDS No. 09-0432), sesuai bidang kristal
(002), (211), (300), dan (202). Hal ini mengonfirmasi
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bahwa HAP berhasil terdispersi dalam beads dan

memperkuat struktur komposit.

Analisis Kadar Urea Terloading dalam Sampel
Kandungan urea dalam sampel dianalisis terlebih

dahulu sebelum pengujian lepas lambat beads, sehingga
dapat diketahui seberapa banyak nitrogen yang tekandung
dalam beads. Pengukuran nitrogen pada beads dilakukan
dengan pengukuran absorbansi larutan sampel
menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Penentuan
absorbansi larutan dapat dilakukan dengan mereaksikan
sampel menggunakan agen pengompleks p-
Dimetilaminobenzaldehida (p-DAB). p-DAB dapat
membentuk senyawa berwarna kuning sebagai respons
terhadap keberadaan nitrogen dalam larutan. Proses
tersebut terjadi reaksi antara p-DAB dan urea dapat dilihat

pada Gambar 4.7
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Gambar 4. 7 Reaksi p-DAB dengan urea
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Terbentuknya senyawa kromogen ditandai dengan
munculnya warna kuning yang dapat terdeteksi melalui
pengukuran menggunakan spektrofotometer UV-Vis.
Reaksi antara p-DAB dan urea dalam medium air
berlangsung melalui mekanisme kondensasi yang
dipengaruhi oleh kondisi asam. Kondisi asam tersebut,
gugus dimetilamino pada p-DAB terprotonasi sehingga
gugus karbonil mengalami defisiensi muatan dan menjadi
lebih rentan terhadap serangan nukloefilik dari molekul
urea (Giraldo et al, 2017).

Sebelum analisis terhadap kandungan urea yang
ada dalam sampel, dilakukan pembuatan kurva standar
terlebih dahulu. Analisis kurva standar diawali dengan
pembuatan laruran induk urea sebesar 500 mg/L dibuat
dari pelarutan 0,2765 g pupuk urea dengan akuades dalam
labu ukur 250 mL. Langkah ini bertujuan untuk
memperoleh larutan dengan konsentrasi pasti sebagai
standar utama. Selanjutnya, larutan induk diencerkan
menjadi beberapa konsentrasi standar, yaitu 200, 250, 300,
350, 400, dan 500 mg/L, agar menghasilkan rentang
konsentrasi yang representatif untuk kurva standar.
Masing-masing larutan standar tersebut, diambil 4 mL dan
ditambahkan larutan pengompleks p-DAB sebanyak 6 mL,

sehingga konsentrasi larutan standar urea menjadi 80, 100,
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120, 140, 160, 200 ppm. Penambahan larutan
pengompleks bertujuan untuk membentuk senyawa
kompleks berwarna yang dapat dideteksi secara
spektrofotometrik. Campuran larutan didiamkan selama 1
jam agar reaksi pengompleksan berlangsung secara
sempurna dan stabil. Pengukuran absorbansi dilakukan
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada rentang
panjang gelombang 400-500 nm untuk menentukan
panjang gelombang maksimum (Amaks), yang merupakan
panjang gelombang di mana absorbansi kompleks berada
pada titik tertinggi. Berdasarkan hasil pengukuran
terhadap larutan induk urea 500 mg/L, diperoleh panjang
gelombang maksimum sebesar 420 nm. Nilai Amaks ini
kemudian digunakan dalam pengukuran absorbansi
larutan standar lainnya. Hasil absorbansi pada Amaks
kemudian diplot terhadap konsentrasi untuk membentuk
kurva standar, yang digunakan sebagai acuan dalam
penentuan kadar urea pada sampel. Kurva standar urea

ditunjukkan pada Gambar 4.8
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Gambar 4. 8 Kurva standar urea

Gambar 4.8 menunjukkan bahwa peningkatan
konsentrasi larutan sebanding dengan kenaikan nilai
absorbansi yang dihasilkan. Hasil regresi linear dari kurva
standar larutan urea menunjukkan persamaan garis y =
0,0009x - 0,0052 dan nilai koefisien korelasi (R?) = 0,991.
Berdasarkan kurva standar wurea tersebut, maka
persamaan linier yang dihasilkan digunakan untuk
menghitung konsentrasi urea dalam beads.

