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PEMBUATAN PUPUK LEPAS LAMBAT NITROGEN
BERBASIS SILIKA SEKAM PADI-KITOSAN-ASAM FULVAT-
UREA
Muhammad Igbal Azmi
NIM. 1908036006

ABSTRAK

Pupuk urea menjadi salah satu penyedia nutrisi yang
dibutuhkan tanaman, kandungan nitrogen di dalamnya
menjadikan urea dibutuhkan dalam jumlah yang besar.
Kebutuhan tersebut tidak diimbangi dengan kemampuan
pupuk dalam mempertahankan kandungan nitrogen dalam
waktu lama karena adanya proses leaching (pencucian) oleh
air tanah. Oleh karena itu, pembuatan pupuk lepas lambat
silika  sekam  padi-kitosan-asam  fulvat-urea  untuk
meningkatkan ketahanan pupuk sehingga nitrogen dapat
terlepas secara perlahan. Beads silika-kitosan-urea dibuat
pada berbagai variasi komposisi silika-kitosan, yaitu 1:2,
1,5:1,5, 2:1. Variasi terbaik akan disintesis dengan
ditambahkan asam fulvat dengan variasi konsetrasi 5%, 4%,
dan 3%. Adapun hasil karakterisasi FTIR beads silika-kitosan-
asam fulvat-urea menunjukan serapan pada bilangan
gelombang 1092,41 cm, 1674,52 cm, 1624,57 cm'!, dan
3443,88 cm'! yang menunjukan vibrasi gugus Si-O-Si, C=0
amida, C=0 karboksilat dan NH. Hasil beads yang paling
optimal yaitu dengan komposisi silika-kitosan 2:1 dengan
penambahan asam fulvat 5% yang dibuktikan dengan grafik
pelepasan nitrogen yang paling baik. Pola pelepasan nitrogen
dalam medium air diawali dengan pelepasan cepat dan diikuti
dengan pelepasan lambat.

Kata kunci : silika, kitosan, asam fulvat, lepas lambat nitrogen.
vi
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BAB 1
PENDAHULUAN
Latar Belakang

Penggunaan pupuk mengalami peningkatan
secara signifikan dengan adanya program pemerintah
dalam meningkatkan hasil produksi tanaman. Pupuk
yang biasa dipilih petani adalah pupuk urea, penggunaan
pupuk urea cukup praktis dan mengandung nitrogen
yang termasuk dalam unsur hara makro yang meliputi
nitrogen, fosfor, dan kalium (NPK) yang dibutuhkan
tanaman dalam jumlah besar. Kandungan hara makro
pada pupuk urea tersebut memberikan perubahan yang
cepat pada proses pertumbuhan, penghijauan daun dan
pembuahan yang terjadi (APPI, 2018). Pupuk urea
merupakan pupuk dari senyawa kimia organik dengan
struktur CO(NH2).. Pupuk urea merupakan sumber
nitrogen yang tinggi dengan kadar nitrogen mencapai
46% dengan kelarutan yang tinggi (Ronaldo, 2018).

Kebutuhan yang tinggi tanaman akan pupuk yang
mengandung nitrogen tidak diimbangi dengan
kemampuan pupuk untuk mempertahankan kandungan
nitrogennya dalam waktu yang lama, urea bersifat
higroskopik sehingga unsur nitrogen akan hilang dalam

proses volatilasi, alkilasi, dan denitrifikasi. Unsur
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nitrogen yang hilang sekitar 50 - 70% dari pupuk urea
karena proses pencucian oleh air (leaching). Proses
tersebut dapat memberikan dampak kurang baik pada
tanah seperti halnya amonium yang dilepaskan oleh urea
akan terkontaminasi dengan tanah pertanian yang
mengalami denitrifikasi menjadi nitrat, nitrat yang
teralkilasi akan menyebabkan pencemaran tanah. Selain
itu, hilangnya unsur nitrogen juga akan mengurangi
efektivitas penyerapan tanaman terhadap unsur nitrogen
dan efektivitas pupuk urea menjadi berkurang.
Berdasarkan permasalahan tersebut, dibutuhkan adanya
penanganan terhadap pupuk urea sehingga unsur
nitrogen tidak mudah hilang dan tanaman dapat
menyerap secara efisien kandungan dari pupuk urea
dalam media tanah (Beig et al., 2020).

Salah satu alternatif yang dapat dilakukan
terhadap permasalahan tersebut adalah dengan
memodifikasi pupuk urea menjadi pupuk lepas lambat
sehingga akan mengurangi limbah dan pencemaran
terhadap lingkungan. Selain itu, modifikasi pupuk urea
juga akan mengontrol pelepasan unsur hara yang
terdapat dalam pupuk agar dapat dilepas secara perlahan
dalam jangka waktu yang lebih lama. Sehingga

penyerapan tumbuhan terhadap kandungan pada pupuk
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urea akan lebih stabil dan maksimal, khususnya pada
unsur N. Pupuk lepas lambat nitrogen dapat dibuat
melalui dua cara, yaitu pelapisan (coating) maupun
pertukaran ion (Li et al, 2019).

Pembuatan pupuk lepas lambat sudah dilakukan
beberapa peneliti sebelumnya baik dengan pelapisan
maupun enkapsulasi, antara lain Sita (2019) telah
melakukan sintesis bentonit kitosan sebagai material
penukar ion pupuk lepas lambat, dan hasilnya pupuk
urea dapat lepas secara perlahan dalam 150 menit
dengan konsentrasi 20 mmol/L. Purnamasari et al
(2012) yang dapat memodifikasi urea menjadi pupuk
lepas lambat dengan pelapisan oleh asetildehid.
Pelapisan juga telah dilakukan oleh Yerizam et al. (2017)
yang memodifikasi urea menjadi pupuk lepas lambat
menggunakan fly ash batu bara, dan hasilnya diperoleh
urea dapat lepas secara keseluruhan melebihi 15 jam
(Yerizam et al., 2017)

Silika dapat ditemukan dari sumber Kkimia
maupun sumber alami (biomassa), biomassa yang
memiliki kandungan silika cukup banyak meliputi daun
bambu dan sekam padi. Menurut Trivana et. al,, (2015)
kandungan silika dalam sekam padi sangat tinggi, yaitu

mencapai 86,90-97,30% dan disusul senyawa Al;03
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dengan persentase 0,61%. Kandungan silika yang cukup
besar memungkinkan sekam padi digunakan sebagai
sumber produksi silika (Trivana et al, 2015).

Besarnya jumlah kandungan silika dalam sekam
padi dapat memberikan manfaat tersendiri khususnya
dalam memperoleh silika dari bahan alami (Nascimento
et al., 2016). Silika memiliki ukuran yang kecil, bersifat
hidrofilik dan berstruktur amorf yang dapat menghambat
mekanisme pelepasan pupuk urea nitrogen. Gel silika
mengandung sejumlah besar gugus silanol, dimana gugus
tersebut dapat membentuk ikatan hidrogen dengan
gugus -NH,CONH- dari urea (Xiang et al., 2018). Namun,
silika akan mengalami pelarutan oleh air tanah saat
digunakan sebagai pelapis urea sebagai pupuk lepas
lambat, maka perlu dilapisi dengan senyawa yang sukar
larut dalam air untuk mengurangi kelarutan silika dalam
air tanah (Lasindrang, 2014).

Penambahan senyawa organik yang sukar larut
dalam air berupa kitosan pada pupuk urea lepas lambat
diharapkan dapat menjadi solusi kelemahan tersebut,
dimana kitosan dapat mengurangi kelarutan silika dalam
air tanah. Salah satu manfaat lain dari kitosan yaitu
sebagai penghalang fisik laju difusi air ke dalam pupuk

inti yang akan meningkatkan kapasitas lepas lambat pada
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pupuk urea lepas lambat. Pengaruh penambahan silika
dan kitosan pada pembuatan pupuk lepas lambat hanya
terbatas pada tumbuhan yang dipupuk saja, namun tidak
mempengaruhi kondisi tanah sebagai media tanam,
sehingga perbaikan kualitas tanah perlu dikembangkan
(Indrijayanti, 2019).

Inovasi dalam penelitian ini adalah dengan
ditambahkannya asam fulvat pada pupuk lepas lambat.
Penggunaan pupuk lepas lambat yang berlebihan tidak
dianjurkan karena akan menimbulkan tumpukan sisa
senyawa kimia dalam tanah, maka diperlukan optimasi
berupa penambahan asam fulvat. Penambahan asam
fulvat diharapkan mampu mengoptimalkan kinerja
pupuk lepas lambat dengan menambah kemampuan
lepas lambat nitrogen dari pupuk lepas lambat (Savana et
al, 2017). Asam fulvat dapat menjaga pH tanah/media
pupuk dalam rentang pH rendah, sehingga akan
menghambat proses hidrolisis urea yang menghasilkan
nitrat. Hal tersebut tentunya akan mengurangi
pencemaran tanah akan kandungan nitrat. Asam fulvat
akan membantu dalam meningkatkan pelepasan lambat
nitrogen dalam media air dengan menahan berubahnya

amonium menjadi amonia yang mudah menguap,
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sehingga pelepasan nitrogen dalam urea akan lebih
terkontrol (Li et al, 2021).

Tujuan utama dari pembuatan pupuk ini adalah
untuk meningkatkan kualitas tanaman agar menjadi
tanaman subur. Tanaman yang tumbuh baik juga
merupakan bentuk keridhoan Allah SWT. atas
makhluknya, terkhusus pada orang yang menanam
tanaman tersebut. Tanaman subur merupakan bentuk
rizki dari Allah SWT. yang senantiasa harus kita syukuri.
Hal tersebut berkaitan dengan firman Allah yang
berbunyi :

T ) A0 ¥ R Ty ol A 040 Lokl AL
(58 : il oY1) (oK a3 i iyl A1
Yang artinya : “Dan tanah yang baik, tanaman-
tanamannya tumbuh subur dengan izin
Tuhan; dan tanah yang buruk, tanaman-
tanamannya yang tumbuh merana.
Demikianlah Kami menjelaskan berulang-
ulang tanda-tanda (kebesaran Kami)
bagi orang-orang yang bersyukur” (Qs.
Al-A’raf: 58).

Menurut Syaikh Jalaluddin Muhammad bin Ahmad

al-Mahalli dan Syaikh Jalaluddin As-Suyuthi dalam

kitabnya Tafsir Jalalain menafsirkan bahwa tanah yang
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baik dan subur menandakan tanah dari hamba yang taat
dan bermanfaat bagi sesama. Sedangkan tanah yang
buruk merupakan tanah dari sekelompok orang yang
kufur terhadap nikmat yang diberikan Allah. Begitu jelas
Allah menjelaskan bagi hambanya akan bukti-bukti
kekuasaan-Nya, maka dari itu bersyukur selalu menjadi
hal terdepan dalam menjalani kehidupan ini (Jalaluddin,
2017).

Berdasarkan uraian tersebut, peneliti ingin
mensintesis pupuk lepas lambat berbasis silika sekam
padi - kitosan - asam fulvat - urea, dimana silika dan
kitosan akan berperan dalam mengontrol pelepasan
nitrogen pada pupuk urea. Proses sintesis ini akan
divariasi dengan penambahan asam fulvat sebagai upaya
pengoptimalan pupuk lepas lambat nitrogen, sehingga
menghasilkan pupuk urea termodifikasi dari limbah
sekam padi dalam bentuk beads dengan penambahan

asam fulvat.

Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang ada, maka dapat

dirumuskan masalah sebagai berikut :



8

Bagaimana komposisi terbaik dalam sintesis pupuk
lepas lambat nitrogen berbasis silika-kitosan-asam
fulvat-urea ?

Bagaimana karakteristik produk pupuk lepas lambat
nitrogen yang dihasilkan ?

Bagaimana aktivitas lepas lambat nitrogen dari
pupuk lepas lambat nitrogen berbasis silika sekam

padi-kitosan-asam fulvat-urea ?

Tujuan Penelitian

Berdasarkan rumusan masalah yang telah

dipaparkan, maka tujuan dari penelitian ini adalah :

1.

Mengetahui komposisi terbaik dalam sintesis pupuk
lepas lambat nitrogen berbasis silika-kitosan-asam
fulvat-urea

Mengetahui karakteristik produk pupuk lepas
lambat nitrogen yang dihasilkan

Mengetahui aktivitas lepas lambat nitrogen dari
pupuk lepas lambat nitrogen berbasis silika sekam

padi-kitosan-asam fulvat-urea.

Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan

manfaat sebagai berikut :
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Menambah wawasan tentang kegunaan dan aplikasi
silika sekam padi sebagai pelapis urea termodifikasi,
dan aplikasi kitosan sebagai material pelindung
pupuk akan pelarutan oleh air

Menghasilkan produk urea termodifikasi sebagai
Pupuk lepas lambat yang diharapkan dapat
meningkatkan mutu tanaman dengan proses

pelepasan unsur yang lebih lambat.



BABII
TINJAUAN PUSTAKA
Landasan Teori
1. Urea
Urea (carbamide) merupakan padatan kristalin

putih dengan rumus kimia CO(NHz), sebagian besar
kandungannya adalah nitrogen. Urea ini biasanya
dalam bentuk curah dan butiran. Senyawa urea
memiliki berat jenis 1,33.103 kg/m3 dengan titik leleh
132,7°C. Urea dapat larut baik dalam air dan tidak
larut dalam pelarut organik. Urea juga disintesis
dalam skala industri dari amonia dan karbondioksida
untuk digunakan dalam resin urea-formaldehid (resin
sintetik yang mengandung gugus ulang (-NH-CO-0-))
dan obat-obatan, pupuk nitrogen (Ronaldo, 2018).
Pupuk urea dapat dilihat dalam Gambar 2.1

Gambar 2. 1 Urea pa.

10
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Urea merupakan pupuk yang bersifat mudah
menyerap uap air (higroskopis) yang mengakibatkan
urea mudah larut dalam air. Selain itu, urea juga
memiliki volatilitas yang cukup tinggi sehingga akan
sangat mudah menguap. Tanaman dapat menyerap
kandungan nitrogen dari urea dengan mengkonversi
urea menjadi amonia, dimana proses tersebut
merupakan  proses  hidrolisis urea. Namun,
penggunaan urea dilakukan dengan langsung
ditaburkan ke tanah, sehingga proses hidrolisis urea
akan lebih cepat dan amonia yang terbentuk akan
segera menguap. Nitrogen dari urea yang hilang
karena proses penguapan dan terbawa air hujan
mencapai 50-60%, hal ini menyebabkan biaya yang
dikeluarkan untuk pembelian pupuk lebih besar
(Ronaldo, 2018).

Kebutuhan pupuk urea dunia pada tahun 2013
mencapai 109,8 juta ton nitrogen, 42,4 juta ton fosfor,
dan 29,4 juta ton kalium (Mukerabigwi et al.,, 2015).
Sementara Indonesia sendiri merupakan salah satu
negara yang mengonsumsi pupuk urea dalam jumlah
besar. Pada tahun 2012, total permintaan pupuk
mencapai 11,1 juta ton. Rata-rata kebutuhan pupuk
urea untuk setiap tahunnya mengalami peningkatan

sebanyak 6,95%. Pupuk urea memiliki kandungan
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unsur nitrogen dalam jumlah besar, yaitu mencapai
sekitar 46%. Nitrogen merupakan unsur terpenting
yang dibutuhkan tanaman seperti padi, jagung dan
lain-lain. Penggunaan pupuk urea yang kurang efektif
sendiri menimbulkan masalah, dengan terjadinya
proses pencucian oleh air tanah dan menguapan yang
menjadi sumber dari polusi dan eutrofikasi serta
dapat menimbulkan efek rumah kaca. Sementara itu,
tanaman hanya menyerap sekitar 30-50% nitrogen
dari urea, dan tentunya akan meningkatkan biaya
akibat penggunaan pupuk yang dilakukan berkali-kali
(Costaetal, 2013)

. Sekam Padi
Sekam Padi merupakan salah satu produk

sampingan utama yang sering kali tidak dimanfaatkan
dengan baik, dan bahkan selalu dibuang setelah
proses penggilingan padi. Sekam padi mengandung
selulosa, hemiselulosa dan lignin. Struktur luar sekam
padi adalah silika yang dilapisi kutikula tebal dan
bulu-bulu permukaan. Padi yang dihasilkan dikelilingi
dengan sekam khusus untuk membentuk matriks
interaksi fisik. Komposisi kimia sekam padi adalah
selulosa 40-50%, lignin 25-30%, abu 15-20% dan

kadar air 8-15%. Selain itu, sekam padi juga
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merupakan sumber silika terbesar, dengan kandungan
85-95% berat kering. Serat organik umum sebagian
besar mengandung komposisi yang sama seperti
sekam padi. Sekam padi cocok sebagai bahan pengisi
dalam komposit polimer karena biayanya yang murah,
densitas yang rendah, kekuatan dan modulus spesifik
yang tinggi, serta dapat didaur ulang (Al-Samarrai et
al.,, 2018). Penampakan dari sekam padi dapat dilihat
pada Gambar 2.2

Gambar 2. 2 Sekam Padi

Sekam padi yang kering umumnya bertekstur
agak keras, namun saat terkena air teksturnya akan
lebih lembab. Limbah sekam padi memiliki
kelimpahan yang cukup banyak, terlebih di negara
agraris dimana penduduknya banyak menjadi petani
padi. Kandungan silika dalam sekam padi sebanyak 87
- 97% berat kering, setelah dilakukan pembakaran

sempurna. Kelimpahan silika dalam sekam padi juga
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didukung dengan mudahnya ekstraksi silika dengan
biaya yang relatif murah, yakni dapat menggunakan
cara ekstraksi alkalis (Handayani et al, 2015).
Kandungan Si yang tinggi dari abu sekam padi telah
menyebabkan minat penggunaannya sebagai sumber
Si untuk tanaman dan untuk produksi berbagai bahan
berbasis Si. Abu sekam padi dapat diperoleh dengan
mengkalsinasi pada suhu diatas 400°C, sekam padi
merupakan limbah dari industri pengolahan beras,
terutama digunakan sebagai bahan bakar untuk
menghasilkan panas dan uap yang diperlukan untuk
pengeringan dan pra-perebusan butir beras. Abu
sekam padi mengandung silika tingkat tinggi (87-
97%) serta beberapa alkali (1-5%) (Pode R, 2016).
Beras (Oriza sativa), anggota famili Gramineae,
biasanya merupakan 20- 22% dari total produksinya
dalam bentuk sekam padi, dan sebagian besar sekam
padi saat ini dibuang oleh industri penggilingan padi
sebagai limbah. Menariknya, kandungan SiO tertinggi
ditemukan pada kulitnya, dengan rentan variasi dari
8,7% hingga 12,1%, rata-rata mendekati 10,6%.
Namun, SiO; hadir di sekam padi dalam bentuk amorf
terhidrasi mirip dengan yang ada di sebagian besar
entitas lain di biosfer. Pembentukan biologis bahan

anorganik (misalnya bahan silika) dengan bentuk
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kompleks (yaitu biomineral) merupakan fenomena
yang tersebar luas di alam (Yafei Shen, 2017).