Beads yang telah terbentuk diuji kandungan
ureanya dengan cara melarutkan 0,25 g dari masing-
masing sampel ke dalam 50 mL akuades dan direndam
selama 24 jam agar semua kandungan urea yang terloading
dapat larut sempurna dan terindikasi ketika di uji UV-Vis.

Setelah itu, larutan dari setiap sampel yang diperoleh
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dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Nilai
kandungan urea yang terloading dapat diketahui dengan
memasukkan nilai absorbansi yang diperoleh ke dalam
persamaan regresi linear. Hasil kandungan urea yang
terloading disajikan dalam Tabel 4.2

Tabel 4. 2 Kandungan urea terloading pada sampel

No. Sampel Kadar Urea Kadar Urea
(mg) (%)
1 Urea Murni 168,92 67,57
2 UH 35,17 14,07
3 UHA 39,47 15,79

Berdasarkan hasil analisis yang ditunjukkan pada
Tabel 4.2 terlihat bahwa terdapat perbedaan signifikan
jumlah urea yang terloading pada ketiga sampel yang diuji.
Sampel urea murni menunjukkan nilai tertinggi sebesar
67,57% (168,92 mg), sementara UA hanya mampu
mengikat 14,07% (35,17 mg) dan UHA memiliki nilai yang
sedikit lebih tinggi dibandingkan dengan urea- alginat
yaitu 15,79% (39,47 mg).

Tingginya nilai urea terloading pada urea murni
karena tidak adanya bahan pengikat atau matriks penahan,
sehingga seluruh massa urea dalam sampel dapat langsung

dihitung sebagai nitrogen aktif. Artinya, seluruh bobot yang
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ditimbang hanya tediri dari urea, tanpa adanya campuran
bahan pembawa atau polimer pengikat.

Sebaliknya, rendahnya kadar urea yang terikat
dalam sampel UA dan UHA dikarenakan adanyanya
penambahan matriks dan mineral HAp yang berfungsi
sebagai bahan pembawa dalam formulasi pupuk lepat
lambat. Kandungan nitrogen pada UH lebih rendah
dibandingkan dengan UHA karena pada sistem urea-
alginat saja, molekul urea lebih banyak terperangkap
dalam jaringan polimer yang rapat dan hidrofilik, sehingga
lebih sedikit yang terloading. Disamping itu, alginat dan
urea dapat bereaksi melalui ikatan hidrogen dari gugus
karboksilat dan hidroksil dari alginat dengan gugus amina
dari urea. Alginat adalah biopolimer yang dapat
membentuk gel dalam kondisi ionik dan hanya sebagian
kecil dari pori-pori gel yang dapat digunakan untuk
mengadsorpsi atau menjebak molekul urea di dalamnya
(Fadillah et al, 2020). Ikatan hidrogen antara urea dan
alginat dapat dilihat pada Gambar 4.9.
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Gambar 4. 9 Ikatan hidrogen Urea-alginat

Meskipun demikian pada formulasi UHA terlihat
adanya peningkatan sedikit dalam kemampuan pengikatan
urea dibandingkan urea saja. Hal ini mengindikasikan
bahwa hidroksiapatit memiliki kemampuan adsorpstif
terhadap urea, melalui interaksi antara gugus fosfat (PO4?
) dan gugus hidroksil (-OH) pada permukaan HAP dengan
gugus amina (-NH:) pada molekul urea. Interaksi ini
membentuk kompleks adsorpsi ringan atau ikatan
hidrogen yang membantu meningkatkan jumlah urea yang
dapat ditahan dalam struktur beads (Wulandari et al,
2021). Sementara itu, menurut Ramdhani et al. (2020),
hidroksiapatit memiliki struktur pori nano yang cukup
besar dan area permukaan luas, sehingga cocok digunakan

sebagai bahan penyerap senyawa-senyawa Kkecil seperti
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urea. Hal ini, adanya keberadaan kandungan
hidroksiapatit, maka urea yang terloading dalam beads
akan tinggi sehinga berperan dalam mengikat urea lebih
banyak. Interaksi yang terjadi antara urea dan

hidroksiapatit ditunjukkan pada Gambar 4.10.
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Gambar 4. 10 Ikatan hidrogen HAp dan urea

D. Pengujian Lepas Lambat Urea, Beads Urea-Alginat dan
Beads Urea-hidroksiapatit-alginat
Pengujian lepas lambat masing-masing sampel ini

dilakukan untuk mengetahui kemampuan dalam
mengontrol lepas lambat urea dalam pupuk lepas lambat.
Uji pelepasan pupuk beads UA dan beads UHA akan
dibandingkan dengan uji pelepasan urea murni sebagai
kontrol. Pengujian dilakukan dengan cara perendaman
sampel masing-masing sebanyak 0,25 g ke dalam air.

Perendaman sampel dilakukan dalam media air agar dapat
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mengetahui potensi lepas lambat nitrogen dalam pupuk
beads. Media yang digunakan dalam pengujian lepas
lambat air karena air merupakan salah satu pengaruh
hilangnya nitrogen dalam pupuk urea konvensional
melalui proses pencucian (leaching) (Bortolin, 2013).

Proses pengujian dilakukan dengan cara larutan
sampling diambil pada interval menit ke-5, 10, 15, 20, 30,
60, dan 90 menit. Rentang waktu tersebut dipilih karena
menit-menit awal menunjukkan fase pelepasan yang tidak
stabil dan dianggap sebagai taHAp paling krusial dalam
proses pelepasan. Pelepasan nitrogen dari masing-masing
beads dianalisis dengan mengukur nilai absorbansi larutan
sampel menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Nilai
absorbansi yang didiperoleh akan digunakan untuk
menghitung konsentrasi urea terlarut sebagai indikator
laju pelepasan dalam beads dengan menggunakan kurva
standar. Adapun hasil dari presentase dan profil release
urea pada urea murni, beads urea-alginat, dan beads urea-
alginat-HAP dalam pengujian lepas lambat dapat dilihat
pada Tabel 4.3 dan Gambar 4.11
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Tabel 4. 3 % urea release pada sampel

% Urea Release

Waktu Urea UA UHA
(menit) Murni (%) (%)
(%)
0 0 0 0
5 44,58 15,06 1,7
10 62,43 17,40 4,31
15 66,45 18,25 5,7
20 66,24 19,82 6,76
30 66,52 28,92 10,56
60 67,07 32,84 12,72
90 68,71 34,83 13,43
. 80
§ 60 ¢
F:, 40 e -
s
5% o
< 0 20 40 60 80 100
_g Waktu (menit)

—@— Urea Murni —@—UA UHA

Gambar 4. 11 Lepas lambat urea dalam media air
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Berdasarkan hasil uji urea release yang ditunjukkan
pada gambar 4.10 bahwa pelarutan urea murni
berlangsung lebih cepat dibandingkan dengan sampel urea
dalam matriks urea-alginat dan urea-alginat-HAP yang
terlihat dari tingginya persentase urea yang dilepaskan
dalam waktu singkat. Pola pelepasan urea murni tidak
menunjukkan adanya aktivitas pelepasan melambat. Pada
menit ke-5 urea melepaskan sebesar 44,58%. Peningkatan
waktu perendaman berbanding lurus dengan jumlah urea
yang terlepas, hingga mencapai kondisi pelepasan yang
konstan mulai menit ke-15, yang mengindikasikan bahwa
proses pelarutan wurea telah berlangsung secara
menyeluruh. Hal tersebut dikarenakan tidak adanya
material penghambat yang membatasi kontak langsung
antara urea dan air, sehingga menyebabkan urea larut
sepenuhnya ke dalam media air dan proses hidrolisis
memudahkan pelepasan nitrogen ke air.