Sekam padi termasuk penyumbang limbah
pertanian yang cukup besar di negara-negara berbasis
agro, seperti Cina, India, Indonesia, Brasil, Amerika
Serikat dan Kazakhstan. Butir beras terdiri dari
sekitar 20% berat sekam padi. Daerah penghasil
limbah sekam padi menjadi masalah kesehatan
tersendiri  terhadap lingkungannya, Perkiraan
produksi limbah sekam padi di Indonesia sekitar 40 -
60 juta ton pada tahun 2021. Perhatian terhadap
kesehatan lingkungan limbah merupakan isu penting
dan multifaktor, sedangkan daur wulang dan
pemanfaatan harus menjadi sasaran utama.

Secara tradisional sekam padi akan dibakar atau
dibuang di tempat pembuangan sampah, tetapi
peraturan lingkungan membatasi praktik ini. Namun
demikian, pembakaran di udara terbuka masih
dilakukan terutama di negara berkembang yang
menyebabkan masalah lingkungan dan kesehatan
(Santana et al, 2018). Pembakaran sekam padi sebagai
bahan bakar pengganti pembangkit listrik merupakan
solusi yang digunakan di berbagai bidang industri.
Namun, ini menghasilkan sumber limbah baru yang

dikenal sebagai abu sekam padi. Karena kandungan
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silikanya yang tinggi, sekam padi dianggap sebagai
bahan baku yang ekonomis untuk produksi silikat dan
bahan silika. sekam padi telah dimanfaatkan di
beberapa sektor sebagai bahan konstruksi dalam
produksi beton dan bahan bakar pembangkit listrik
(Azatetal, 2019).

. Silika

Silika dianggap sebagai bahan anorganik yang
sangat penting dan banyak digunakan untuk berbagai
aplikasi komersial seperti saringan molekuler, katalis,
dan dalam aplikasi biomedis dan listrik. Secara umum,
struktur mikro anorganik berpori menarik sebagai
partikel dengan kepadatan rendah dan stabil secara
termal, dan sebagai struktur enkapsulasi yang tahan
secara mekanis. Sintesis kimia bahan silika tidak
hanya relatif mahal dan berbahaya bagi lingkungan,
tetapi juga memerlukan kondisi sintesis yang ketat.
Sebaliknya, biosilisifikasi oleh organisme hidup
seperti cyanobacteria, diatom, spons, dan tanaman
berlangsung dalam kondisi fisiologis ringan dan
menghasilkan keragaman kerangka kerja
nanostruktur silika biogenik yang kompleks dan

hierarkis (Yafei Shen, 2017).
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Abu sekam padi yang kaya silika dapat diperoleh
dengan perlakuan termal pada suhu tinggi atau dapat
diekstraksi dari sekam padi dalam bentuk natrium
silikat dengan metode ekstraksi pelarut. Dalam
sebagian besar aplikasi, abu sekam padi lebih disukai
dibandingkan dengan sekam padi. Abu sekam padi
adalah istilah umum yang menggambarkan semua
bentuk abu yang dihasilkan dari sekam padi. Dalam
prakteknya, bentuk abu sekam padi yang diperoleh
sangat bervariasi menurut suhu. Silika dalam abu
sekam padi mengalami transformasi struktural
berdasarkan kondisi (waktu, suhu, dll.) pembakaran.
Silika amorf terbentuk pada 550-800 °C dan silika
kristalin terjadi pada suhu yang lebih besar dari ini.
Jenis silika ini memiliki sifat yang berbeda dan penting
untuk menghasilkan silika sekam padi dengan
spesifikasi yang benar untuk penggunaan akhir
tertentu (Sapei et al, 2008). Secara umum, bentuk
silika sekam padi berbeda dari fase amorf hingga fase
kristal yang berbeda tergantung pada suhu atau

perlakuan kimia.

. Kitosan
Kitosan merupakan turunan dari senyawa Kkitin

yang bersifat hidrofobik atau menolak interaksi
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dengan air, selain itu kitosan juga dapat membentuk
membran dan film dengan baik (Afif et al, 2018).
Kitosan memiliki banyak sifat biologis yang menarik
termasuk sifat bakteriostatik dan fungistatik, yang
berguna untuk pengobatan luka atau luka bakar.
Selain itu, juga mempengaruhi fungsi makrofag,
mempercepat penyembuhan luka, merangsang
proliferasi sel dan organisasi jaringan histoarsitektur.
Gugus fungsi dalam kitosan berupa gugus fungsi
amina, gugus hidroksil primer dan sekunder yang
menjadikan  kitosan dapat berperan sebagai
biopolimer pencampuran. Adanya gugus fungsi
tersebut juga menjadikan kitosan bersifat sangat
reaktif sehingga dapat membentuk ikatan hidrogen
antar rantai dengan biomaterial lainnya, seperti silika,

pati, dll (Dallan et al, 2007). Struktur kitosan dapat

dilihat pada gambar 2.3.
CH
OH o
NH, NH
0
Jio % dio o
o} 0
NH,
OH OH

Gambar 2. 3 Struktur Kitosan (Negm et al., 2020)

Senyawa kitin merupakan biopolimer berstruktur

mirip dengan selulosa, dengan perbedaan hanya dari
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gugus asetamida dengan gugus hidroksil. Senyawa
kitin dapat diubah menjadi senyawa lain dengan cara
mengubah gugus asetamida (-NHCOCH) pada senyawa
kitin menjadi gugus amina (-NH:) sehingga menjadi
senyawa kitosan, seperti halnya struktur kitosan yang
dapat dilihat pada Gambar 2.3. Nama lain dari
senyawa kitosan adalah §-1,4-2 acetamido-2-dioksi-D-
glukosa, proses pengubahan tersebut dinamakan
dengan proses deasetilasi yang menggunakan suhu
tinggi dan alkali berkonsentrasi tinggi. Kitosan
umumnya tidak larut dalam air karena bersifat
hidrofobik namun sedikit larut dalam HCl (asam
klorida) dan HNOs3 (asam nitrat), dan dapat larut
dalam beberapa pelarut asam lemah seperti asam
asetat dan asam formiat (Cahyono, 2018). Dewasa ini,
aplikasi kitosan sering digunakan dalam berbagai
bidang, seperti sebagai matriks yang dapat
memperbaiki sifat mekanik bioplatik, sebagai
adsorben, bahan pengawet buah duku, dan termasuk
juga sebagai sediaan pangan.

Selain memiliki banyak kegunaan dan manfaat,
karakteristik kimia, mekanik, dan biologisnya juga
dapat ditingkatkan dengan modifikasi terhadap
strukturnya. Modifikasi yang dilakukan akan

menghasilkan turunan Kkitosan dengan sifat yang
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sedikit berbeda dari sebelumnya, turunan dari kitosan
berjumlah sangat banyak beberapa diantaranya yaitu,
turunan isolasi, kitosanepiklorohidrin, turunan
kitosan ionik, turunan kitosan kationik dll (Negm et
al, 2020). Menurut (Croisier, 2013) modifikasi kimia
kitosan menjadi teknik jitu yang dapat dimanfaatkan
untuk pengontrolan interaksi polimer dengan
komponen lain, sepertihalnya senyawa organik, obat-
obatan, ion logam. Modifikasi pada kitosan akan
meningkatkan sifatnya secara bersamaan, dengan itu
persiapan sistem obat akan terus dapat berkelanjutan

(Croisier et al., 2013).

. Asam Fulvat

Asam fulvat adalah salah satu bagian dari asam
humat dengan berat molekul rendah dan larut baik
dalam air pada semua pH, dimana asam tersebut tetap
larut walauput zat humiknya dihilangkan asam fulvat
merupakan produk akhir dari penguraian lignin
tanaman menjadi poliferol (Sabahi et al, 2017).
Adapun struktur asam fulvat dapat dilihat pada

gambar 2.4
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Gambar 2. 4 Struktur Asam Fulvat (Musthofa et al.,
2021)

Senyawa asam fulvat memiliki struktur bermodel
senyawa aromatik, senyawa aromatik tersebut
mempunyai kemampuan menginduksi ikatan
hidrogen pada senyawa H;0. Hal tersebut dikarenakan
adanya medan magnet pada senyawa aromatik
tersebut sehingga dapat melemahkan Kkestabilan
ikatan hidrogen. Adanya kelamahan ikatan tersebut
nantinya yang akan mencegah H,O mengikat lebih
banyak atom N dari pupuk urea, sehingga asam fulvat
dapat mengoptimalkan penggunaan pupuk urea
(Musthofa et al,, 2021)

Asam Fulvat memiliki efek dapat meningkatkan
efek pembalut benih, pencelupan dan penyemprotan
akar, dan juga dapat merangsang penyerapan akar.
Asam fulvat dapat mempercepat proses
perkecambahan biji yang akan meningkatkan

pertumbuhan akarnya juga, selain itu asam fulvat
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dapat menumbuhkan lebih banyak akar sekunder
yang tentunya akar akan semakin banyak. Manfaat
dari asam fulvat yang lain adalah dapat meningkatkan
kemampuan tanaman dalam menyerap air dan unsur
hara lain. Asam fulvat memiliki efek stimulasi pada
bagian tanaman, dimana menyebabkan pertumbuhan
yang cepat baik berupa tinggi tanaman dan kekuatan
batang. Aplikasi asam fulvat pada daun tanaman akan
menghasilkan pengurangan pembukaan stomata dan
transpirasi air yang akan menghambat proses
fotosintesis (Geng et al., 2020).

Penggunaan asam fulvat tidak hanya dapat
aplikasikan secara langsung, beberapa peneliti telah
menggunakan asam fulvat sebagai bahan pelengkap
pada sebuah pupuk lepas lambat, khususnya pupuk
Urea. Penggunaan Asam Fulvat diharapkan mampu
mengoptimasi kinerja pupuk dengan melarutkan sisa-
sisa pupuk kimia yang terdapat dalam tanah,
membantu menstabilkan pH, dan mengatur
penyaluran dan pergerakan unsur hara dalam tanah.
Secara objektif, efek asam fulvat terfokuskan terhadap
tanah, namun itu juga akan meningkatkan keefektifan
suatu pupuk. Asam fulvat juga memiliki nilai kapasitas

tukar ion yang lebih tinggi dari pada komponen asam
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humat lainnya yang tentunya akan menambah
kesuburan tanah (Savana et al., 2017).

Penggunaan asam fulvat dimotivasi dengan
adanya jumlah pengotor yang lebih besar yang
dijumpai pada penggunaan polifenol tnaman, seperti
fenol dan tanin. Masalah tersebut menyebabkan
penggunaannya yang terbatas, Sedangkan asam fulfat
yang memiliki kesamaan dalam tahapan isolasinya
dapat mempengaruhi siklus nitrogen dengan pengotor
yang lebih kecil dan menunjukan potensi yang sangat
baik untuk mendorong pertumbuhan tanaman. Secara
fisik, asam fulvat dapat memodifikasi struktur tanah
dan meningkatkan kapasitas tanah sebagai penahan
air sehingga akan meningkatkan ketahanan tanaman

terhadap kekeringan (Z. Li et al, 2021).

. Pupuk Lepas Lambat Nitrogen

Pelepasan lambat adalah metode pelepasan
bahan aktif sebagai fungsi waktu. Pelepasan bahan
aktif dapat dikendalikan oleh pelepasan mikroba atau
air dan itu karena sifat kimia bahan. Pupuk
merupakan hal penting dalam ketahanan pangan yang
dapat menjadi bahan masukan bagi pembangunan
berkelanjutan dari produksi tanaman. Pupuk lepas

lambat adalah pupuk yang dilapisi dengan bahan lain
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untuk melepaskan bahan aktifnya secara perlahan ke
dalam tanah dalam jangka waktu tertentu. Metode ini
cocok untuk pertanian dan secara konsisten
melepaskan nitrogen ke tanaman. Ini juga
meningkatkan kualitas tanah, kontrol properti dan
tingkat perkecambahan (Al-Samarrai et al., 2018).

Salah satu tujuan terpenting dari manajemen
agronomi adalah pengembangan pupuk ramah
lingkungan, yang mempromosikan pengelolaan nutrisi
yang berkelanjutan untuk memastikan pertumbuhan
hasil tanaman. Salah satu metode untuk mengurangi
kehilangan nutrisi pupuk melibatkan penggunaan
pupuk lepas lambat, yang telah dirancang untuk
melepaskan nutrisi secara bertahap ke tanaman pada
tingkat yang sesuai dengan kebutuhan tanaman.
Keuntungan menggunakan pupuk lepas lambat
dibandingkan dengan jenis konvensional sangat
beragam, seperti peningkatan efisiensi pupuk,
pasokan nutrisi terus menerus untuk waktu yang lama
dan penurunan kehilangan nutrisi oleh penguapan
dan pencucian ke permukaan dan air tanah (Franca et
al,, 2017).

Berbagai upaya telah dilakukan untuk
meningkatkan efisiensi pupuk nitrogen khususnya

urea dengan cara memperbesar ukuran, melapisi
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pupuk dengan senyawa lain dan memasukkan pupuk
ke dalam matriks padat untuk menghasilkan pupuk
lepas lambat. Pupuk Lepas Lambat merupakan pupuk
yang dirancang untuk melepaskan unsur hara secara
terkendali sesuai dengan kebutuhan unsur hara
tanaman, sehingga meningkatkan efisiensi
penyerapan pupuk yang pada gilirannya akan
menurunkan biaya pemupukan dan meningkatkan
produktivitas tanaman (Azeem et al, 2014). Pupuk
lepas lambat memiliki kemampuan dalam
mempertahankan keberadaan unsur hara dalam tanah
sehingga dapat mengefektifkan penyerapan tanaman
akan unsur hara yang dibutuhkan. Pupuk lepas lambat
juga dapat mengontrol pelepasan unsur sesuai dengan
jumlah dan waktu yang dibutuhkan tanaman.
Perlakuan ini akan menurunkan biaya kebutuhan para
petani akan pemberian nutrisi kepada tanaman.
Pemupukan yang biasanya dilakukan tiga kali dalam
seminggu dapat dilakukan cukup sekali dalam satu
bulan (Yerizam et al., 2017)

Sejumlah pupuk lepas lambat telah
dikomersialkan selama beberapa dekade terakhir. Ada
tiga jenis Pupuk lepas lambat : formulasi tipe matriks
merupakan kategori Pupuk lepas lambat terbesar

karena fabrikasinya yang sederhana. Kandungan aktif
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terdispersi dalam matriks dan berdifusi melalui pori-
pori pada fase pembawa. Pupuk berlapis adalah
kategori utama kedua dari Pupuk lepas lambat, di
mana inti pupuk dikelilingi oleh bahan inert.
Pelepasan nutrisi pupuk dikendalikan oleh difusi
melalui cangkang. Kategori utama ketiga Pupuk lepas
lambat adalah produk pelepasan yang dikendalikan
secara kimia, seperti : urea-formaldehida dan
polifosfat. Pelepasan jerami, tandan kosong kelapa
sawit, kayu, pupuk rami dikendalikan oleh tingkat
degradasi, yaitu dipengaruhi oleh banyak faktor,
seperti suhu, pH, ion, berat molekul polimer dan
mikroorganisme dalam tanah (Ramli, 2019).

Pupuk lepas lambat nitrogen diklasifikasikan
sebagai pupuk alami dengan kandungan nitrogen yang
bersumber dari hewan, tumbuhan dan sumber
biodegradable yang lain. Jumlah nitrogen yang diambil
oleh tanaman menentukan efektivitas pupuk urea
dalam kurun waktu tertentu. Terobosan baru
pelepasan lambat pupuk nitrogen dianggap sebagai
cara terbaik untuk menyediakan pasokan nitrogen
secara teratur pada tanaman untuk memehuni
kebutuhan zat besi. Pupuk lepas lambat nitrogen yang
sempurna memiliki lapisan bahan polimer organik

maupun anorganik yang ramah lingkungan, adanya



27

bidegradable ikut memperlambat pelepasan nitrogen
sehingga kebutuhan mineral untuk pertumbuhan

tanaaman akan terpenuhi (Beig et al., 2020).