Beads UA menujukkan profil pelepasan yang lebih
terkontrol dibandingkan dengan urea murni. Pelepasan
dimulai dengan laju yang relatif lambat, mencapai sekitar
15% dalam 5 menit pertama, kemudian meningkat secara
bertahap hingga mencapai 34,83% setelah 90 menit. Hasil
ini sejalan dengan temuan yang dilaporkan oleh Suci dan

Astar (2022), yang menunjukkan bahwa lamanya waktu
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perendaman beads berpengaruh terhadap jumlah urea
yang dilepaskan. Semakin lama beads berada dalam media
perendaman, konsentrasi urea yang terdeteksi di dalam
medium air cenderung meningkat.

Sementara itu, beads UHA menunjukkan pelepasan
yang sangatlambat yaitu hanya sekitar 1,7% dalam 5 menit
pertama, kemudian meningkat secara bertahap dan linear
hingga mencapai 13,43% setelah 90 menit. Hal ini sesuai
dengan penelitian Kottegoda et al. (2017) yang
menunjukkan bahwa urea berinteraksi dengan HAp
melalui gugus amina dan karbonil, yang memiliki profil
urea pelepasan rendah. Beads urea-alginat-HAP ini
dikatakatan memiliki pelepasan yang paling lambat karena
dilihat dari profil lepas lambat memperoleh kurva
pelepasan yang landai dan konsentrasi yang tidak terlalu
tinggi ketika urea release. Selain itu, laju pelepasan urea
yang lambat dapat dikaitkan dengan kesesuaian komposisi
antara alginat dan hidroksiapatit. Alginat berperan dalam
membentuk struktur beads yang padat dan stabil, sehingga
membatasi penetrasi air ke dalam matriks. Sementara itu,
keberadaan hidroksiapatit memungkinkan urea terjerap
dalam kisi-kisi kristalnya, yang secara keseluruhan

menghambat proses difusi urea ke luar dari beads.
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BABV
PENUTUP
A. Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan dapat
diambil kesimpulan sebagai berikut:

1. Berdasarkan hasil karakterisasi FTIR, hidroksiapatit
yang disintesis menunjukkan keberadaan gugus
fungsional utama seperti hidroksil (-OH), fosfat (P043-),
dan karbonat (CO3?), dengan pita serapan khas pada
gugus fosfat terdeteksi pada rentang 1024-560 cm!
yang menandakan struktur fosfat dalam bentuk
kristalin Sementara itu, analisis XRD memperlihatkan
pola difraksi dengan puncak-puncak tajam pada sudut
2 0 termasuk puncak dominan pada 31,560 yang sesuai
dengan standar JCPDS No. 09-0423.

2. Analisis FTIR menunjukkan adanya interaksi antara
urea, alginat, dan hidroksiapatit yang ditandai dengan
pergeseran pita vibrasi gugus -NH dan C=0 serta
munculnya pita khas PO,3” dan COO". Pergeseran dan
kemunculan pita-pita tersebut mengindikasikan
terbentuknya ikatan hidrogen dan interaksi ionik antar
komponen dalam matriks komposit. Hasil XRD

menunjukkan bahwa kristalinitas urea menurun
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setelah dikombinasikan dengan alginat, yang ditandai
dengan hilangnya puncak tajam dan munculnya pola
difraksi amorf. Namun, penambahan hidroksiapatit
memunculkan kembali puncak tajam khas HAP,
menandakan keberhasilan integrasi HAP dalam
komposit dan kontribusinya terhadap peningkatan
struktur kristalin.

3. Aktivitas release urea pada pupuk lepas lambat yang
dihasilkan diperoleh melalui hasil uji pelepasan urea
dalam media air. Presentase pelepasan urea pada
menit ke-90 dari masing-masing sampel urea murni,
UA, UHA berturut-turut sebesar 68,71%, 34,83%, dan
13,43%. Hasil diperoleh dari uji lepas lambat yang
paling optimal yaitu beads UHA.