B. Karakterisasi

1. Spektofotometer UV-Vis

Spektofotometer ultraviolet-tampak merupakan
salah satu teknik spektroskopi inframerah yang
digunakan untuk analisis larutan senyawa organik dan
ion logam kompleks hasil yang akan didapatkan dari
analisis akan berupa konsentrasi larutan. Menurut
hukum Beer-Lambert, hubungan antara absorbansi
larutan dengan konsentrasi spesies penyerap dalam
larutan dan panjang lintasan berbanding lurus.
Hukum ini juga merupakan prinsip di balik
spektroskopi absorbansi. Hukum dapat ditulis dalam
bentuk penyerapan A untuk panjang gelombang
tunggal pada persamaan A = a.b.c
dimana A adalah absorptivitas molar senyawa atau
larutan molekul (M-lcm1), B adalah panjang lintasan
kuvet atau tempat sampel (biasanya 1 cm) dan C
adalah konsentrasi larutan (M) (Al-Samarrai et al,
2018). Adapun spektrofotomere UV-Vis dapat dilihat
pada gambar 2.5
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Gambar 2. 5 Instrumen Spektrofotometer Uv-Vis
(Muadifah & Ngibad, 2020)

Spektofotometer Uv-Vis menerapkan konsep
penyerapan radiasi gelombang elektromagnetik dari
suatu sampel pada rentang panjang gelombang
ultraviolet (200 nm). Analisis spektroskopi
bergantung pada pengukuran intensitas warna
larutan yang akan ditentukan konsentrasinya relatif
terhadap larutan standar, dalam prakteknya
penentuan konsentrasi ditentukan dengan basis
absorbansi. Cara kerja dari spektrofotometer Uv-Vis
sendiri adalah ketika molekul pengabsorpsi radiasi
sinar Uv atau visible dengan panjang gelombang
tertentu, elektron dalam molekul akan mengalami
transisi atau pengeksitasi dari tingkat energi yang
lebih rendah ke tingkat energi yang lebih tinggi
(Muadifah & Ngibad, 2020).
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Adapun prosedur penggunaan Spektofotometer
Uv-Vis diawali dengan menghubungkan ke sumber
arus dan dinyalakan dengan menekan tombol ON,
tunggu hingga proses inisiasi sudah selesai dengan
ditandai munculnya warna hijau dan tertulis ready.
Sebelum pengukuran serapan sampel, dilakukan
kalibrasi terlebih dahulu jika diperlukan, lalu diatur
panjang gelombang yang akan digunakan. Sampel
dimasukan ke dalam kuvet dan kuvet dimasukan
setelah dilap dengan tissue, sisi kuvet yang terang
menghadap lubang cahaya dari spektrofotometer.
Setelah diukur dan didapatkan data, kuvet
dikeluarkan dan dibersihkan dari pelarutnya lalu
dikeringkan. Spektrofotometer dimatikan dengan
mengklik  tombol OFF pada main  unit
spektrofotometer (Prihhapso et al, 2020).

. Spektrofotometer FTIR

Spektrofotometer Inframerah menjadi salah satu
metode dengan konsep pengamatan pada interaksi
molekul pada daerah panjang gelombang 0,75 - 1.000
um atau pada bilangan gelombang 13.00 - cm?
dengan bantuan radiasi elektromagnetik. Metode ini
memiliki beberapa teknik, yaitu teknik emisi

(emmision), teknik serapan (absorption), dan teknik



30

fluorensi (fluorescence). Komponen medan listrik
yang banyek berperan dalam spektroskopi hanyalah
berupa fenomena pemantulan, transmisi, pembiasan,
dan penyerapan. Sebagai contoh adanya penyerapan
gelombang elektromagnetik akan memicu terjadinya
eksitasi beberapa tingkat energi dalam molekul
berupa vibrasi, rotasi, ataupun eksitasi elektronik.
Perubahan energi eksitasi tersebut akan diikuti
dengan perubahan amplutido vibrasi molekul yang
dikenal sebagai tanggapan radiasi IR (sinyal) (Risa, N.
Etal, 2019).

Spektroskopi Fourier Transform Infrared (FTIR)
merupakan teknik analisis yang digunakan dalam
proses penentuan struktur molekul dari suatu
senyawa. Komponen vital instrumen ini adalah
inferometer Michelson, dimana komponen tersebut
dapat memecah radiasi inframerah menjadi
komponen frekuensi. Penggunaan FTIR dengan
infrerometer Michelson lebih direkomendasikan
daripada spektroskopi inframerah yang lain, karena
struktur informasi molekul dapat dibentuk secara
akurat dan dipancarkan dengan resolusi yang lebih
tinggi (Sankari, 2010). Penampakan dari instrumen

FTIR dapat dilihat pada Gambar 2.6.
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Gambar 2. 6 Instrumen FTIR (Khopkar, 2008).

Teknik pengoprasian FTIR tidak sama dengan
Spektrometer inframerah lainnya, Inferometer
Michelson pada FTIR digunakan untuk pengganti
monokromator  yang  bertempat di  depan
monokromator yang nantinya akan menyalurkan
sinyal detektor menyesuaikan dengan besarnya
frekuensi dan bentuk program interferensi (Khopkar,
2008). Salah satu contoh dari hasil FTIR dapat dilihta
pada gambar 2.7.
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Gambar 2. 7 Spektrum FTIR Urea (a), pupuk silika
(b), pupuk kitosan (c), dan pupuk urea-silika-kitosan
(d) (Savana et. al., 2018)

Menurut (Savana et. al., 2018) dalam hasil analisis
FTIR pada gambar 2.7, dapat diambil diketahui bahwa
Pupuk urea (a) memiliki ikatan ulur NH pada bilangan
gelombang 3450,77 cm' yang menunjukkan adanya
gugus amina, selain itu pupuk urea juga memiliki ulur
C=0 dan tekuk NH pada bilangan gelombang 1664,62
dan 1458,23 cm'! sehingga dapat dilihat bahwa pupuk
urea memiliki gugus amina, C=0 stretching dan NH
bending. Pada pupuk urea yang telah dilapisi kitosan

matriks, terjadi pergeseran bilangan gelombang dari
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3450,77 cm?! menjadi 335046 cm! yang

menunjukkan interaksi pupuk urea dan kitosan.
Interaksi pupuk urea dengan matriks kitosan dan
silika dapat diketahui dengan adanya pergeseran
bilangan gelombang dan perubahan intensitas
serapan pupuk urea pada daerah bilangan gelombang
3450,46 cm! (ulur NH) dan 1664,65 cm-! (uluran
C=0) menjadi 3437 26 cm'! dan 1676,2 cm'! dalam
pupuk urea yang dilapisi matriks kitosan-silika.
Pergeseran bilangan gelombang pada spektrum
menunjukan adanya interaksi antara pupuk urea dan
matriks silika-kitosan. Penyerapan pada 1076,32 cm !
pada pupuk urea silika-kitosan menunjukan adanya
penyerapan oleh vibrasi Si-O-Si. Perubahan intensitas
gelombang dan pergeseran bilangan gelombang akibat
adanya interaksi antara gugus NH; pada pupuk urea
dengan gugus OH kitosan dan silika, sehingga dapat
disimpulkan bahwa pupuk terlapisi dengan matriks
silika-kitosan yang memiliki gugus amina, peregangan

C=0, dan ikatan NH (Savana et. al., 2018).

C. Kajian Riset yang Relevan

Penelitian yang dilakukan oleh Azat et al. (2019)

tentang produksi silika murni dari abu sekam padi



34

dengan metode yang lebih ramah lingkungan, dimana
menyatakan bahwa dalam proses produksi silika murni
dari sekam padi perlu dilakukan kalsinasi dengan suhu
600°C selama 4 jam untuk didapatkan hasil yang terbaik.
Penelitian tersebut menunjukan bahwa hasil terbaik yang
diperoleh memiliki kemurnian tertinggi sebesar 98,67%
dengan luas permukaan sampai dengan 624 m?/g (Azat
etal, 2019).

Penelitian yang dilakukan oleh Savana et al
(2018) tentang sintesis pupuk lepas lambat urea dari
kitosan-silika-glutaraldehid. Penambahan glutaraldehid
dapat menambah kestabilan kitosan dengan membentuk
senyawa antara. Komposisi terbaik yang dihasilkan
diperoleh dari matriks dengan glutaraldehid 1% (v/v)
yang menunjukan persentase pelepasan nitrogen
sebanyak 6,07 %. Sedangkan, pada urea konvensional
menunjukan persentase pelepasan sebesar 7,24%
(Savana et al, 2018).

Penelitian yang dilakukan oleh Wulan et al
(2017) tentang pupuk urea lepas lambat yang disintesis
dengan pelapisan matriks silika-kitosan dengan variasi
perbandingan komposisi (%v/v) matriks 2:1;1,5:1,5;1:2.
Hasil terbaik diuji pelepasan nitrogennya dengan metode
spektroskopi diperoleh dari perbandingan komposisi

(%v/v) matriks 1,5 : 1,5 dengan kadar pelepasan nutrisi
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awal kurang dari 15 % dan kadar pelepasan nutrisi
selama 28 hari kurang dari dan hampir mendekati 75 %
yaitu sebesar 73,74% (Wulan et al., 2017).

Penelitian yang dilakukan oleh Geng et al., (2020)
tentang penambahan asam fulvat pada pupuk urea akan
meningkatkan nilai SPAD (nilai relatif klorofil) pada daun
kapas. Selain itu, penggunaan urea terkontrol sebagai
ganti urea dapat meningkatkan efisiensi penggunaan
nitrogen secara signifikan dan meningkatkan kualitas
serat kapas. Hasil terbaik didapatkan pada kombinasi
urea terkontrol dengan asam fulfat 180 Kg/ha dengan
total penyerapan nitrogen sebesar 262,7 Kg/ha (Geng et
al., 2020)

Penelitian yang dilakukan oleh Savana et al
(2017) tentang penambahan asam fulvat pada pupuk
lepas lambat kitosan-zeolit. Asam fulvat memiliki
kemampuan untuk malarutkan kembali sisa pupuk kimia
dalam tanah sehingga tanah akan menjadi lebih gembur
dan juga dapat menstabilkan pH tanah. Variasi
penambahan asam fulvat menunjukan bahwa semakin
besar kadar asam fulvat yang ditambahkan maka
konsentrasi urea yang terlepas akan lebih kecil/lebih
lambat. Kadar asam fulvat terbesar yang digunakan
adalah 5% dan menghasilkan hasil yang terbaik (Savana

et. al, 2017).
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Perbedaan penelitian ini dengan beberapa kajian
terdahulu adalah dengan adanya penambahan asam
fulvat dalam modifikasi pupuk lepas lambat nitrogen

yang dilapisi dengan silika-kitosan.

Hipotesis

Silika dan kitosan memiliki kemampuan
membentuk ikatan hidrogen dengan urea, ikatan tersebut
akan menghambar pelepasan nitrogen dalam air,
sehingga pelepasan nitrogen dari pupuk lepas lambat
akan dapat lebih lambat dan terkontrol. Asam fulvat
dapat menurunkan pH dari media yang digunakan oleh
pupuk lepas lambat, penurunan pH tersebut akan
membantu menghambat proses hidrolisis urea menjadi
NH3, sehingga akan mengoptimalkan pelepasan lambat

nitrogen dalam medium air dari pupuk lepas lambat.



BAB III

METODE PENELITIAN

Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan mulai bulan Januari

sampai dengan bulan Juli 2023. Penelitian dilakukan di

Laboratorium Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi,

Universitas Islam Negeri Walisongo Semarang sebagai

tempat perlakuan awal antara lain preparasi silika sekam

padi, sintesis beads silika-kitosan-urea, sintesis beads

silika-kitosan-asam fulvat-urea, dan uji lepas lambat.

Adapun karakterisasi dilakukan di Laboratorium Fisika,

Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Islam Negeri

Walisongo Semarang.

Alat dan Bahan

1.

Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini berupa
gelas beaker, tabung reaksi, pemanas, batang
pengaduk, termometer, magnetic stirer, kaca arloji
pipet tetes, cawan porseline, oven, labu kerucut,
syringe atau jarum suntik, dan inkubator. Adapun
instrumen yang digunakan adalah spektofotometer
UV-Vis Orion Aquamate 8000, dan spektrofotometer
FTIR Alpha II bruker di UIN Walisongo Semarang.

37
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2. Bahan

Bahan yang digunakan dari penelitian ini, yaitu
limbah sekam padi yang diperoleh dari lingkunagn
perumahan Desa Karangan Kec. Kepohbaru Kab.
Bojonegoro Jawa Timur, aquades, kitosan, serta
bahan-bahan kimia produksi Merck dengan kualitas
Pro analis yang meliputi urea Pa. (CO(NHz)z), asam
fulvat, etanol 96% (C:HsOH), asam klorida (HCI),
asam asetat 2% (CH3COOH), asam sitrat (C¢HsO7),

dan p-DAB (para-dimetil amino benzaldehid).

C. Prosedur Kerja
1. Preparasi Silika (Abu Sekam Padi)

Proses preparasi silika (abu sekam padi)
dimulai dengan proses pencucian sekam padi
dengan aquades untuk menghilangkan kontaminan
yang terkandung, lalu sekam padi dikeringkan dalam
oven pada suhu 105°C selama 4 jam. Setelah
pengeringan dalam oven, sekam padi disimpan
dalam wadah polietilen pada suhu ruangan (Azat et
al,, 2019).

Sekam padi digiling dengan penggilingan
kering sehingga didapatkan serbuk halus. Lalu
dilakukan Pre-treatment terhadap serbuk sekam

padi. Sebanyak 40 g sekam padi yang telah dicuci
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dan dikeringkan dicampurkan dengan 1000 mL
asam sitrat 5% dalam gelas Beaker dengan suhu
50°C diaduk terus menerus selama 2 jam. Lalu suhu
diatur pada 80°C selama 1 jam. Sampel disaring dan
dicuci dengan air deionisasi lalu dikeringkan pada
suhu 110°C selama 4 jam (Alyosef et al, 2013).
Sekam padi yang telah diberikan pre-treatment
dikalsinasi dengan furnace pada suhu 600°C selama
4 jam (Azatetal, 2019).

Hasil dari kalsinasi dicampur dengan 100 mL
NaOH 2M pada suhu 90°C dan dengan pengadukan
yang kuat selama 2 jam sampai menjadi Natrium
Silikat (Na,SiO3) yang larut dalam air. Larutan
Na,SiO3 difilter dengan Kkertas saring untuk
menghilangkan sisa residu dan sisa karbon. Untuk
mengubah natrium silikat menjadi asam silikat
(HzSi03), filtrat dititrasi dengan HCl 2M sampai
menunjukan pH = 7 dengan pengadukan secara terus
menerus. Produk yang dihasilkan kemudian
dikeringkan dengan oven pada suhu 105°C selama 4
jam (Azat et al, 2019). Selanjutnya silika yang
dihasilkan dikarakterisasi dengan FTIR.

Pembuatan Larutan Kitosan
Sebanyak 0,2 g kitosan dilarutkan dalam 100

mL larutan asam asetat 2% (b/v). Selama pelarutan,
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larutan diaduk menggunakan magnetic stirrer
selama 2 Jam sampai larutan homogen.

Beads Silika-Kitosan-Urea
Silika dicampurkan ke dalam larutan Kkitosan

dengan perbandingan komposisi 1:2; 1,5:1,5; 2:1
(w/w) dan campuran diaduk selama 30 menit.
Selanjutnya ditambahkan pupuk urea ke dalam
campuran dengan perbandingan berat 7:3 (w:w).
Campuan Silika-Kitosan-Urea diaduk selama 2 jam
pada suhu 27°C. Campuran yang terbentuk
diteteskan ke dalam larutan NaOH 1M menggunakan
syringe, sehingga akan dihasilkan beads Silika-
Kitosan-Urea. Selanjutnya beads yang terbentuk
dikeringkan pada suhu 45°C selama 12 jam (Wulan
et al, 2017). Selanjutnya beads yang dihasilkan
dikarakterisasi dengan FTIR.
Pengujian Lepas Lambat Beads Silika-Kitosan-
Urea
Penentuan Bilangan Gelombang Maksimum
Sebanyak 1 g p-DAB dilarutkan dengan 10 mL
HCI 0,1 M dan 50 mL etanol 96%, larutan diaduk
hingga menjadi homogen. Larutan standar urea 500
mg/L dibuat dengan melarutkan 0,05 g urea dengan
100 mL akuabides. 4 mL larutan standar urea 500

mg/L diambil dan ditambahkan 6 mL larutan
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pengompleks dalam labu ukur 10 mL. Larutan
blangko dibuat dari 4 mL akuabides dan
ditambahkan 6 mL larutan pengompleks dalam labu
ukur. Masing-masing larutan didiamkan selama 1
jam agar reaksi pengompleksan sempurna.
Absorbansi larutan diukur pada panjang gelombang
400-500 nm interval 1 nm dengan spektrofotometer
UV-Vis dan ditentukan A maksimumnya (Azizati,
2017).
Penentuan kadar Urea dalam Sampel

Sebanyak 0,05 g pupuk lepas lambat dengan
variasi silika-kitosan 1:2; 1,5:1,5; 2:1 digerus,
kemudian dimasukkan ke dalam 10 mL aquades dan
digojok selama 2 jam sampai pupuk lepas lambat
larut. Larutan diambil 4 mL dan ditambahkan 6 mL
larutan pengompleks untuk dianalisis konsentrasi N
yang terdapat pada pupuk urea lepas lambat dengan
menghitung nilai absorbansi yang muncul dari
spektrofotometer Uv-Vis pada A maksimum (Xia et
al.,, 2020).
Uji Lepas Lambat Beads Silika-Kitosan-Urea

Sebanyak 200 mL aquades digunakan untuk
merendam beads silika-kitosan-urea semua variasi,
masing-masing variasi diambil sebanyak 1,0 g

sampel Kkering dan dimasukan ke dalam labu
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berbentuk kerucut yang berisi 200 mL aquabides.
Sekitar 4 mL larutan diambi pada jarak waktu
tertentuy, yaitu pada 0, 15, 30, 60, sampai menit ke-
420 dengan interval 1 jam. Sebanyak 4 mL aquades
ditambahkan setiap pengambilan larutan untuk
mempertahankan jumlah pelarut agar tetap konstan
(Al-Samarrai et al., 2018). Larutan yang diambil 4 mL
ditambahkan dengan 6 mL larutan pengompleks
untuk dianalisis konsentrasi N yang terdapat pada
pupuk urea lepas lambat dengan menghitung nilai
absorbansi yang muncul dari spektrofotometer UV-

Vis pada A maksimum (Xia et al,, 2020).