B. Saran
Berdasarkan hasil dan kesimpulan dari penelitian
ini, maka dapat diberikan beberapa saran untuk
pengembangan penelian selanjutnya sebagai berikut:

1. Apabila nilai absorbansi sampel berada di luar rentang
kurva standar, disarankan untuk melakukan
penyesuaian konsentrasi larutan sampel agar hasil
pengukuran berada dalam batas linear kurva standar.
Pengenceran perlu dilakukan apabila nilai absorbansi

terlalu tinggi melebihi rentang kurva, sedangkan
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apabila nilai absorbansi terlalu rendah, konsentrasi
larutan sampel sebaiknya ditingkatkan atau dengan
menyiapkan larutan baru yang lebih pekat. Selain itu,
pengulangan analisis secara menyeluruh perlu
dilakukan untuk memastikan konsistensi hasil dan
mengurangi kemungkinan kesalahan dalam
pengukuran.

Pengujian pelepasan lambat sebaiknya dilakukan
dengan waktu perendaman yang lebih lama agar pola
pelepasan nitrogen dapat diamati secara lebih
menyeluruh.

Melakukan karakterisasi luas permukaan dan porositas
beads menggunakan metode BET guna mendapatkan
data yang lebih akurat mengenai struktur fisik beads.
Pelaksanaan wuji SEM perlu dilakukan untuk
mempelajari morfologi permukaan pupuk, termasuk
bentuk, ukuran partikel, dan pori-pori, yang berperan

penting dalam mempengaruhi laju pelepasan hara.
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LAMPIRAN-LAMPIRAN

Lampiran 1 Skema Kerja penelitian

A. Preparasi Hidroksiapatit

8 g Ca(OH):

Hidroksiapatit

dilarutkan dalam 100 mL akuades
dan diaduk selama 45 menit
dilakukan penambahan larutan
H3PO4 dengan konsentrasi 0,67 M
sebanyak 100 mL secara perlahan
tetes demi tetes

Didiamkan selama 24 jam

campuran yang dihasilkan kemudian
dikeringkan menggunakan oven
pada suhu 105°C selama 6 jam

dianalisis menggunakan FTIR dan
XRD.
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B. Pembuatan Beads Urea-Alginat dan Urea-Alginat-
HAP

0,75 gr alginat

<+— dilarutkan dalam 25 mL aquades
dan diaduk selama 30 menit

<+—— ditimbang 0,6 g urea kemudian
larutkan 25 mL akuades dan diaduk
selama 1 jam

<— larutan alginat sebanyak 25 mL
dimasukkan ke dalam larutan Urea
dan diaduk selama 2 jam

<4—— campuran yang dihasilkan
diteteskan ke dalam larutan CaCl;
2% dengan syringe

<+—dikeringkan dalam oven dengan
suhu 459C selama 12 jam

<+—dilakukan karakterisasi dengan FTIR

dan uji lepas lambat nitrogen.

Beads Urea-
Alginat-
Hidroksihidroksi
apatit




105

C. Pengujian Lepas Lambat Beads
Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

1 g p-DAB

<«—— dilarutkan dalam HCl 0,1 M 10
mL serta 50 mL etanol 96% dan
diaduk hingga homogen

<+—— dibuat larutan standar urea 500
mg/L dengan dilarutkan 0,2765 g
urea ke dalam 250mL akuades

<— larutan standar tersebut diambil
4 mL

<+—— ditambahkan dengan larutan
pengompleks sebanyak 6 mlL,
dicampurkan dalam labu ukur 10
mL

<—— larutan blangko dibuat dari 4 mL
akuades yang ditambahkan
dengan larutan pengompleks
sebanyak 6 mL

<+— larutan tersebut masing-masing

<«—— didiamkan selama 1 jam

larutan dianalisis dengan UV-Vis

Panjang Gelombang Maksimum
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Pembuatan kurva standar

Larutan induk urea 500 ppm

<— Larutan induk urea diencerkan menjadi 200, 250,

300, 350, 400 dan 500 mg/L.

<+—Masing-masing konsentrasi larutan standar

diambil 4 mL dan ditambahkan 6 mL larutan p-
DAB

<4— Larutan didiamkan terlebih dahulu selama 1 jam

agar reaksi pengompleksan  sempurna.

Absorbansi larutan diukur pada A maksimum

Kurva standar

Pupuk Urea dan beads lepas lambat

‘_
4—

v

masing-masing diambil 0,25 g dan digerus
dilarutkan dalam akuades 50 mL dan direndan
selama 24 jam

Larutan tersebut diambil sebanyak 4 mL
dicampurkan dengan larutan pengompleks
untuk dilakukan analisis konsentrasi N yang ada

di dalam pupuk urea lepas lambat.

Kadar N
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Uji lepas lambat urea, beads Urea-alginat, dan Urea-

hidroksiapatit-alginat

0,25 g pupuk

<«— masing-masing  direndam dalam
akuades sebanyak 50 mL dalam batch
yang sama

<—— 4 mL larutan diambil pada jarak waktu
tertentu, diantaranya pada 0 menit, 5
menit, 10 menit, 15 menit, 20 menit, 30
menit, 60 menit, dan 90 menit

<—— Ditambahkan pengompleks 6 mL

Lepas lambat urea

Lampiran 2 Perhitungan kurva standar

Kadar urea dalam pupuk = 45,20%

250 mL

500 ppm > massa urea = 500 mg x = 125mg

1000

100
Massa pupuk = 2520 125 mg=0,2765

a) 200 ppm
C1V1 = C2V2

Vi

_ Gy
=7
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200 x 50mL
V; =—=20mL
1 500

250 ppm
C1V1 = Csz

(173
V,=——=
1 C,

250 X 50mL
V, ==———=25mL
1 500

300 ppm

C1V1 = Csz

C2V2
v, =22
1 Cy

300 X 50mL
Vi =—=30mL
1 500

350 ppm
C1V1 = Csz

_ Gy

v
177

350 x 50mL
V, =——=35mL
1 500

400 ppm

C1V1 = C2V2

C2V2
v, =22
1 Cy

v, = 4-005><0500mL= 40 mL
Dari Kurva standar diperoleh y = 0.0009x -

0,0052dengan R2=0.991
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Lampiran 3 Analisis pupuk lepas lambat

A. Analisis Jumlah Nitrogen yang terkandung dalam
Beads Sampel
Sampel 0.25 g beads dalam 50 mL akuades (0,05 L).

Larutan sampel diambil 4 mL dan diencerkan menjadi 10
mL (2,5x pengenceran).
1. Urea

y =0,0009x - 0,0052

1,211 =0,0009%-0,0052

_1,211+0,0052
~ 0,0009

x=1351,33 ppm
x=513,5556mg/Lx 0,05 L
x=6757mgx2,5
x=168,92 mg

_168,92mg
250 mg

X=6757%

%x x 100%

2. Beads Urea-Alginat
y =0,0009x - 0,0052
0,248 = 0,0009x-0,0052

_0,248+0,0052
~ 0,0009
x =281,33 ppm

x=281,33 mg/Lx0,05L
x=14,07 mgx2,5
x=35,17 mg
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35,17 m
=2>-""9 + 100%
250 mg

X=14,07%

%x

3. Beads Urea-hidroksiapatit-alginat
y=0,0009x - 0,0052
0,279 = 0,0009%-0,0052

_0,279+0,0052
~ 0,0009
x =315,78 ppm

x=315,78 mg/Lx0,05L
x=1579mgx2,5

x=39,47 mg

_3947mg

%x 250 mg x 100%

X=15,79%

B. Analisis Lepas Lambat Urea dalam Media Air
0.25 g beads dalam 50 mL akuades (0,05 L). Larutan
sampel diambil 4 mL dan diencerkan menjadi 10 mL (2,5x
pengenceran).
1. Urea
e 5 menit
y =0,0009x - 0,0052

0,537 =0,0009%-0,0052

0,0,537+0,0052
B 0,0009
x = 602,44ppm
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x=602,44 mg/Lx0,05L
x=30,12 mgx 2,5
x =753 mg