Beads Silika-Kitosan-Urea-Asam Fulvat
Pembuatan Larutan Asam Fulvat 5%, 4%, dan
3%

Asam fulvat dengan berat 5, 4, dan 3 g masing-
masing dilarutkan dalam 100 mL aquades. Larutan
diaduk sampai larutan homogen.

Pembuatan Beads Silika-Kitosan-Urea-Asam
Fulvat

Beads silika-kitosan-urea dengan komposisi
paling optimum yang didapatkan dari tahap 3,
direndam dalam asam fulvat dengan variasi 5%, 4%,

dan 3%. Lalu produk yang dihasilkan dikeringkan
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dibawah sinar matahari dan selanjutnya dikeringkan
pada suhu 50°C selama 2 Jam (Savana et al., 2017).
Selanjutnya beads yang dihasilkan dikarakterisasi
dengan FTIR.
Pengujian Lepas Lambat
Penentuan Kadar Urea pada Sampel

Sebanyak 0,05 g pupuk lepas lambat dengan
variasi asam fulvat 5%, 4%, dan 3% digerus,
kemudian dimasukkan ke dalam 10 mL aquades dan
digojok selama 2 jam sampai pupuk lepas lambat
larut. Larutan diambil 4 mL dan ditambahkan 6 mL
larutan pengompleks untuk dianalisis konsentrasi N
yang terdapat pada pupuk urea lepas lambat dengan
menghitung nilai absorbansi yang muncul dari
spektrofotometer Uv-Vis pada A maksimum (Xia et
al.,, 2020).
Uji Lepas Lambat Beads Silika-Kitosan-Urea-
Asam Fulvat

Sebanyak 200 mL aquades digunakan untuk
merendam produk pupuk lepas lambat nitrogen,
masing-masing pupuk lepas lambat dengan variasi
asam fulvat 5%, 4%, 3%, pupuk lepas lambat tanpa
asam fuvat dan pupuk urea pa. diambil sebanyak 1,0
g sampel kering dan dimasukan ke dalam labu

berbentuk kerucut yang berisi 200 mL aquabides.
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Sekitar 4 mL larutan diambi pada jarak waktu
tertentu, yaitu pada 0 menit, 15 menit, 30 menit, 60
menit, sampai menit 420 dengan interval 1 jam.
Ditambahkan 4 mL aquades setiap pengambilan
larutan untuk mempertahankan jumlah pelarut agar
tetap konstan (Al-Samarrai et al, 2018). Larutan
yang diambil 4 mL ditambahkan dengan 6 mL
larutan pengompleks untuk dianalisis konsentrasi N
yang terdapat pada pupuk urea lepas lambat dengan
menghitung nilai absorbansi yang muncul dari
spektrofotometer Uv-Vis pada A maksimum (Xia et

al,, 2020).



BAB 1V
HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui komposisi
terbaik dalam sintesis pupuk lepas lambat nitrogen berbasis
silika-kitosan-asam fulvat-urea. Pupuk lepas lambat disintesis
dengan variasi silika : kitosan yang berbeda, yaitu 1:2, 1,5:1,5,
2:1 dan hasil yang paling optimum akan dilakukan
penambahan asam fulvat dengan variasi konsentrasi 3%, 4%,
dan 5%. Pupuk lepas lambat nitrogen dengan masing-masing
variasi akan dikarakterisasi dengan instrumen Fourier
Transform Infrared (FTIR), uji lepas lambat dilakukan dengan
Spektrofotometer UV-Vis dan pengompleksan larutan

dilakukan dengan penambahan reagen pDAB .

A. Preparasi Silika (Abu Sekam Padi)

Silika diperoleh dari abu sekam padi yang disintesis
dengan metode Kkarbonasi dan pengendapan untuk
menghasilkan silika. Sekam padi dibersihkan untuk
menghilangkan kotoran dan kontaminan yang ada,
selanjutnya sekam padi digiling untuk didapatkan serbuk
halus dan dilakukan Pre-treatment dengan 1000 mL asam
sitrat 5% terhadap serbuk sekam padi. Asam sitrat dapat
meningkatkan kualitas kimia dari abu sekam padi dengan

mengurangi atau menghilangkan kandungan oksida di
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dalamnya, asam sitrat juga akan menghidrolisis bahan
organik utama dari sekam padi, yaitu selulosa dan
hemiselulosa (Alyosef et al., 2013). Sekam padi yang telah
dilakukan Pre-treatment dikalsinasi pada suhu 600°C
selama 4 jam, dengan suhu tersebut kristal silika dapat
terbentuk serta pengurangan berat sekam padi telah
mencapai kestabilan dalam proses kalsinasi (Azat et al.,
2019).

Penambahan NaOH dan HCI pada hasil kalsinasi
digunakan untuk memperoleh endapan silika, proses
melibatkan 2 tahapan yaitu pelarutan oleh alkali dan
pengendapan dengan asam seperti reaksi yang ada pada

persamaan 4.1 dan 4.2.

2NaOH + Si0; - NazSiOs + H20 (4.1)
Na,SiOs + HCl - SiOs (gel)d + 2NaCl + Ho0  (4.2)

NaOH akan melarutkan silika dan membentuk Na,SiO3
dan penambahan asam klorida (HCI) terhadap larutan
Na;Si03 akan mempromosikan gugus silanol (R3Si-OH)
yang nantinya akan mengarah pada perluasan gugus
siloksan (Si-O-Si) tiga dimensi (Azat et al, 2019).
Penambahan HCl akan mengendapkan silika berupa gel
silika yang terbentuk dengan semakin menurunnya pH
campuran. Gel silika yang didapatkan dicuci terlebih

dahulu dengan air panas untuk menghilangkan garam
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NaCl yang merupakan hasil samping dari pembentukan
gel silika. Selanjutnya, gel silika dikeringkan dalam oven
dengan suhu 105°C selama 4 jam sehingga didapatkan

silika kering. Foto hasil sintesis dari silika disajikan pada

Gambar 4.1

Gambar 4. 1 Hasil sintesis silika dari sekam padi

Silika yang dihasilkan berupa bubuk putih kering
yang sebelumnya berupa gel basah yang kemudian
dikeringkan dengan oven, pengayakan dengan 100
mesh digunakan dalam mempermudah proses
selanjutnya, yaitu pembuatan beads silika-kitosan-urea.
Gugus fungsi yang terdapat pada silika diidentifikasi
dengan spektrofotometer FTIR, analisis instrumen FTIR
dilakukan untuk mengetahui vibrasi gugus fungsi dan
jenis ikatan yang terbentuk pada sampel silika yang

ditunjukan pada gambar 4.2.
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Gambar 4. 2 Spektrum FTIR Silika (Si03)

Tabel 4. 1 Perbandingan spektrum FTIR hasil sintesis

dengan referensi

Panjang Gelombang (cm-1)

NO Gugus Referensi Hasil
Rentang (Azat et. sintesis
al, 2019)
vibrasi ulur
asimetris 1000'_ 1060 1048,09
1. .. . 1100 cm™?
=Si-0 dari (@) cm! cm!
(=Si-0-Six)
vibrasi ulur 1630 cm® 1634 162951
2. =Si-0dari
(b) cm-! cm-!

(=Si-OH)
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vibrasi tekuk
3. =Si-0dari 750-800 o 0 o, 79071

-1 -1
(=Si-0-Si=) cm(c) cm

a) (Hossain et al., 2017)
b) (Solihudin et. al, 2021)
c) (Meléndez-Ortiz et al., 2014)

Hasil yang didapatkan dapat dilihat pada Puncak
serapan pada bilangan gelombang 1048,09 cm!
menunjukan vibrasi ulur asimetris =Si-O dari (=Si-0-
Si=), hasil tersebut tidak berbeda jauh dengan
penelitian Hossain et al, (2017) yang menemukan
vibrasi ulur asimetris =Si-0 dari (=Si-0-Si=) pada 1060
cmtdan 1029 cm-l. Puncak serapan pada 1629,51 cm-!
menunjukan adanya vibrasi ulur =Si-O dari (=Si-OH)
(Solihudin et. al, 2021). Puncak pada bilangan
gelombang 790,71 cm! sesuai dengan vibrasi tekuk
=Si-0 dari (=Si-0-Si=) (Meléndez-Ortiz et al., 2014).

Berdasarkan hasil interpretasi spektrum FTIR,
diketahui bahwa silika memiliki karakteristik dengan
gugus siloksan (=Si-0-Si=), dan gugus silanol (=Si-OH).
Hasil uji FTIR dari silika ini sejalan dengan penelitian
yang dilakukan oleh Azat et al., (2019) tentang produksi
silika murni dari limbah sekam padi di kazakhstan, dan
membuktikan bahwa sintesis silika berhasil dilakukan.
Perbandingan spektrum FTIR hasil sintesis dengan

referensi bisa dilihat pada tabel 4.1.
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Beads Silika-Kitosan-Urea

Pembuatan beads silika-kitosan-urea dilakukan untuk
memodifikasi pupuk urea dengan variasi komposisi
silika-kitosan 1:2, 1,5:1,5, dan 2:1 (w/w), Silika dapat
menghambat pelepasan unsur nitrogen dengan adanya
gugus silanol yang dapat membentuk ikatan hidrogen
dengan urea, sedangkan penambahan kitosan dapat
berperan dalam mengurangi kelarutan silika dalam air
tanah (Indrijayanti, 2019). Perbedaan komposisi silika-
kitosan ini dilakukan untuk didapatkan komposisi
terbaik beads silika-kitosan-urea, dengan asumsi salah
satu dari variasi akan memberikan hasil pelepasan
nitrogen yang lebih lambat. Masing-masing dari variasi
komposisi kitosan-silika ditambahkan urea dengan
perbandingan urea silika-kitosan 7:3 (w/w). Beads silika-
kitosan-urea dengan variasi komposisi silika-kitosan 1:2,

1,5:1,5,dan 2:1 (w/w) disajikan pada gambar 4.3.

A B C \
oy Shoe A 1’?

o e DD : .
. SaVE Q ,1\

o a4 'x

NN el

I

Gambar 4. 3 Beads silika-kitosan-urea. (A) variasi 1:2.
(B) variasi 1,5:1,5. (C) variasi 2:1.
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Hasil sintesis beads silika-kitosan-urea pada gambar
4.3 terlihat berwarna putih tulang pada semua variasi,
dikarenakan semua beads yang dibuat terdiri dari
komposisi bahan yang sama. Karakterisasi dilakukan
pada semua variasi komposisi silika-kitosan, dengan
menggunakan spektrofotometer FTIR untuk mengamati
gugus fungsi yang ada pada masing-masing variasi. Hasil
karakterisasi beads silika-kitosan-urea disajikan pada

gambar 4.4.
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Gambar 4. 4 Spektrum FTIR beads silika-kitosan-urea.
(a) variasi 1:2. (b) variasi 1,5:1,5. (c) variasi 2:1
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Tabel 4. 2 Spektrum hasil uji FTIR Bead:s silika-kitosan-
urea variasi 1:2; 1,5:1,5; dan 2:1

Panjang Gelombang (cm-1)

Referensi Hasil sintesis
No Gugus (Savana
Rentang I
et. al, 1:2 1,5:1,5 2:1
2018)
: . 3100-
vibrasi 3437,26 34273 3429,12  3431,69
1. 3500 ; . . .
ulur NH cm! cm! cm! cm1
cm1(a)
vibrasi 1650~ 16765 167420 167420 145863
2. ulur 1700 P cm-1 cm-1 cm-l
C=0 cm-1(a)
vibrasi 1400\ cg03 145863 145830  1462,06
3. tekuk 1600 I cm-L cm-l cm-1
NH cm1(a)
vibrasi 1000 - 1060 1051,05 1053,98 1060,51
4, ulur 1100 em -1 cm-1 cm-l cm-1
Si-0-Si  cm1(b)
1450 -
C-H 1412 1458,63 1458,30  1462,06
5. e 1465 . . . .
alifatik cm! cm! cm?! cm!
cm 1 (c)
. . 3300 -
vibrasi 3360 3331,38 3332,95 3344,16
6. 3600 . . . .
-OH cm! cm! cm't cm-!
cm1(d)

(a) (Savana et. al., 2018)

(b) (Hossain et al., 2017)

(c) (Sya’diyah et al, 2016)
(d) (Rattanapan et al., 2017)

Berdasarkan gambar 4.4 ditemukan bahwa terdapat

puncak serapan dari beberapa gugus fungsi pada hasil

karakterisasi, pada variasi 1:2 terdapat puncak serapan
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pada bilangan gelombang 3427,3cm! yang menunjukan
adanya vibrasi ulur NH yang menunjukan adanya gugus
amina pada urea. Vibrasi yang sama juga muncul pada
bilangan gelombang 3429,12 cm! pada variasi 1,5:1,5,
serta muncul juga puncak serapan pada bilangan
gelombang 3431,69 cm-! pada variasi 2:1. Selain itu, urea
juga memiliki vibrasi ulur C=0 dan vibrasi tekuk NH yang
muncul puncak serapan pada bilangan gelombang
1674,29 cm! dan 1458,63 cm! pada variasi 1:2. Vibrasi
yang sama juga muncul pada variasi yang lain, pada
variasi 1,5:1,5 puncak serapan muncul pada bilangan
gelombang 1674,20 cm, sedangkan pada variasi 2:1
muncul pada bilangan gelombang 1678,65 cm-! dan
1462,06 cm dan 1458,30 cm L. Sehingga dapat dikatakan
bahwa urea dapat dilihat dengan adanya gugus amina,
vibrasi ulur C=0, dan vibrasi tekuk NH (Savana et. al,
2018).

Seperti penelitian dari Savana et. al, (2018) yang
menunjukan adanya vibrasi ulur NH, vibrasi ulur C=0,
dan vibrasi tekuk NH muncul pada bilangan gelombang
3437 26 cm’l, 1676,2 cm, dan 1458,23 cm. Puncak
serapan vibrasi ulur NH dan vibrasi ulur C=0 mengalami
pergeseran Dbilangan gelombang, yang seharusnya
rentang bilangan gelombang vibrasi ulur NH adalah

3450,77 cm! dan bergeser menjadi 3429,12 cm’,
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sedangkan vibrasi ulur C=0 yang bergeser dari 1664,62
cm! menjadi 1674,20 cm-l. Serapan vibrasi ulur NH
mengalami peningkatan intensitas ketajaman serapan
tertinggi pada variasi 1:2, hal tersebut dimungkinkan
karena adanya pembentukan sejumlah besar ikatan
hidrogen dari gugus NH milik urea dan kitosan yang
kemudian direfleksikan dengan meningkatnya intensitas
ketamajan serapan vibrasi ulur NH. Adanya pergeseran
bilangan gelombang dan perubahan intensitas serapan
urea tersebut menunjukan adanya interaksi antara
pupuk urea dan silika-kitosan (de Silva et al., 2020).
Puncak serapan muncul dari variasi 1:2 pada bilangan
gelombang 1051,05 cm! yang menunjukan adanya
serapan dari oleh vibrasi ulur Si-O-Si. Puncak serapan
yang sama juga muncul pada variasi 1,5:1,5 dan variasi
2:1 yang masing-masing pada bilangan gelombang
1053,98 cm dan 1060,51 cml. Puncak serapan vibrasi
ulur Si-O-Si mengalami pergeseran ke arah bilangan
gelombang yang lebih tinggi dari variasi 1:2 ke variasi
1,5:1,5 dan 2:1, hasil tersebut menunjukan adanya
perbedaan komposisi silika dalam beads. Hasil tersebut
tidak berbeda jauh dengan penelitian Hossain et al,
(2017) dan Savana et. al., (2018) yang masing-masing
menunjukan puncak serapan vibrasi ulur Si-O-Si pada

panjang gelombang 1060 cm-tdan 1076,32 cm1.
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Puncak serapan juga muncul pada masing-masing
bilangan gelombang 1458,63 cm-, 1458,30 cm-, dan
1462,06 cm-! untuk variasi 1:2, 1,5:1,5, dan 2:1 secara
berurutan. Puncak serapan yang muncul pada bilangan
gelombang tersebut menunjukan gugus fungsi C-H
alifatik, sesuai dengan penelitian dari Sya’diyah et al,
(2016) yang menjelaskan gugus fungsi C-H alifatik
muncul dalam rentang bilangan gelombang 1450-1465
cmL. Puncak serapan juga muncul dari variasi 1:2 pada
bilangan gelombang 3331,38 cm'! yang menunjukan
vibrasi regang -OH dari gugus hidroksil. Hasil tersebut
sama dengan penelitian dari (Rattanapan et al.,, 2017)
yang menjelaskan bahwa gugus fungsi dari -OH
(hidroksil) muncul dalam rentang bilangan gelombang
3300 - 3600 cm' Puncak serapan yang sama juga
muncul pada variasi 1,5:1,5 dan 2:1 yang masing-masing
pada bilangan gelombang 3332,95 cm-'dan 3344,16 cm-.