75,3 mg

% N release= 6892 mg x 100%

X =44,58 %

10 menit

y =0,0009x - 0,0052
0,754 = 0,0009x-0,0052

_ 0,754+0,0052
= 0,0009
x =843,55 ppm

x=843,55mg/Lx0,05L
x=42,18mgx 2,5
x=105,45 mg

105,45 mg

0,
168,92 mg x 100 A)

% N release=

X=62,43%
15 menit
y =0,0009x - 0,0052

0,803 = 0,0009%-0,0052

_0,803+0,0052
T 0,0009
x = 898ppm

x =898 mg/Lx 0,05
x=42,18mgx2,5
x=105,45 mg
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105,45mg

% N release= T x 100%

68,92 mg

X=66,45%

20 menit
y =0,0009x - 0,0052
0,800 = 0,0009x-0,0052

_ 0,800+0,0052
~ 0,0009
x = 894,67 ppm

x=894,67 mg/Lx0,05L
x=44,73 mgx2,5
x=1119mg

111,9 mg

212 mg 0
168,92 mg x100%

% N release=

X=66,24%
30 menit
y =0,0009x - 0,0052

0,804 = 0,0009%-0,0052

_0,804+0,0052
T 0,0009
x =899,11 ppm

x=899,11 mg/Lx 0,05 L
x=44,95mgx2,5
x=112,37mg

112,37 mg

0,
168,92mg x 100%

% N release=

X=6652%
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60 menit
y =0,0009x - 0,0052

0,8105 = 0,0009x-0,0052

_0,8105+0,0052
B 0,0009
x=906,33 ppm

x=906,33 mg/Lx0,0125L
x=45,32mgx2,5

x=113,3 mg

113,3 mg

2155 mg 0
168,92 mg x100%

% N release=

X=67,07%
90 menit
y =0,0009x - 0,0052

0,8305 =0,0009x-0,0052

_0,8303+0,0052
0,0009
x=928,55 ppm

x=928,55mg/Lx0,05L
x=46,43 mgx2,5
x=116,07 mg

116,07 mg

% N release= 6892 mg x 100%

X=68,71%



114

2. Beads Urea-Alginat

5 menit
y =0,0009x - 0,0052
0,033 =0,0009%x-0,0052

_0,033+0,0052
~ 0,0009
X =42,44 ppm

x=42,44mg/Lx0,05L
x=2,12mgx2,5

x=5,3mg
_ 5,3mg
% N release= 35.17 mg x 100%
X=15,14 %
10 menit

y =0,0009x - 0,0052
0,039 =0,0009%-0,0052

_0,039+0,0052
~ 0,0009
x=49,11ppm

x=49,11 mg/Lx0,05L
x=2,42mgx2,5
x=6,12 mg

6,12 m
% N release= 9 x100%
35,17 mg

X=17,40 %
15 menit

y =0,0009x - 0,0052
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0,041 =0,0009%-0,0052

_0,041+0,0052
T 0,0009
x=51,33 ppm

x=51,33 mg/Lx 0,05 L
x=257mgx2,5

X=6,42 mg

6,42

% N release= ﬁ x 100%

X=18,25 %
20 menit
y =0,0009x - 0,0052

0,045 = 0,0009%-0,0052

_ 0,045+0,0052
0,0009
x=55,78 ppm

x=55,78 mg/Lx0,05L
x=2,79mgx2,5
X=6,97mg

6,97

% N release= ﬁ x 100%

X=19,82%

30 menit

y =0,0009x - 0,0052
0,068 = 0,0009%-0,0052

_0,068+0,0052
T 0,0009
x=81,33 ppm
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x=81,33 mg/Lx 0,05 L
x=4,07 mgx 2,5

x=10,17 mg

10,17 mg

% N release= 35.17 mg x 100%

X=2892%

60 menit

y =0,0009x - 0,0052
0,078 = 0,0009%-0,0052

_0,078+0,0052
= 0,0009
x=92,44 ppm

x=92,44mg/Lx0,05L
x=4,62mgx2,5
x=11,55mg

11,55mg
35,17 mg

% N release= x 100%

X=32,84%

90 menit

y =0,0009x - 0,0052
0,083 =0,0009%-0,0052

_0,083+0,0052
T 0,0009
x =98 ppm

x=98 mg/Lx0,05L
x=49mgx2,5
x=12,25mg
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12,25 mg