Adanya kitosan juga ditandai dengan gugus C=0
amida, gugus ini menandakan bahwa kitosan yang
dipakai memiliki derajat deasetilasi (DD) kurang dari
100%. Gugus C=0 amida merupakan gugus Kkitin yang
masih tersisa dalam kitosan karena tidak sepenuhnya
hilang pada proses deasetilasi. Hal tersebut berkaitan
dengan ketajaman puncak dari spektrum gugus C=0,

pada variasi 1:2 memiliki puncak paling tajam yang



56

menandakan lebih banyaknya gugus C=0 amida dalam
variasi tersebut.

Berdasarkan hasil interpretasi spektrum FTIR,
diketahui bahwa masing-masing variasi komposisi silika-
kitosan dalam beads silika-kitosan-urea memiliki gugus
karakteristik dari urea, yaitu gugus amina (-NH) dan
gugus C=0. Selain itu, terdapat juga keberadaan gugus
karakteristik dari Silika, yaitu gugus Si-O-Si yang
dilengkapi juga dengan gugus karakteristik kitosan, yaitu
gugus hidroksi (-OH), gugus amina (-NH), C-H alifatik,
dan gugus C=0 amida. Interpretasi spektrum FTIR antara
variasi 1:2, 1,5:1,5, dan 2:1 tidak menunjukan perubahan
bilangan gelombang yang signifikan, pergeseran bilangan
gelombang dan adanya perbedaan intensitas ketajaman
puncak serapan menunjukan adanya interaksi antara
gugus NH; pada urea dengan gugus OH dari silika dan
kitosan, sehingga dapat disimpulkan bahwa beads silika-
kitosan-urea berhasil dibuat. Spektrum hasil uji FTIR
beads silika-kitosan-urea variasi 1:2, 1,5:1,5, dan 2:1 bisa

dilihat pada tabel 4.2

Analisis Kadar Urea dalam Beads silika-kitosan-urea

Pengujian lepas lambat beads silika-kitosan-urea

diawali dengan analisis kandungan urea dalam sampel,



57

hal ini dilakukan untuk melihat seberapa banyak urea
yang terkandung dalam beads. Analisis urea yang
terkandung dalam beads dapat dilakukan dengan
spektrofotometer UV-Vis menggunakan kurva standar
dari larutan standar urea dengan konsentrasi 80, 100,
120, 140, dan 160 ppm. Kurva standar merupakan
seperangkat sampel standar yang telah diketahui
konsentrasinya sehingga dapat digunakan sebagai acuan
untuk menentukan Kkonsentrasi dari sampel tertentu
(Zarwinda et al., 2018).

Pengujian larutan standar urea dilakukan dengan
penambahan reagen p-DAB pada masing-masing sampel.
p-DAB dapat bereaksi dengan urea pada suhu ruangan.

Reaksi yang terjadi antara urea dan p-DAB dapat dilihat

pada gambar 4.5.
0
o, H H N NH;
o)
Asam
co L e
HoN NH,
urea
N N
HaC” CHj HyC~ “CHs
p-DAB kromogen

Gambar 4. 5 Reaksi p-DAB dengan urea
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Hasil dari reaksi tersebut menunjukan adanya
pembentukan senyawa kromogen yang memancarkan
warna kuning sehingga akan dapat terbaca saat
pengujian dengan spektrofotometer UV-Vis. Reaksi
antara p-DAB dengan urea terjadi karena adanya
protonasi gugus dimetilamino yang menghasilkan
defisiensi muatan pada karbonil, sehingga rentan
terhadap serangan nukleofilik oleh urea (Giraldo et. al.,
2017).

Kurva standar urea yang terkandung dalam beads
dengan variasi komposisi silika-kitosan yang digunakan

disajikan dalam kurva pada Gambar 4.6

R?=0,9949

absorbansi

0 T T T 1
80 100 120 140 160

konsentrasi (ppm)

Gambar 4. 6 Kurva standar urea
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Kurva standar urea yang ditunjukan pada gambar 4.6
menjunjukan nilai koefisien korelasi (R2) sebesar 0,9949
dan persamaan garis y = 0,0006x - 0,0196. Nilai
Absorbansi dari persamaan garis tersebut dapat
dinyatakan dalam sumbu y dan konsentrasi dinyatakan
dalam sumbu x. Konsentrasi urea pada beads dapat
dihitung dengan memasukan nilai absorbansi yang
didapat pada setiap variasi dalam persamaan garis hasil
dari kurva standar urea. Hasil dari anaisis urea yang
terkandung dalam beads dengan variasi komposisi silika-

kitosan disajikan dalam grafik pada gambar 4.7.

35 ~

30,194
30 - 27,694 29,22

= = N N
w o v o (6, ]
1 1 1 1 1

Jumlah urea yang terkandung
dalam beads (mg)

variasi 1:2  variasi 1,5:1,5  variasi 2:1
*sampel yang digunakan sebesar 0,05 g

Gambar 4. 7 Jumlah urea dalam beads silika-kitosan-
urea

Berdasarkan gambar 4.7 dapat diketahui bahwa

kandungan urea dalam beads semakin meningkat dengan
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semakin tingginya komposisi silika dalam beads, variasi
2:1 memiliki kandungan silika tertinggi dan diusul
dengan dengan variasi 1,5:1,5 dan 1:2. Jumlah urea yang
terkandung dalam variasi 1:2; variasi 1,5:1,5; dan variasi
2:1 berturut-turut yaitu 27,694 mg, 29,22 mg, dan 30,194
mg.

Adanya perbedaan jumlah urea diakibatkan
perbedaan komposisi silika-kitosan yang digunakan,
perbedaan  komposisi mengakibatkan terjadinya
perbedaan interaksi urea dengan silika dan kitosan dari
masing-masing variasi. Silika mengandung sejumlah
besar gugus hidroksil (-OH), gugus tersebut dapat
membentuk ikatan hidrogen dengan gugus ureido (-
NH,CONH-) dari urea (Xiang et al, 2018). Ilustrasi dari
ikatan hidrogen yang terbentuk antara silika dengan urea

dapat dilihat pada gambar 4.8.

N N )L AN /°

o\ /o,‘\ /N\ /N\ ,,"0\ ‘/o
Si H HH H Si
AN /

Gambar 4. 8 ikatan hidrogen silika urea

Sementara itu, kitosan berperan sebagai pelapis fisik
beads silika-kitosan-urea yang berfungsi untuk

mengurangi proses pelepasan nitrogen dalam urea oleh
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air, kitosan memiliki gugus amina yang akan membentuk
ikatan hidrogen dengan urea. Silika dan urea merupakan
2 senyawa polar, sedangkan kitosan memiliki sifat non
polar, sifat kepolaran inilah yang mempengaruhi
perbedaan urea yang terkandung dalam beads. Hasil
menunjukan semakin tinggi komposisi silika dalam beads
akan sebanding dengan jumlah urea yang terkandung.
Hal ini dikarenakan silika akan lebih mudah untuk
membentuk ikatan dengan urea, karena sama-sama
polar. Sedangkan urea tetap bisa membentuk ikatan
dengan kitosan namun tidak semudah dengan urea.
Beads silika-kitosan-urea variasi 2:1 memiliki
komposisi silika yang lebih banyak, sehingga kadar urea
yang terkandung dalam beads juga lebih banyak, karena
interaksi antara silika dengan urea akan lebih kuat.
Berdasarkan uji kuantitatif analisis kadar urea yang
terkandung dalam beads, dapat diambil kesimpulan
bahwa variasi 2:1 mampu mengikat urea lebih banyak

dibandingkan dengan variasi lainnya.

Pengujian Lepas Lambat Beads silika-kitosan-urea

Variasi beads silika-kitosan-urea dilakukan uji
pelepasan urea dalam media air, uji lepas lambat ini

bertujuan untuk mengetahui kemampuan lepas lambat
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nitrogen dalam pupuk lepas lambat. Masing-masing
variasi dilakukan uji lepas lambat, sampling dilakukan
pada menit ke-0, 15, 30, 60, 120, 180, 240, 300, 360, dan
menit 420. Selain itu, dilakukan uji juga pada urea pa.
sebagai pembanding terhadap beads silika-kitosan-urea.
Pemilihan media air dalam uji lepas lambat dikarenakan
air menjadi salah satu pengaruh hilangnya kandungan
nitrogen dalam pupuk urea konvensional melalui proses
pencucian (leaching).

Uji lepas lambat nitrogen dari beads dilakukan dengan
mencari nilai absorbansi dari masing-masing sampel
yang diambil menggunakan spektrofotometer UV-Vis.
Dari nilai absorbansi yang didapatkan dapat dihitung
konsentrasi nitrogen yang terlepas dalam air melalui
persamaan garis dalam kurva standar urea pada gambar
4.6. Lepas lambat nitrogen dari beads silika-kitosan-urea

dapat dilihat dalam grafik pada gambar 4.9
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Gambar 4. 9 Lepas lambat nitrogen dalam media air
variasi komposisi 1:2; 1,5:1,5; dan 2:1

Sesuai dengan hasil lepas lambat nitrogen dalam
media air yang ditunjukan gambar 4.9 terlihat bahwa
masing-masing variasi beads memberikan proses lepas
lambat yang berbeda. Pupuk urea pa. melepaskan
kandungan nitrogen dengan cepat, hal ini ditandai
dengan larut sempurnanya urea pada medium air dalam
waktu 5 menit saja. Hal tersebut dikaitkan dengan tidak
adanya pelindung urea, sehingga air akan berinteraksi
langsung dengan urea dan proses hidrolisis akan
memudahkan pelepasan nitrogen ke air.

Senyawa nitrogen yang dianalisis berupa amonia yang

dihasilkan dari proses hidrolisis urea dengan melalui
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beberapa rangkaian reaksi kimia. Proses hidrolisis urea
menghasilkan senyawa karbamat, yang kemudian dengan
adanya ion H* berubah menjadi ammonium. Selanjutnya
ammonium dengan adanya penambahan OH akan
mengubah ammonium menjadi amonia. Hidrolisis urea
menjadi amonia dapat dilihat pada mekanisme reaksi

yang berikut ini :

(NH2)2CO + 2H,0 — (NH4)2CO03 (4.3)
(NH4)2C03 + 2H* - 2NH4++ CO, + H,0 (4.4)
NH4* + OH- - NH; + H,0 (4.5)

(Irwanto et al., 2021)

Variasi 2:1 menunjukan pelepasan nitrogen yang
paling lambat dengan adanya grafik yang lebih landai,
dan disusul dengan variasi 1,5:1,5 dan variasi 1:2. Proses
pelepasan nitrogen ke air meningkat dengan semakin
sedikitnya komposisi silika dalam beads. Variasi 2:1
membuktikan bahwa dengan komposisi silika yang lebih
tinggi dalam beads akan meningkatkan ikatan hidrogen
yang terbentuk antara gugus silanol pada silika dengan
urea (Xiang et al, 2018). Menurut Yazhen Shen et al,
(2019) peningkatan komposisi silika akan meningkatkan
kekerasan dan ketahanan beads akan air, sehingga akan
berpengaruh dalam degradasi silika oleh air. Semakin
tahan beads terhadap air akan lebih dapat menahan

pelepasan nitrogen dalam air. Hal tersebut terbukti



65

dengan variasi 1:2 yang beadsnya lebih tahan akan air,
sehingga lebih bisa menahan pelepasan nitrogen dalam
air, dimana variasi tersebut merupakan variasi dengan
komposisi silika yang paling tinggi.

Adapun komposisi kitosan akan berpengaruh pada
bagian luar beads, sifat hidrofobik yang dimiliki kitosan
akan menjadi pelindung fisik terhadap beads, sehingga
silika maupun nitrogen dalam urea akan lebih sukar
terdegrdasi dan terlepas dalam air (Wulan et al., 2017).
Ikatan hidrogen yang terbentuk antara kitosan dan urea
akan meningkatkan lepas lambat nitrogen dalam media
air. Menurut Jayanudin et al, (2021) kitosan akan
melepaskan nitrogen dengan menyerap air terlebih
dahulu, nitrogen dari urea disimpan dan membentuk
ikatan hidrogen dengan amina. Lalu diikuti dengan
pelepasan nitrogen, sehingga pelepasan nitrogen dapat
terkendali.

Sesuai dengan pembahasan di atas, beads dengan
komposisi silika lebih banyak akan lebih tahan terhadap
media air, sehingga beads lebih bisa mengontrol
pelepasan nitrogen dalam air. Kitosan yang memiliki sifat
sukar larut dalam air akan berpengaruh pada ketahanan
beads di bagian luar karena menjadi pelapis yang
melindungi silika dan urea (Wulan et. al, 2017). Maka

dari itu, beads dengan komposisi kitosan yang tinggi
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namun tidak diimbangi dengan silika yang cukup akan
mengurangi kekerasan dan ketahanan beads, sehingga
nitrogen akan lebih cepat terlepas dalam air.

Menurut Sukma et al, (2016) dalam penelitiannya
menjelaskan bahwa terdapat tiga mekanisme dalam
pelepasan pupuk lepas lambat, yaitu proses difusi,
mekanisme lambat dan mekanisme cepat. Proses difusi
adalah proses ketika proton dari media lepas lambat (air)
berdifusi ke dalam sistem beads dan melepaskan
interaksi antar dan inter-polimer. Mekanisme lambat
adalah proses pelepasan urea dari sistem beads dimana
proton yang telah berhasil berdifusi kemudian
melepaskan ikatan urea dalam jumlah sedikit dan secara
lambat. Mekanisme cepat adalah proses pelepasan urea
dari sistem beads pada ikatan yang terbentuk antara
kation dengan unit pada kitosan di mana jumlah urea
yang dilepaskan dalam jumlah yang banyak dan secara
cepat.

Berdasarkan pada gambar 4.9 dapat diketahui bahwa
masing-masing variasi pupuk lepas lambat memiliki
mekanisme lepas lambat nitrogen yang hampir sama.
Ketiga variasi tersebut mengalami dua mekanisme lepas
lambat nitrogen, yang didahului dengan mekanisme
cepat dan mekanisme lambat. Mekanisme cepat

berlangsung pada menit ke-O hingga menit ke-60,
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sedangkan mekanisme lambat berlangsung mulai menit
ke-60 hingga menit ke-420.

Berdasarkan data hasil penelitian, mekanisme lepas
lambat nitrogen dalam air yang paling optimum
didapatkan dari variasi silika-kitosan 2:1. Hal tersebut
dikaitkan dengan komposisi silika yang lebih tinggi dari
pada Kkitosan, dimana akan menambah ketahanan beads
akan pengikisan oleh air namun tidak menghilangkan
penambahan kitosan sebagai pelapis beads, sehingga
akan membantu dalam lepas lambat nitrogen dalam air.
Dengan itu, beads silika-kitosan-urea variasi 2:1 akan
digunakan dalam tahapan selanjutnya, yaitu sintesis

bead:s silika-kitosan-asam fulvat-urea.

Beads silika-kitosan-asam fulvat-urea

Komposisi terbaik dari beads silika-kitosan-urea
diperoleh dari komposisi silika-kitosan variasi 2:1, hal
tersebut dikarenakan variasi 2:1 memiliki grafik lepas
lambat nitrogen yang paling landai diantara grafik variasi
yang lain. Penambahan asam fulvat mempunyai banyak
keuntungan sebagai bagian penting dari proses
pemupukan terhadap tumbuhan. Pengaplikasian asam
fulvat sendiri variatif, bisa langsung diaplikasikan dalam

bentuk padatan, cairan, ataupun sebagai campuran
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pupuk yang lain. Asam fulvat merupakan substansi
humik yang menjadi komponen penting karena dapat
meningkatkan kapasitas menahan air dan penyeimbang
pH (Osman, 2018).

Penambahan asam fulvat dalam penelitian ini
bertujuan untuk meningkatkan kapasitas lepas lambat
pupuk lepas lambat silika-kitosan-urea. Penambahan
asam fulvat dilakukan dengan perendaman beads silika-
kitosan-urea ke dalam larutan asam fulvat dengan variasi
konsentrasi, yaitu konsentrasi 5%, 4%, dan 3% yang
sebelumnya telah dibuat. Pemilihan konsentrasi tersebut
sesuai dengan rujukan yang ada, karena hanya kadar
yang sesuai yang dapat memberikan efek positif terhadap
pupuk lepas lambat (Geng et al., 2020). Adanya variasi
asam fulvat dilakukan untuk memperoleh variasi terbaik
sebagai beads silika-kitosan-asam fulvat-urea. Dengan
asumsi salah satu dari variasi komposisi akan
memberikan hasil pelepasan nitrogen yang lebih lambat.
Beads yang dihasilkan dikeringkan pada suhu 50°C
selama 2 jam untuk dihasilkan beads silika-kitosan-asam
fulvat-urea. Penampakan dari hasil sintesis beads silika-
kitosan-asam fulvat-urea dengan variasi asam fulvat 3%,

4%, dan 5% disajikan pada gambar 4.10.
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l‘ - I *
Gambar 4. 10 Beads silika-kitosan-asam fulvat-urea. (A)
variasi 5%. (B) variasi 4%. (C) variasi 3%

Hasil sintesis beads silika-kitosan-asam fulvat-urea
pada gambar 4.10 terlihat berwarna coklat yang
mengindikasikan adanya asam fulvat dalam beads
tersebut. Beads silika-kitosan-asam fulvat-urea terlihat
semakin berwarna gelap dengan meningkatnya
konsentrasi asam fulvat yang ditambahkan. Karakterisasi
dilakukan pada semua variasi beads silika-kitosan-asam
fulvat-urea, dengan menggunakan spektrometer FTIR
untuk mengamati gugus fungsi yang ada pada masing-
masing variasi. Hasil karakterisasi dari variasi komposisi
beads silika-kitosan-asam fulvat-urea dan urea pa.

disajikan pada gambar 4.11.
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Transmitansi (%)

|~ asam fulvat

—— urea pa.

= variasi asam fulvat 5%
=~ variasi asam fulvat 4%
= variasi asam fulvat 3%

4000 3500

. T :
3000 2500 2000 1500

Bilangan Gelombang cm

500

Gambar 4. 11 Spektrum FTIR beads silika-kitosan-asam
fulvat-urea. (a) variasi 5%. (b) variasi 4%. (c) variasi 3%.

(d) urea pa. (e) asam fulvat

Tabel 4. 3 Spektrum hasil uji FTIR Beads silika-kitosan-asam

fulvat-urea

Panjang Gelombang (cm1)

No Gugus Rentang Asam Urea Hasil sintesis
fulvat pa. Var5% Var4%  Var3%
100-
1 Vibrasi ulur 33 50000 i 3443,7 3443,88 3450,78 3447,35
) NH cm! cm! cm! cm!
cml(a)
1650-
2 vibrasi ulur 1700 ) 1674,3 1674,52 1670,04 1670,20
) C=0 amida cm? cm? cmt? cm?

cm(a)




w
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1400-
vibrasi 1462,1 1463,06 1455,17 1455,39
1600
tekuk NH cml cm! cml cm!
cml(a)
. . 1000 -
vibrasi ulur 1092,41 1090,08 1088,23
Si-0-Si 1100 ) i cm! cm? cm!
cmt(b)
1450- 1453,77 1463,06 1455,17 1455,39
C-H alifatik 1465 ’ - ’ ’ ’
cm! cm'l cm! cm!
cm ! (c)
3300 - 3314,44 3350,82 336098 3362,04
vibrasi -OH 3600 9 - I _’1 "
cm cm cm cm
cmt(d)
1600 -
C=0 1593,65 1624,57 1624,39 1624,61
. 1650 -
karboksilat cm! cm! cmt cm!
cml(e)
1100-
C-0 1150,19 1154,80 1158,65 1159,42
. 1300 -
karboksilat cm! cm? cm? cm!
cml(e)

(a) (Savana et. al., 2018)
(b) (Hossain et al., 2017)

(c) (Sya’diyah etal, 2016)
(d) (Rattanapan et al., 2017)
(e) (Oktaviana et al., 2020)

Berdasarkan pada gambar 4.11 ditemukan bahwa
terdapat puncak-puncak yang mengindikasikan adanya
berbagai gugus yang terdapat pada urea pa. dan beads
silika-kitosan-asam fulvat-urea. Urea pa. dapat ditandai
dengan adanya vibrasi ulur NH, vibrasi ulur C=0, dan
vibrasi tekuk NH. Vibrasi ulur NH dari urea pa.
ditunjukan dengan adanya puncak serapan pada bilangan
gelombang 3443,77 cm' dan 3349,04 cm, sedangkan
puncak serapan pada 1674,35 cm! dan 1462,15 cm'!
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masing-masing menunjukan adanya vibrasi ulur C=0 dan
vibrasi tekuk NH. Interaksi antara urea pa. dengan silika-
kitosan-asam fulvat dapat diketahui dengan adanya
pergeseran bilangan gelombang pada puncak serapan
gugus fungsional dari urea pa.

Variasi asam fulvat 5% menunjukan adanya puncak
serapan pada bilangan gelombang 3443,88 cm-! yang
menunjukan adanya vibrasi ulur NH, vibrasi tersebut
mengindikasikan adanya gugus amina pada urea. Puncak
serapan yang sama juga muncul pada variasi asam fulvat
3%, dan 4% yang masing-masing pada bilangan
gelombang 3450,78 cm'! dan 3447,35 cm'l. Adanya urea
juga ditandai dengan munculnya vibrasi ulur C=0 dan
vibrasi tekuk NH, vibrasi ulur C=0 muncul pada variasi
asam fulvat 5%, 4%, dan 3% masing-masing pada
bilangan gelombang 1674,52 cm', 1670,04 cm'!, dan
1670,20 cmL. Sedangkan untuk vibrasi tekuk NH ditandai
dengan adanya puncak serapan pada rentang bilangan
gelombang 1400-1600 cm . Puncak serapan muncul dari
variasi 5% pada bilangan gelombang 1463,06 cm,
sedangkan variasi 4% dan 3% masing-masing muncul
pada bilangan gelombang 1455,17 cm-1, dan 1455,39 cm'!
(Savana et. al, 2018). Adanya pergeseran bilangan

gelombang dan perubahan intensitas serapan urea
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tersebut menunjukan adanya interaksi antara pupuk
urea dan silika-kitosan-asam fulvat (de Silva et al., 2020).

Puncak serapan juga muncul pada bilangan
gelombang 1092,41 cm dari variasi asam fulvat 5%,
serapan pada bilangan gelombang tersebut menunjukan
adanya vibrasi ulur dasi Si-O-Si. Puncak serapan yang
hampir sama juga ditunjukan pada variasi yang lain,
variasi 4% terletak pada bilangan gelombang 1090,08
cm'! dan variasi 3% pada bilangan gelombang 1088,23
cm'l. Pergeseran puncak serapan vibrasi ulur Si-O-Si
pada penambahan asam fulvat mengarah ke bilangan
gelombang yang lebih besar, hal tersebut dikarenakan
adanya interaksi antara gugus Si-O-Si dengan gugus
fungsional dari asam fulvat. Penelitian Hossain et al,
(2017) dan Savana et. al.,, (2018) menunjukan hasil yang
tidak jauh berbeda dimana masing-masing menunjukan
puncak serapan vibrasi ulur Si-O-Si pada panjang
gelombang 1060 cm-1dan 1076,32 cm™™.

Puncak serapan juga muncul pada masing-masing
bilangan gelombang 1463,06 cm, 1455,17cm’!, dan
1455,39 cm! untuk variasi asam fulvat 5%, 4%, dan 3%
secara berurutan. Puncak serapan yang muncul dalam
rentang  bilangan  gelombang 1450-1465 cm'!
menunjukan adanya vibrasi tekuk dari gugus C-H alifatik

(Sya’diyah et al, 2016). Sedangkan puncak serapan yang
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muncul dalam rentang bilangan gelombang 3000-3600
cm! menunjukan adanya vibrasi ulur dari gugus gugus
hidroksil (-OH). Variasi asam fulvat 5% menunjukan
puncak serapan pada bilangan gelombang 3350,82 cm,
sedangkan variasi asam fulvat 4% dan 3% ditunjukan
puncak serapan pada bilangan gelombang 3360,98 cm,
dan 3362,04 cm-! (Rattanapan et al., 2017).

Asam fulvat dapat ditandai dengan adanya gugus
hidroksil (-OH), C-H alifatik, C=0 karboksilat, dan C-O
karboksilat. Gugus hidroksil muncul pada bilangan
gelombang 3314,44 cm! dengan puncak yang lebar,
sedangkan C=0 dan C-O karboksilat masing-masing muncul
pada bilangan gelombang 1593,65 cm dan 1150,19 cm-.
Hasil tersebut sesuai dengan penelitian Oktaviana et al,
(2020) yang menunjukan adanya gugus C=0 karboksilat
yang muncul pada rentang bilangan gelombang 1600-
1650 cm!, sedangkan gugus C-O muncul pada rentang
bilangan gelombang 1100-1300 cm-. Puncak serapan pada
bilangan gelombang 1453,77 cm® menunjukan adanya
gugus C-H alifatik yang rentang bilangan gelombangnya
sudah dibahas sebelumnya.

Puncak serapan vibrasi ulur gugus hidroksil (-OH)
muncul dari tiap variasi penambahan asam fulvat,
dimana gugus tersebut telah dibahas sebelumnya. Hasil

tersebut tidak jauh berbeda dengan penelitian Oktaviana
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et al, (2020) yang menunjukan adanya puncak serapan
pada bilangan gelombang 3425 cm-l. Sedangkan hasil
FTIR gugus C-H alifatik telah dibahas sebelumnya,
dimana hasil yang didapatkan tidak berbeda jauh dengan
penelitian Sharma et al, (2022) yang menunjukan
adanya puncak serapan pada bilangan gelombang
1446,50 cm1.

Puncak serapan dari spektrum variasi asam fulvat 5%
juga muncul pada bilangan gelombang 1624,57 cm-! yang
menunjukan adanya gugus C=0 karboksilat. Spektrum
dari variasi asam fulvat 4% dan 3% juga muncul masing-
masing pada bilangan gelombang 1624,39 cm', dan
1624,61 cm'l. Gugus C-O karboksilat juga merupakan
gugus karakteristik dari asam fulvat, pada penelitian
Sharma et. al, (2022) menunjukan adanya gugus C-O
karboksilat pada bilangan gelombang 1126 cm.
Spektrum hasil uji FTIR dari variasi asam fulvat 5%, 4%
dan 3% masing-masing memunculkan puncak serapan
pada 1154,80 cm, 1158,65 cm'?, dan 1159,42 cm’,
secara berurutan.

Berdasarkan dari hasil interpretasi berbagai puncak
serapan yang muncul pada spektrum FTIR, diketahui
bahwa masing-masing variasi penambahan asam fulvat
dalam beads silika-kitosan-asam fulvat-urea memiliki

gugus karakteristik dari urea, silika, kitosan, dan asam
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fulvat. Gugus karakteristik dari urea meliputi gugus
amina (-NH) dan gugus C=0 amida. Sedangkan gugus
karakteristik silika yaitu gugus Si-O-Si yang ditunjukan
dengan vibrasi ulur. Gugus karateristik dari kitosan yaitu,
gugus hidroksi (-OH), gugus amina (-NH), gugus C=0
amida dan gugus C-H alifatik. Asam fulvat ditambahkan
ditandai dengan adanya gugus Kkarakteristik gugus
hidroksil, C-H alifatik, gugus C-O karboksilat dan gugus
C=0 Kkarboksilat. Sehingga dapat disimpulkan bahwa
beads silika-kitosan-asam fulvat-urea berhasil dibuat.
Representasi hasil uji FTIR beads silika-kitosan-asam

fulvat-urea bisa dilihat pada tabel 4.3.

Pengujian Lepas Lambat Beads silika-kitosan-asam
fulvat-urea

Analisis kandungan urea dalam beads dilakukan
terlebih dahulu pada proses uji lepas lambat beads silika-
kitosan-asam fulvat-urea. Beads yang dihasilkan berasal
dari beads silika-kitosan-urea dengan variasi yang sama,
sehingga dapat diasumsikan ketiga variasi beads
memiliki kandungan urea yang hampir sama. Adapun
perbedaan warna pada beads dikarenakan perbedaan
variasi asam fulvat yang digunakan. Maka, perlu

dilakukan analisis untuk membuktikan asumsi tersebut
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dengan analisis kandungan urea dalam beads silika-
kitosan-asam fulvat-urea.

Analisis urea yang terkandung dalam beads dilakukan
dengan spektrofotometer UV-Vis menggunakan kurva
standar dari larutan standar urea 80, 100, 120, 140, dan
160 ppm yang dapat dilihat pada Gambar 4.5. Kurva
standar urea yang ditunjukan pada gambar 4.5
menjunjukan nilai koefisien korelasi (R?) sebesar 0,9949
dan persamaan garis y = 0,0006x - 0,0196. Persamaan
garis tersebut akan menunjukan konsentrasi urea dari
masing-masing sampel. Hasil dari anaisis urea yang
terkandung dalam beads dengan variasi komposisi silika-

kitosan disajikan dalam grafik pada gambar 4.12

35 -
50 | 2838 2859 2881

25 -
20 -
15 -
10 -
5
0 - T T T

var 3% var 4% var 5% var 0%

30,19

Jumlah urea yang terkandung
dalam beads (mg)

*sampel yang digunakan sebesar 0,05 g

Gambar 4. 12 Jumlah urea dalam beads silika-kitosan-
asam fulvat-urea
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Berdasarkan gambar 4.12 didapatkan informasi
bahwa urea yang terkandung dalan beads semakin
meningkat dengan semakin tingginya konsentrasi dari
penambahan asam fulvat. Kandungan urea dalam beads
tidak jauh berbeda dari tiap variasi, variasi asam fulvat
5% memiliki kandungan tertinggi sebanyak 28,81 mg dan
disusul dengan variasi 4% dan 3% dengan kandungan
masing-masing 28,59 mg dan 28,38 mg. Kandungan urea
dalam beads menurun setelah penambahan asam fulvat,
Hal tersebut dikarenakan belum adanya interaksi antara
beads dengan asam fulvat, sehingga urea yang
terkandung belum ada yang terlepas (Savana et. al,
2017).

Kemungkinan perbedaan jumlah urea yang
terkandung dalam beads diakibatkan perbedaan jumlah
urea yang terlepas karena adanya kontak dengan
molekul air saat perendaman dengan asam fulvat.
Konsentrasi asam fulvat yang menurun akan mengurangi
interaksi asam fulvat dengan urea, yaitu gugus HCOs
yang mengikat gugus NH.*, sehingga pada variasi 3%
memiliki kandungan urea yang lebih sedikit daripada
yang lain.

Beads silika-kitosan-asam fulvat-urea variasi 5%, 4%,
3%, 0% dan urea pa. dilakukan uji pelepasan urea dalam

media air untuk mengetahui daya lepas lambat nitrogen
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dalam pupuk lepas lambat. Masing-masing variasi
dilakukan sampling sebanyak 4mL pada menit ke-0, 15,
30, 60, 120, 180, 240, 300, 360, dan menit 420. Pemilihan
media air dalam uji lepas lambat karena air menjadi salah
satu pengaruh hilangnya kandungan urea dalam pupuk
urea konvensional melalui proses leaching (pencucian).
Uji lepas lambat nitrogen dari beads dilakukan dengan
mencari nilai absorbansi dari masing-masing beads
menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Dari nilai
absorbansi yang didapatkan dapat dihitung konsentrasi
urea yang terlepas dalam air melalui persamaan garis
dalam kurva standar urea pada gambar 4.5. Lepas lambat
nitrogen dalam media air dari beads silika-kitosan-urea

dapat dilihat dalam grafik pada Gambar 4.13
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Gambar 4. 13 Lepas lambat nitrogen dalam media air
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Sesuai dengan hasil lepas lambat nitrogen dalam
media air yang ditunjukan gambar 4.13 terlihat bahwa
masing-masing variasi sampel memberikan proses
pelepasan nitrogen ke media air yang berbeda-beda.
Pupuk Urea pa. melepaskan kandungan nitrogen dengan
sangat cepat karena tidak adanya penghalang interaksi
antara urea dengan pelarut (media air), sehingga
nitrogen lebih mudah untuk terlepas. Uji lepas nitrogen
dalam urea pa. didapatkan bahwa dapat 100% larut dan
terkandung dalam air selama 5 menit. Berbeda dengan
beads yang dihasilkan, baik dengan adanya penambahan
asam fulvat maupun tidak. Beads memberikan pelepasan
urea dalam air lebih lambat, hasil tersebut menunjukan
bahwa penambahan silika, kitosan, dan asam fulvat pada
urea mampu mempengaruhi lepas lambat nitrogen dari
urea dalam media air.

Uji pelepasan nitrogen dalam air menunjukan adanya
peningkatan proses lepas lambat dengan meningkatnya
konsentrasi asam fulvat dalam beads. Variasi beads
dengan penambahan asam fulvat 5% menunjukan grafik
yang paling landai, namun pada penambahan asam fulvat
4% dan 3% tidak menunjukan perbedaan yang begitu
besar dalam proses lepas lambat urea. Hal tersebut
dikarenakan konsentrasi yang tepat akan memberikan

efek lepas lambat yang lebih efektif terhadap pelepasan
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urea. Perbedaan yang cukup besar ditunjukan antara
beads tanpa penambahan asam fulvat dengan beads
dengan asam fulvat, hal tersebut menunjukan
penambahan asam fulvat dalam beads silika-kitosan-urea
dapat menambah daya lepas lambat nitrogen dari urea
dalam media air.

Asam fulvat termasuk dalam bahan makromolekul
polielektrolit yang mempunyai gugus fungsional seperti -
COOH, -OH fenolat, dan -OH alkoholat. Asam fulvat dapat
menurunkan pH media yang digunakan, pH yang rendah
akan dapat menghambat proses hidrolisis urea sehingga
dapat menghambat pelepasan nitrogen dalam bentuk
amonia (Rosliza et al., 2009). Proses hidrolisis urea akan
melepas sejumlah NH4* dalam jumlah yang besar, yang
bersamaan dengan pelepasan HCOz dari asam fulvat.
HCO3 yang bermuatan negatif akan mengikat sebagian
besar NH4* dengan muatan positif, sehingga akan
menahan proses perubahan amonium menjadi amonia.
Proses tersebut tentunya akan mengurangi pelepasan
nitrogen dalam bentuk amonia dalam air (Reeza et al,
2009). Variasi dengan penambahan asam fulvat 5%
menjadi variasi yang paling efektif dalam pelepasan urea,
hal tersebut dikarenakan semakin tinggi konsentrasi

asam fulvat maka HCOz yang dilepaskan akan semakin
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banyak sehingga lebih dapat menahan perubahan
amonium menjadi amonia.