0,
3547 mg x 100%

% N release=

X=34,83%

3. Beads Urea-hidroksiapatit-alginat

5 menit
y =0,0009x - 0,0052
0,002 = 0,0009x-0,0052

_0,002+0,0052
~ 0,0009
X =8 ppm

x=8mg/Lx0,05L
x=0,4mgx2,5

x=1mg
1mg
39,47 mg

% N release= x 100%

X=2,53%

10 menit

y =0,0009x - 0,0052
0,007 = 0,0009x-0,0052

_0,007+0,0052
0,0009
x= 13,55 ppm

x=13,55mg/Lx0,05L
x=0,68mgx2,5

x=1,7mg

1,7 mg
39,47 mg

% N release= x 100%

X=4,31%



15 menit
y =0,0009x - 0,0052
0,0011 = 0,0009x%-0,0052

_0,0011+0,0052
B 0,0009

x= 18 ppm
x=18mg/Lx 0,05 L
x=09mgx2,5
x=2,25mg

2,25 mg
39,47 mg

% N release= x 100%

X=57%

20 menit

y =0,0009x - 0,0052
0,014=0,0009x-0,0052

_0,014+0,0052
= 0,0009
x=21,33 ppm

x=21,33mg/Lx0,05L
x=1,07mgx2,5

X =2,67 mg

2,67mg

0
3947 mg * 100%

% N release=

X=6,76%

30 menit

y =0,0009x - 0,0052
0,025 =0,0009%-0,0052
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_0,025+0,0052
~ 0,0009

x=33,55 ppm
x=33,55mg/Lx0,05L
x=1,67mgx2,5
x=4,17 mg

4,17 mg

0,
3947 mg x100%

% N release=

X=10,56 %

60 menit

y =0,0009x - 0,0052
0,031 =0,0009%-0,0052

_0,031+0,0052
0,0009
x=40,22 ppm

x=40,2mg/Lx0,05L
x=2,01mgx2,5
x=5,02 mg
_ 5,02 mg
% N release= 3947 mg x 100%

X=12,72%

90 menit

y =0,0009x - 0,0052
0,0033 =0,0009%-0,0052

_0,033+0,0052
~ 0,0009
X =42,4 ppm

x=42,4mg/Lx0,05L
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x=2,12mgx2,5

x=5,3mg
_ 53mg
% N release= 3947 mg x 100%
X=13,43 %
% Urea Release
Waktu Urea UA UHA
(menit) Murni (%) (%)
(%)
0 0 0 0
5 44,58 15,06 1,7
10 62,43 17,40 4,31
15 66,45 18,25 5,7
20 66,24 19,82 6,76
30 66,52 28,92 10,56
60 67,07 32,84 12,72

90 68,71 34,83 13,43




Lampiran 4 Hasil uji FTIR

1. Hasil Uji Sampel Hidroksiapatit
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2. Hasil Uji Sampel Urea

Transmittance [%]
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3. Hasil Uji Sampel Beads UA

e

Trarsmitance [
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4. Hasil Uji Sampel Beads UHA
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Lampiran 5 Hasil uji XRD

1. Hasil Uji XRD Sampel Hap

1600 Hidrol
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2. Hasil Uji XRD Sampel Urea
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3. Hasil Uji XRD Sampel UA

Intensitas (cps)

4. Hasil Uji XRD Sampel UHA
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Lampiran 6 Dokumentasi
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No. Aktifitas

1. | Preparasi
hidroksiapatit

2. Hasil sintesis
hidroksiapatit

3. Pembuatan beads
dengan syringe

4. Perendaman beads
dalam CacCl;
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Beads pupuk lepas

lambat

Uji lepas lambat urea

Pembuatan larutan

standar

Uji kadar urea dalam
pupuk beads urea-
alginat, urea-alginat-

HAP, dan urea murni
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