Seperti yang telah dibahas sebelumnya, Menurut
Sukma et al, (2016) dalam penelitiannya menjelaskan
bahwa terdapat tiga mekanisme dalam pelepasan pupuk
lepas lambat, yaitu proses difusi, mekanisme lambat dan
mekanisme cepat. Berdasarkan pada gambar 4.11 dapat
diambil informasi bahwa masing-masing variasi pupuk
lepas lambat memiliki mekanisme lepas lambat yang
kurang lebih sama, baik dengan penambahan asam fulvat
maupun tidak. Kedua mekanisme lepas lambat urea
dialami dalam semua variasi pupuk lepas lambat, dimana
mekanisme cepat berlangsung pada menit ke-0 hingga
menit ke-60, dan mekanisme cepat terjadi setelah menit
ke-60. Sedangkan pada urea pa. mekanisme pelepasan
urea terbilang cepat namun stabil, karena tidak adanya
penghalang pelepasan urea sehingga urea akan lebih
cepat terlepas dari pada pupuk lepas lambat yang telah
disintesis.

Data hasil penelitian menunjukan bahwa mekanisme
lepas lambat didapatkan pada variasi penambahan asam
fulvat 5%, dan dapat dikatkan lepas lambat nitrogen pada
variasi penambahan asam fulvat 5%, lebih terkontrol

daripada variasi yang lainnya.



BABYV

KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan  hasi  hasil  penelitian dan

pembahasan dapat diambil kesimpulan sebagai berikut :

1.

Komposisi terbaik dalam sintesis pupuk lepas
lambat nitrogen berbasis silika-kitosan-asam fulvat-
urea diperoleh dari beads silika-kitosan-urea variasi
2:1 yang ditambahkan asam fulvat dengan
konsentrasi 5%. Hal tersebut sesuai dengan uji lepas
lambat nitrogen, dimana komposisi tersebut
menunjukan grafik yang paling landai, yang berarti
dapat melepaskan kandungan urea lebih lambat dan
lebih terkontrol.

Hasil spektrum FTIR dari beads silika-kitosan-urea
menunjukan puncak khas pada bilangan gelombang
1092,41 cm't, 1674,52 cm, dan 3443,88 cm'! yang
menunjukan keberadaan gugus karakteristik dari
silika, kitosan, dan urea. Hasil spektrum FTIR dari
beads silika-kitosan-asam fulvat-urea menunjukan
puncak khas pada bilangan gelombang 1092,41 cm,
1674,52 cm-1, 1624,57 cm'!, dan 3443,88 cm! yang
menunjukan keberadaan gugus karakteristik dari

silika, kitosan, asam fulvat, dan urea. Antar variasi
82
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yang disintesis tidak menunjukan adanya berbedaan
perbedaan bilangan gelombang pada puncak
serapan yang muncul, hanya saja terdapat beberapa
intensitas puncak serapan yang tidak berbeda jauh.

3. Aktivitas lepas lambat nitrogen dalam urea dari
pupuk yang dihasilkan didapatkan dari hasil uji lepas
lambat beads dalam media air. Hasil yang diperoleh
berhasil menunjukan pelapasan secara lambat
kandungan nitrogen dalam pupuk, penambahan
silika, kitosan dan asam mampu mengoptimalkan

pelepasan lambat urea dalam medium air.

Saran

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dengan variasi
komposisi silika-kitosan dan konsentrasi asam fulvat
yang digunakan sebagai pelapis urea, pengujian pupuk
lepas lambat dengan media/ model pelepasan yang lain,
serta pupuk lepas lambat silika-kitosan-asam fulvat 5%
perlu dilakukan uji pengaplikasian langsung pada

tanaman tertentu.
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LAMPIRAN-LAMPIRAN

Lampiran 1. Skema Kerja Penelitian

A.

Preparasi Silika (Abu Sekam Padi)

Sekam padi

<4— dicuci lalu dikeringkan dalam lemari asam
selama satu malam

<+— dikeringkan dalam oven pada suhu 105°C
selama 4 jam

<+— digiling dengan penggilingan kering sehingga
didapatkan serbuk halus

<4+— 40 g sekam padi diPre-treatment dengan
1000 mL asam sitrat 5% selama 3 jam

<+— sekam padi disaring dan dicuci dengan air
deionisasi lalu dikeringkan pada suhu 110°C

<+— dikalsinasi dengan furnace pada suhu 600°C
selama 4 jam

<+— dicampur dengan 100 mL NaOH 2M pada
suhu 90°C dengan pengadukan yang kuat
selama 2 jam

<+— Larutan difilter dengan kertas saring

<+— filtrat dititrasi dengan HCl 2M sampai
menunjukan pH =7

<+— dikeringkan dengan oven pada suhu 105°C
selama 4 jam

Silika
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B. Pembuatan larutan kitosan

0,2 g kitosan

<4— dilarutkan dalam 100 mL larutan Asam
Asetat 2% (v/v)

<4— larutan diaduk menggunakan magnetic
stirrer selama 2 Jam sampai homogen

Larutan kitosan

C. Beads silika-kitosan-urea

Silika+kitosan+urea

<+— silika dicampurkan ke dalam larutan kitosan
dengan perbandingan komposisi 1:2; 1,5:1,5;
2:1 (v/v)

<+—— ditambahkan pupuk urea ke dalam campuran
dengan perbandingan berat 7:3 (w:w)

<+— Campuan Silika-Kitosan-Urea diaduk selama
2 jam pada suhu 27°C

<+— Campuran yang terbentuk diteteskan ke
dalam larutan NaOH 1M menggunakan
syringe

<— peads yang terbentuk dikeringkan pada suhu
45°C selama 12 jam

<— beads yang dihasilkan dikarakterisasi dengan
FTIR

Beads silika-kitosan-urea
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D. Beads Silika-Kitosan-Urea
Penentuan panjang gelombang maksimum

p-DAB + HCl + etanol

<+— 1 gp-DAB dilarutkan dengan 10 mL HCI 0,1
M dan 50 mL etanol 96%

<— Larutan standar urea 500 mg/L dibuat
dengan melarutkan 0,05 g urea dengan 100
mL akuabides

<+— 4 mL larutan standar urea 500 mg/L diambil
dan ditambahkan 6 mL larutan pengompleks
dalam labu ukur

<+— Larutan blangko dibuat dari 4 mL akuabides
dan ditambahkan 6 mL larutan pengompleks
dalam labu ukur

<+— Masing-masing larutan didiamkan selama 1
jam

<+— Absorbansi larutan diukur pada panjang
gelombang 400-500 nm interval 1 dengan
spektrofotometer UV-Vis dan ditentukan A
maksimumnya

A maksimum

Penentuan Kadar Urea dalam Sampel

Pupuk Lepas lambat dengan variasi silika-kitosan
1:2: 1.5:1.5: 2:1

<+— (0,05 g dari masing-masing variasi digerus

<+— kemudian dimasukkan ke dalam 10 mL
aquades dan digojok selamat 2 jam sampai
pupuk lepas lambat larut.
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<— Larutan diambil 4 mL dan ditambahkan 6 mL
larutan pengompleks

<+— Dihitung nilai absorbansi yang muncul dari
spektrofotometer Uv-Vis pada A maksimum

Kadar urea dalam sampel

Uji lepas lambat beads silika-kitosan-urea

Pupuk Lepas lambat dengan variasi silika-kitosan
1:2; 1,5:1,5; 2:1

<— masing-masing variasi diambil sebanyak 1,0
g sampel kering

<+— dimasukan ke dalam labu yang berisi 200 mL
aquabides

<+—4 mlL larutan diambi pada jarak waktu
tertentu, yaitu pada 0 menit, 10 menit, 20
menit, 30 menit, 60 menit, 2 jam dst. dengan
interval 1 jam

<+— ditambahkan 4 mL aquades setiap
pengambilan larutan

<+— ditambahkan dengan 6 mL larutan
pengompleks pada setiap larutan

<+— dihitung nilai absorbansi yang muncul dari
spektrofotometer Uv-Vis pada A maksimum

Lepas lambat beads silika-kitosan-urea




E.

Beads silika-Kkitosan-asam fulvat-urea
Pembuatan Asam Fulvat

Asam fulvat

<+— Asam fulvat dengan berat 5, 4, dan 3

Aquades.
<+—— Larutan diaduk sampai larutan homogen

Larutan asam fulvat 5%, 4%, dan3%

Pembuatan Beads silika-kitosan-asam fulvat-urea

99

g

masing-masing dilarutkan dalam 100 mL

Beads silika-kitosan-urea dengan komposisi paling
optimum

5%, 4%, dan 3%.

selama 48 Jam

FTIR

Beads silika-kitosan-asam fulvat-urea

Uji lepas lambat beads silika-kitosan-asam fulvat-
urea
<+— Penentuan kadar urea dalam sampel
<+— Ujilepas lambat beads silika-kitosan-
asam fulvat-urea

<+— direndam dalam asam fulvat dengan variasi

<+— dikeringkan produk dibawah sinar matahari
dan selanjutnya dikeringkan pada suhu 50°C

<— peads yang dihasilkan dikarakterisasi dengan
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Lampiran 2. Perhitungan Jumlah urea dan lepas lambat
nitrogen
Dari hasil kurva standar urea didapatkan kurva standar
dengan persamaan garis :

y =0,0006x - 0,0196 dengan R2 = 0,9949

A. Analisis jumlah urea yang terkandung dalam beads
silika-kitosan-urea
0,05 g beads silika-kitosan-urea dalam 50 mL air = 0,05 L.
Dari 50 mL diambil sampling 4 mL dan diencerkan menjadi
10 mL (pengenceran 2,5x).
Absorbansi dari hasil UV-Vis dimasukan ke dalam
persamaan garis dari kurva standar urea.

e Variasi 1,5:1,5

0,118+0,122+0,122

Rerata absorbansi = 3 =0,1206
y =0,0006x - 0,0196
0,1206=0,0006x - 0,0196

_ 0,1206+0,0196

0,0006
x =233,77 ppm
x=233,77 mg/L x0,05L
x=11,07 mg x 2,5
x=29,22 mg
e Variasi 1:2

Rerata absorbansi = 2112+ 114+011% 0,1133

3
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y =0,0006x - 0,0196

0,1133 =0,0006x - 0,0196

_0,1133+0,0196
0,0006

x=221,55 ppm
x=221,55mg/Lx0,05L
x=11,07 mgx 2,5

X =27,694 mg

e Variasi 2:1

0,124+0,126+0,126
3

Rerata absorbansi = =0,1253

y =0,0006x-0,0196
0,1253 =0,0006x - 0,0196

_0,1253+0,0196
T 0,0006

X =241,55 ppm
x=241,55mg/Lx0,05L
x=12,07 mgx 2,5
x=30,194 mg

B. Analisis lepas lambat nitrogen dalam media air
1 g beads silika-kitosan-urea dalam 200 mL air = 0,2 L.
Dari 200 mL diambil sampling 4 mL dan diencerkan

menjadi 10 mL (pengenceran 2,5x).
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Absorbansi dari hasil UV-Vis dimasukan ke dalam

persamaan garis dari kurva standar urea.

Variasi 1,5 : 1,5 (0 menit)

0,002+0,002+0,003

Rerata absorbansi = . = 0,0023
y =0,0006x - 0,0196
0,0023 =0,0006x - 0,0196

_ 0,0023+0,0196

0,0006

x =36,55 ppm
x=36,55mg/Lx0,2L
x=7,31mgx 2,5
x =18,27 mg
Variasi 1,5 : 1,5 (15 menit)
Rerata absorbansi = 0,102+0,104+0,102 _ 0,1026

3
y =0,0006x - 0,0196

0,1026 =0,0006x - 0,0196

_0,1026+0,0196
0,0006

x =203,77 ppm
x=203,7mg/Lx0,2L
x=40,75mgx 2,5
x=101,88 mg

Variasi 1,5 : 1,5 (30 menit)



0,158+0,150+0,154

Rerata absorbansi = .

y =0,0006x-0,0196
0,154 =0,0006x - 0,0196

_ 0,154+0,0196
T 0,0006

x =289,33 ppm

x =289,33 mg/Lx0,2 L
x=57,86 mgx 2,5

x = 144,66 mg

Variasi 1,5 : 1,5 (60 menit)
0,174+0,174+0,175

Rerata absorbansi = .

y =0,0006x - 0,0196
0,1743 = 0,0006x - 0,0196

_0,1743+0,0196
T 0,0006

x=323,22 ppm
x=323,22mg/Lx0,2 L
x = 64,64 mg x 2,5
x=161,61 mg

Variasi 1,5 : 1,5 (120 menit)

0,198+0,197+0,197
3

Rerata absorbansi =

y =0,0006x-0,0196

103

= 0,154

=0,1743

= 0,1973
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0,1973 =0,0006x - 0,0196

_0,1973+0,0196
0,0006

x=361,55 ppm
x=361,55mg/Lx0,2L
x=72,31mgx2,5
x=180,77 mg

Variasi 1,5 : 1,5 (180 menit)

0,203+0,206+0,208
3

Rerata absorbansi = = 0,2056

y=0,0006x-0,0196
0,2056 = 0,0006x - 0,0196

_0,2056+0,0196
B 0,0006

x =375,44 ppm
x=375,44 mg/Lx0,2 L
x=75,08 mgx 2,5
x=187,72 mg

Variasi 1,5 : 1,5 (240 menit)

0,219+0,215+0,215
3

Rerata absorbansi = =0,2163

y =0,0006x - 0,0196

0,2163 = 0,0006x - 0,0196

_0,2163+0,0196
0,0006



x =393,22 ppm
x=393,22mg/Lx0,2L
x=78,64 mgx2,5
x=196,61 mg

Variasi 1,5 : 1,5 (300 menit)

0,237+0,237+0,236

Rerata absorbansi = 3

y=0,0006x-0,0196
0,2366 =0,0006x - 0,0196

_ 0,2366+0,0196
B 0,0006

x=427,11 ppm
x=427,11mg/Lx0,2 L
x=85,42mgx 2,5
x=213,55mg

Variasi 1,5 : 1,5 (360 menit)

0,252+0,256+0,256

Rerata absorbansi = .

y =0,0006x - 0,0196

0,2546 = 0,0006x - 0,0196

_ 0,2546+0,0196
0,0006

x=457,11 ppm
x=457,11mg/Lx0,2 L

105

= 0,2366

= 0,2546
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x=91,42 mgx 2,5
x =228,55mg

Variasi 1,5 : 1,5 (420 menit)

0,269+0,271+0,271
3

Rerata absorbansi = =0,2703

y =0,0006x - 0,0196

0,2703 = 0,0006x - 0,0196

_0,2703+0,0196
0,0006

x =483,22 ppm
x=483,22mg/Lx0,2L
x=96,42 mg x 2,5
x=241,61 mg

Variasi 1:2 (0 menit)

0,001+0,004+0,004
3

Rerata absorbansi = = 0,003

y =0,0006x-0,0196
0,003 =0,0006x - 0,0196

_ 0,003+0,0196
00,0006

x =37,66 ppm
x=37,66 mg/Lx0,2L
x=753mgx2,5
x=18,83 mg
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Variasi 1:2 (15 menit)

0,113+0,108+0,109

=0,11
3

Rerata absorbansi =

y=0,0006x-0,0196
0,11=0,0006x - 0,0196

_0,1140,0196
~ 0,0006

x =216 ppm
x=216mg/Lx0,2L
x=43,2mgx 2,5

x =108 mg

Variasi 1:2 (30 menit)

0,164+0,160+0,156
3

Rerata absorbansi = = 0,160
y =0,0006x - 0,0196

0,160 =0,0006x - 0,0196

_0,160+0,0196
0,0006

X =299,33 ppm
x=299,33 mg/Lx0,2 L
x=59,86 mgx 2,5

x =149,66 mg

Variasi 1:2 (60 menit)
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0,179+0,179+0,185

= 0,181
3

Rerata absorbansi =

y =0,0006x-0,0196

0,181 =0,0006x - 0,0196

_0,181+0,0196
0,0006

x =334,33 ppm
x=334,33 mg/Lx0,2 L
X =66,86 mg x 2,5
x=167,16 mg

Variasi 1:2 (120 menit)

0,208+0,208+0,211
3

Rerata absorbansi = = 0,209

y=0,0006x-0,0196
0,209 =0,0006x - 0,0196

_0,209+0,0196
00,0006

x =381 ppm
x=381mg/Lx0,2L
x=76,2mgx2,5
x=190,5 mg

Variasi 1:2 (180 menit)

0,213+0,215+0,213
3

Rerata absorbansi = = 10,2136

y =0,0006x - 0,0196
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0,2136 = 0,0006x - 0,0196

_0,2136+0,0196
0,0006

x =388,77 ppm

x =388,77mg/Lx0,2L
x=77,75mgx 2,5
x=194,38 mg

Variasi 1:2 (240 menit)

0,226+0,226+0,228
3

Rerata absorbansi = = 0,2266

y=0,0006x-0,0196
0,2266 = 0,0006x - 0,0196

_ 0,2266+0,0196
B 0,0006

x=410,44 ppm
x=410,44 mg/L x 0,2 L
x=82,08 mg x 2,5
x=205,22 mg

Variasi 1:2 (300 menit)

0,244+0,244+0,244
3

Rerata absorbansi = = 0,244

y=0,0006x-0,0196
0,244 =0,0006x - 0,0196

_0,244+0,0196
T 0,0006
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x =439,33 ppm
x=439,33 mg/Lx0,2 L
x=87,86 mg x 2,5
X =219,66 mg

Variasi 1:2 (360 menit)

0,262+0,266+0,268
3

Rerata absorbansi = = 0,2653

y=0,0006x-0,0196
0,2653 =0,0006x - 0,0196

_ 0,2653+0,0196
T 0,0006

x =474,88 ppm
x=474,88 mg/Lx0,2 L
x=94,97 mgx 2,5
x=237,44 mg

Variasi 1:2 (420 menit)

0,279+0,282+0,282
3

Rerata absorbansi = = 0,281

y =0,0006x - 0,0196

0,281 =0,0006x - 0,0196

_0,281+0,0196
0,0006

x =501 ppm
x=501mg/Lx0,2L
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x=100,2 mgx 2,5
x =250,5mg

Variasi 2:1 (0 menit)

0,001+0,001+0,004
3

Rerata absorbansi = = 0,002

y =0,0006x - 0,0196

0,002 =0,0006x - 0,0196

_0,002+0,0196
0,0006

X =36 ppm
x=36mg/Lx0,2L
x=7,2mgx2,5

x =18 mg

Variasi 2:1 (15 menit)

0,078+0,075+0,078
3

Rerata absorbansi = =0,077

y=0,0006x-0,0196
0,077 =0,0006x - 0,0196

_ 0,077+0,0196
T 0,0006

x=161ppm
x=161mg/Lx0,2L
x=32,2mgx2,5

x =80,5 mg
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Variasi 2:1 (30 menit)

0,132+0,132+0,134
3

Rerata absorbansi = = 10,1326

y=0,0006x-0,0196
0,1326 = 0,0006x - 0,0196

_0,1326+0,0196
T 0,0006

x =253,77 ppm
x=253,77mg/Lx 0,2 L
x=50,75mgx 2,5
x=126,88 mg

Variasi 2:1 (60 menit)

0,164+0,167+0,169
3

Rerata absorbansi = = 0,1666
y =0,0006x - 0,0196

0,1666 = 0,0006x - 0,0196

_0,1666+0,0196
0,0006

x =310,44 ppm
x=310,44 mg/Lx0,2L
x=62,08 mgx 2,5
x=155,22 mg

Variasi 2:1 (120 menit)
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0,179+0,178+178

= 0,1783
3

Rerata absorbansi =

y =0,0006x - 0,0196

0,1783 = 0,0006x - 0,0196

_0,1783+0,0196
0,0006

x = 329,88 ppm
x=329,88mg/Lx0,2L
x=6597 mgx 2,5

x =164,94 mg

Variasi 2:1 (180 menit)

0,188+0,188+191

= 0,189
3

Rerata absorbansi =

y =0,0006x-0,0196
0,189 =0,0006x - 0,0196

_0,189+0,0196
00,0006

X =347,66 ppm
x=347,66 mg/Lx0,2 L
x=69,53mgx 2,5
x=173,83 mg

Variasi 2:1 (240 menit)

0,201+0,204+0,201
3

Rerata absorbansi = = 0,202

y=0,0006x-0,0196
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0,202 =0,0006x - 0,0196

_0,202+0,0196
0,0006

x =369,33 ppm
x=369,33mg/Lx0,2L
x=73,86 mgx 2,5

x =184,66 mg

Variasi 2:1 (300 menit)

0,205+0,213+0,217
3

Rerata absorbansi = = 0,215

y=0,0006x-0,0196
0,215 =0,0006x - 0,0196

_ 0,215+0,0196
T 0,0006

x =391 ppm
x=391mg/Lx0,2L
x=78,2mgx2,5
x=195,5mg

Variasi 2:1 (360 menit)

0,227+0,221+0,224
3

Rerata absorbansi =

= 0,224

y =0,0006x - 0,0196

0,224 =0,0006x - 0,0196

_ 0,224+0,0196
0,0006
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x =406 ppm
x =406 mg/Lx0,2L
x=81,2mgx 2,5
x =203 mg
Variasi 2:1 (420 menit)

0,231+0,232+0,234

Rerata absorbansi = 3 = 0,232
y =0,0006x - 0,0196
0,232 =0,0006x - 0,0196
_ 0.232+0,0196
0,0006
x=419,88 ppm
x=419,88 mg/Lx0,2 L
x=83,97 mgx 2,5
x=209,94 mg
Wakt.u Variasi 2:1 variasil: | variasi1,5:
(menit) 2 1,5
0 18 18,83 18,27
15 80,5 108 101,88
30 126,88 149,66 144,66
60 155,22 167,16 161,61
120 164,94 190,5 180,77
180 173,83 194,38 187,72
240 184,66 205,22 196,61
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300 195,5 219,66 213,55
360 203 237,44 228,55
420 209,94 250,5 241,61

C. Analisis jumlah urea yang terkandung dalam beads

silika-kitosan-asam fulvat-urea

0,05 g beads silika-kitosan-asam fulvat-urea dalam 50 mL
air = 0,05 L.

Dari 50 mL diambil sampling 4 mL dan diencerkan menjadi
10 mL (pengenceran 2,5x).

Absorbansi dari hasil UV-Vis dimasukan ke dalam
persamaan garis dari kurva standar urea.

e Variasi 3%

0,116+0,118+0,118
3

Rerata absorbansi =

=0,1166
y =0,0006x-0,0196

0,1166=0,0006x - 0,0196

_0,11666+0,0196
0,0006

x=227,11 ppm
x=227,11mg/Lx0,05L
x=11,35mgx 2,5

x = 28,38 mg

e Variasi 4%
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0,117+0,117+0,119

Rerata absorbansi = . =0,1176
y =0,0006x - 0,0196
0,1176=0,0006x - 0,0196

_ 0,1176+0,0196

0,0006
x =228,77 ppm
x=228,77 mg/L x 0,05L
x=11,43 mgx 2,5
x =28,59 mg
e Variasi 3%

Rerata absorbansi = 2118+0,119+0.119 _ 0,1186

3
y =0,0006x-0,0196
0,1186=0,0006x - 0,0196

_0,1186+0,0196
B 0,0006

x =230,44 ppm
x=230,44 mg/L x0,05L
x=11,52 mgx 2,5

x =28,81 mg

D. Analisis lepas lambat nitrogen dalam media air

e Variasi 3% (0 menit)

0,001+0,002+0,004
3

Rerata absorbansi = =0,0023
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y =0,0006x - 0,0196

0,0023 =0,0006x - 0,0196

_0,0023+0,0196
0,0006

x =36,55 ppm
x=36,55mg/Lx0,2L
x=7,31mgx2,5
x=18,27 mg

Variasi 3% (15 menit)

0,062+0,063+0,063
3

Rerata absorbansi =

= 0,0626

y =0,0006x-0,0196
0,0626 =0,0006x - 0,0196

_0,0626+0,0196
B 0,0006

x=137,11 ppm
x=137,11mg/Lx 0,2 L
x=27,42mgx 2,5

x = 68,55 mg

Variasi 3% (30 menit)

0,132+4+0,132+0,134
3

Rerata absorbansi = = 10,1326
y =0,0006x - 0,0196

0,1326 = 0,0006x - 0,0196
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_ 0,1326+0,0196
0,0006

x =253,77 ppm
x=253,77mg/Lx 0,2 L
x=50,75mg x 2,5
x=126,88 mg

Variasi 3% (60 menit)

0,153+0,156+0,156
3

Rerata absorbansi = = 0,155

y=0,0006x-0,0196
0,155 =0,0006x - 0,0196

_0,155+0,0196
T 0,0006

x =291 ppm
x=291mg/Lx0,2L
x=58,2mgx2,5

x =145,5 mg

Variasi 3% (120 menit)

0,162+0,162+164

=0,1626
3

Rerata absorbansi =

y =0,0006x - 0,0196

0,1626 = 0,0006x - 0,0196

_0,1626+0,0196
0,0006

x=303,77 ppm
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x=303,77mg/Lx0,2L
x=60,75mgx 2,5
x=151,88 mg

Variasi 3% (180 menit)

0,170+0,174+174
3

Rerata absorbansi = =0,1726

y =0,0006x-0,0196
0,1726 = 0,0006x - 0,0196

_ 0,1726+0,0196
B 0,0006

x=320,44 ppm
x=320,44 mg/Lx0,2 L
x = 64,08 mg x 2,5
x=160,22 mg

Variasi 3% (240 menit)

0,182+0,186+0,187
3

Rerata absorbansi = = 0,185

y=0,0006x-0,0196
0,185 =0,0006x - 0,0196

_0,185+0,0196
0,0006

x =341 ppm
x=341mg/Lx0,2L
X =68,2mgx 2,5
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x=170,5 mg

Variasi 3% (300 menit)

0,193+0194+0,194

= 0,1936
3

Rerata absorbansi =

y =0,0006x - 0,0196

0,1936 = 0,0006x - 0,0196

_ 0,1936+0,0196
0,0006

x = 355,44 ppm
x=355,44mg/Lx0,2 L
x=71,08 mgx 2,5
x=177,72 mg

3% (360 menit)

0,204+0,204+0,207
3

Rerata absorbansi = = 0,205
y =0,0006x - 0,0196

0,205 =0,0006x - 0,0196

_0,205+0,0196
00,0006

x =374,33 ppm
x=374,33 mg/Lx0,2L
x=74,86 mgx 2,5
x=187,16 mg

Variasi 3% (420 menit)



122

0,217+0,219+0,220

= 0,2186
3

Rerata absorbansi =

y =0,0006x - 0,0196

0,2186 = 0,0006x - 0,0196

_0,2186+0,0196
0,0006

x=397,11 ppm
x=397,11mg/Lx0,2L
x=79,42mgx 2,5

x =198,55 mg

Variasi 4% (0 menit)

0,002+0,004+0,004
3

Rerata absorbansi = = 0,0033

y =0,0006x-0,0196
0,0033 =0,0006x - 0,0196

_0,0033+0,0196
B 0,0006

x = 38,22 ppm
x=38,22mg/Lx0,2L
x=7,64mgx25
x=19,11 mg

Variasi 4% (15 menit)

0,058+0,058+0,060
3

Rerata absorbansi = = 0,0586

y =0,0006x - 0,0196
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0,0586 =0,0006x - 0,0196

_ 0,0586+0,0196
0,0006

x =130,44 ppm
x=130,44 mg/Lx0,2L
x=26,08 mg x 2,5

X = 65,22 mg

Variasi 4% (30 menit)

0,109+0,111+0,111
3

Rerata absorbansi = =0,1103

y=0,0006x-0,0196
0,1103 =0,0006x - 0,0196

_0,1103+0,0196
B 0,0006

x=216,55 ppm
x=216,55mg/Lx0,2 L
x=43,31mgx2,5
x=108,27 mg

Variasi 4% (60 menit)

0,146+0,146+0,149
3

Rerata absorbansi = = 0,147

y =0,0006x - 0,0196

0,147 = 0,0006x - 0,0196

_ 0,147+0,0196
0,0006



124
x =277,66 ppm
x=277,66 mg/Lx0,2L
x=5553mgx2,5
x=138,83 mg

Variasi 4% (120 menit)

0,158+0,158+161

Rerata absorbansi = = 0,159

y=0,0006x-0,0196
0,159 =0,0006x - 0,0196

_0,159+0,0196
0,0006

x=297,66 ppm
x=297,66 mg/Lx0,2 L
x=59,53mgx 2,5

x =148,83 mg

Variasi 4% (180 menit)

0,167+0,167+169
3

Rerata absorbansi = = 0,1676

y =0,0006x - 0,0196

0,1676 = 0,0006x - 0,0196

_0,1676+0,0196
0,0006

x=312,11 ppm
x=312,11mg/Lx0,2L
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X =62,42mgx 2,5
x=156,05 mg

Variasi 4% (240 menit)

0,178+0,182+0,182
3

Rerata absorbansi = = 0,1806

y =0,0006x - 0,0196

0,1806 = 0,0006x - 0,0196

_0,1806+0,0196
0,0006

x =333,77 ppm
x=333,77mg/Lx0,2L
X =66,75mgx 2,5
x=166,88 mg

Variasi 4% (300 menit)

0,185+0185+0,187

= 0,1856
3

Rerata absorbansi =

y=0,0006x-0,0196
0,1856 = 0,0006x - 0,0196

_0,1856+0,0196
0,0006

x=342,11 ppm
x=342,11mg/Lx0,2 L
X =68,42 mgx 2,5
x=171,05mg
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Variasi 4% (360 menit)

0,197+0,197+0,199

= 0,1983
3

Rerata absorbansi =

y=0,0006x-0,0196
0,1983 = 0,0006x - 0,0196

_0,1983+0,0196
T 0,0006

x=363,22 ppm
x=363,22mg/Lx0,2 L
x=72,64mgx 2,5
x=181,61 mg

Variasi 4% (420 menit)

0,211+0,213+0,214
3

Rerata absorbansi = = 10,2126
y =0,0006x - 0,0196

0,2126 = 0,0006x - 0,0196

_0,2126+0,0196
0,0006

x =387,11 ppm
x=387,11mg/Lx0,2L
x=77,42mgx 2,5
x=193,55mg

Variasi 5% (0 menit)
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0,003+0,003+0,003
3

Rerata absorbansi = = 0,003

y =0,0006x - 0,0196

0,003 =0,0006x - 0,0196

_0,003+0,0196
0,0006

x =37,66 ppm
x=37,66mg/Lx0,2L
x=753mgx25
x=18,83 mg

Variasi 5% (15 menit)

0,060+0,062+0,062
3

Rerata absorbansi = = 0,0613

y =0,0006x-0,0196
0,0613 =0,0006x - 0,0196

_ 0,0613+0,0196
B 0,0006

x =134,88 ppm
x=134,88 mg/Lx 0,2 L
x=26,97 mgx 2,5

X =67,44 mg

Variasi 5% (30 menit)

0,103+0,105+0,105
3

Rerata absorbansi = =0,1043

y =0,0006x - 0,0196
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0,1043 =0,0006x - 0,0196

_0,1043+0,0196
0,0006

x =206,55 ppm
x=206,55mg/Lx0,2L
x=41,31mgx2,5
x=103,27 mg

Variasi 5% (60 menit)

0,141+0,141+0,142
3

Rerata absorbansi = =0,1413

y=0,0006x-0,0196
0,1413 = 0,0006x - 0,0196

_ 0,1413+0,0196
B 0,0006

X =268,22 ppm
x=268,22mg/Lx0,2L
x=53,64 mgx2,5
x=134,11 mg

Variasi 5% (120 menit)

0,149+0,151+151

Rerata absorbansi = = 0,1503

y =0,0006x - 0,0196

0,1503 =0,0006x - 0,0196

_0,1503+0,0196
0,0006
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x = 283,22 ppm
x=283,22mg/Lx0,2L
x=56,64 mgx 2,5
x=141,61 mg

Variasi 5% (180 menit)

0,154+0,158+158

Rerata absorbansi = = 0,1566

y=0,0006x-0,0196
0,1566 = 0,0006x - 0,0196

_0,1566+0,0196
0,0006

x=293,77 ppm
x=293,77 mg/Lx0,2 L
x=58,75mgx 2,5

x =146,88 mg

Variasi 5% (240 menit)

0,168+0,171+0,171
3

Rerata absorbansi = =0,1703

y =0,0006x - 0,0196

0,1703 = 0,0006x - 0,0196

_0,1703+0,0196
0,0006

x=316,55 ppm
x=316,55mg/Lx0,2 L
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x=63,31 mgx 2,5
x=63,31 mg

Variasi 5% (300 menit)

0,178+0178+0,181
3

Rerata absorbansi = =0,179

y =0,0006x - 0,0196

0,179 =0,0006x - 0,0196

_0,179+0,0196
0,0006

x =331 ppm
x=331mg/Lx0,2L
X =66,20 mg x 2,5

x =165,5mg

Variasi 5% (360 menit)

0,191+0,191+0,193

= 0,1923
3

Rerata absorbansi =

y =0,0006x-0,0196
0,1923 =0,0006x - 0,0196

_0,1923+0,0196
B 0,0006

x =353,22 ppm
x=353,22mg/Lx0,2 L
x=70,64 mgx 2,5
x=176,61 mg



Variasi 5% (420 menit)

0,195+0,195+0,197
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Rerata absorbansi = . = 0,1963

y =0,0006x - 0,0196

0,1963 =0,0006x - 0,0196

_ 0,1963+0,0196
0,0006

x =359,88 ppm

x=359,88 mg/Lx0,2 L

x=71,97 mgx 2,5

x=179,94 mg
waktu variasi variasi variasi variasi
(menit) 0% 3% 4% 5%

0 18 18,278 19,111 18,833
15 80,5 68,556 65,222 67,444
30 126,88 115,78 108,28 103,28
60 155,22 145,5 138,83 134,11
120 164,94 151,89 148,83 141,61
180 173,83 160,22 156,06 146,89

240 184,66 170,5 166,89 158,28
300 195,5 177,72 171,06 165,5
360 203 187,17 181,61 176,61
420 209,94 198,56 193,56 179,94
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NO. Aktifitas Gambar
1. | Preparasisekam padi
2 Hasil kalsinasi sekam
' padi
3. Hasil Gel silika
4 Beads pupuk lepas

lambat




133

Uji lepas lambat
nitrogen

Uji lepas lambat urea
pa.

Pengompleksan urea
dengan p-DAB
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