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ABSTRAK

Peningkatan populasi global menimbulkan tantangan
besar bagi sektor pertanian, terutama terkait pemenuhan
kebutuhan pangan. Namun, hingga saat ini sistem pertanian
masih menghadapi masalah mendasar yaitu penggunaan
pupuk urea konvensional yang tidak efisiensi. Pupuk lepas
lambat merupakan alternatif yang dapat diterapkan dalam
mengontrol laju pelepasan unsur hara. Zeolit A dan alginat
adalah material potensial sebagai agen lepas lambat. Penelitian
ini bertujuan untuk mengetahui karakteristik zeolit A dan
pupuk lepas lambat yang disintesis serta mengetahui profil
lepas lambatnya. Penelitian diawali dengan sintesis zeolit A,
yang keberhasilan sintesisnya ditunjukkan oleh spektrum FTIR
yang menunjukkan gugus O-H, vibrasi asimetris dan simetris T-
0, serta ikatan cincin ganda. Selain itu, indikasi keberhasilan
juga dapat diketahui dari hasil XRD yang menunjukkan puncak
intensitas tertinggi pada 26 = 7,12°. Sintesis pupuk lepas
lambat menggunakan metode ekstrusi dengan komposisi
sampel terbagi menjadi dua yaitu urea-alginat tanpa zeolit A
(UA) dan urea-zeolit A-alginat (UZA). Hasil FTIR kedua beads
mengindikasikan terdapatnya puncak khas spektra dari urea
(ikatan C-N), alginat (C-O, O-H, dan COO-), maupun zeolit A
(ikatan cincin ganda dan T-O asimetris), sedangkan hasil XRD
menunjukkan bahwa urea telah terdistribusi sempurna pada
matriks alginat serta puncak tajam pada beads UZA yang
mengindikasikan bahwa zeolit A mendominasi. Profil
pelepasan urea beads UA dan beads UZA menunjukkan
pelepasan yang terkontrol. Pelepasan urea secara lambat dan
bertahap terlihat lebih menonjol pada beads UZA, yang
ditandai dengan grafik pelepasan yang paling landai. Pada
interval menit ke-5 hingga menit ke-10, perbedaan persentase
pelepasan urea pada beads UZA hanya sebesar 4,1% sedangkan
beads UA mencapai 15,57%. Sementara itu, pada interval menit
ke-60 hingga menit ke-90, perbedaan pelepasan urea pada UZA
semakin kecil yaitu 0,4%, sedangkan beads UA yaitu 0,44%.
Hasil penelitian mengindikasikan bahwa kombinasi alginat



dan zeolit A dalam matriks beads efektif dalam memperlambat
pelepasan urea dalam air.

Kata kunci : alginat, lepas lambat nitrogen, urea, zeolit A
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BABI
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Pada tahun 2050, diprediksikan akan terjadi
peningkatan permintaan produksi dan konsumsi pangan
sebesar 37%, dari 59% menjadi 98%. Permasalahan
tersebut merupakan tantangan global dikarenakan pada
tahun 2050 populasi manusia akan mencapai 9 miliar,
sehingga perlu adanya solusi untuk membangun ketahanan
pangan (Duro et al., 2020). Peningkatan populasi global
membuat peranan sektor pertanian menjadi penting dalam
mengatasi kebutuhan dan penyediaan pangan manusia
(Singh & Sengar, 2020). Hal ini menjadikan sektor pertanian
memiliki tantangan tersendiri dalam menghasilkan produk
yang efisien dan berkelanjutan. Maka dari itu, peranan
pupuk urea sebagai sumber nitrogen sangat diutamakan
dalam rangka peningkatan produktivitas pertanian
(Jayanudin & Lestari, 2020).

Pemberiaan pupuk ke tanah diutamakan dengan
tujuan untuk memperbaiki karakteristik tanah sehingga
dapat meningkatkan pertumbuhan tanaman serta dapat
mengoptimalkan resistensi tanaman yang disebabkan
kekurangan air ataupun serangan hama dan penyakit pada

tanaman (Hardiyanti et al., 2022). Keutamaan pupuk dalam



meningkatkan kesuburan tanah dapat menjadikan tanaman
tumbuh subur, seperti halnya yang tercantum dalam firman-

Nya pada surat Al Araf (7) ayat 58:

KO 080 Y Ba oy © 40 ol A0S g A Goll g
(58 : il el &9Kag o 3l e ) Ciyial &l

Yang artinya: “Dan tanah yang baik, tanaman-tanamannya
tumbuh subur dengan seizin Allah; dan tanah yang tidak
subur, tanaman-tanamannya hanya tumbuh merana.
Demikianlah Kami mengulangi tanda-tanda kebesaran
(Kami) bagi orang-orang yang bersyukur” (Q.S Al A'raf/7:58)
Menurut tafsir Ath-Thabari yang ditulis oleh Abu Ja'far
mengenai surat Al Araf (7) ayat 58 yaitu bangsa yang baik
adalah bangsa yang tanahnya subur dan airnya segar. Ketika
Allah menganugerahkan kehidupan kepadanya sesuai
dengan kehendak-Nya maka tumbuhlah tanam-tanaman
yang menghasilkan hasil bumi yang sangat baik, sedangkan
tanah yang tidak subur dan airnya tidak cukup maka tanam-
tanamannya tidak keluar melainkan sangat sulit.
Berdasarkan sudut pandang ilmiah, tanah yang subur
ditandai dengan kandungan air, unsur hara, serta at organik
dan anorganik yang tersedia dalam jumlah cukup untuk
mendukung pertumbuhan dan perkembangan tanaman
secara optimal (Nadzifah, 2011). Menurut tafsir dari

Departemen Agama Republik Indonesia menjelaskan



bahwa tanah dikatakan baik dan subur jika mendapat
sedikit saja hujan yang menjadikan tanah tersebut dapat
menumbuhkan berbagai jenis tanaman dan menghasilkan
banyak bahan makanan. Akan tetapi ada pula yang tidak
baik, walaupun telah terkena hujan yang lebat tetapi tanam-
tanamannya tidak subur dan tidak dapat menghasilkan apa-
apa. Pada dasarnya, tanaman membutuhkan media tanam
berupa tanah yang subur untuk menjadikan tanaman
tumbuh secara bertahap (Zuhaida & Kurniawan, 2018).

Kesuburan tanah dipengaruhi oleh beberapa faktor,
salah satunya adalah ketersediaan unsur hara, terutama
nitrogen. Permintaan nitrogen (N) dalam lingkup global
diprediksikan akan meningkat 1,4% per tahun hingga tahun
2023. Urea merupakan pupuk nitrogen yang paling umum
digunakan dan permintaan urea tingkat global akan
meningkat 1,2% per tahun sehingga mencapai 184 Mt pada
tahun 2023 (Ahmad et al, 2021). Tingginya penggunaan
pupuk urea disebabkan kandungan nitrogen yang tergolong
besar yaitu sekitar 46% (Lestari et al.,, 2022).

Namun, penggunaan pupuk secara berlebihan akan
memberikan dampak negatif terhadap lingkungan karena
menghasilkan emisi berbahaya seperti NHz, NO2, dan CO;
(Azeem et al, 2014). Selain itu, pupuk konvensional

memiliki nutrients use efficiency (NUE) yang rendah
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sehingga akan menyebabkan kadar pupuk yang terserap
pada tanaman hanya sebagian dan sisa pupuk tersebut akan
berdampak pada lingkungan (Jayanudin & Lestari, 2020).
Sifat pupuk yang mudah larut dalam air menyebabkan
penyerapan kandungan pupuk oleh tanaman tidak
sempurna. Hal ini didukung oleh pernyataan Novan dan
Maharani (2017), bahwa nutrisi yang diserap tanah sebesar
40-70% nitrogen dari pupuk dan sisa pupuk lainnya akan
memberikan efek samping pada kontaminasi lingkungan.
Selain itu, menurut (Aulia, 2022) sisa pupuk yang tidak
terserap ke tanah akan berdampak pada kesehatan dan
mutu hasil pertanian. Menurut Ivanky dan Wahyudi (2012),
sebanyak 30-40% nitrogen hanya terserap di tanah dan
sisanya sekitar 60% hilang ketika proses volatilisasi
menjadi gas amoniak. Rendahnya penggunaan nitrogen di
tanah pada dasarnya dipengaruhi oleh tingkat kecepatan
laju pelepasan dari pupuk urea. Pelepasan nitrogen yang
terkandung dalam pupuk harus dikontrol untuk
mengurangi pencemaran lingkungan. Oleh karena itu pupuk
lepas lambat telah diusulkan dan dikembangkan sebagai
salah satu respon peningkatan dan efisiensi unsur hara
pupuk yang tinggi serta standar perlindungan lingkungan

yang ketat (Duhan et al., 2017).
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Pupuk lepas lambat adalah pupuk yang dapat
mengendalikan laju pelepasan nutrisi yang hilang
disebabkan larut dalam air, mudah menguap, atau
terjadinya denitrifikasi (Aziz et al, 2022). Pupuk lepas
lambat merupakan teknologi ramah lingkungan yang tidak
hanya mengurangi kehilangan nitrogen akibat penguapan,
tetapi juga mengubah kinetika pelepasan nitrogen (Zhang et
al,, 2015). Hal ini dipertegas oleh penelitian Pamungkas dan
Ridho (2022), bahwa laju pelepasan urea mencapai fraksi
66% dengan kurun waktu kurang dari satu bulan,
sedangkan laju pelepasan pupuk urea tipe controlled-
release sebesar 75% selama satu bulan perendaman. Pupuk
lepas lambat mengacu pada laju pelepasan yang
diperlambat sekaligus memenuhi kebutuhan unsur hara
untuk pertumbuhan tanaman (Hebo Shi et al, 2022).
Keuntungan pupuk lepas lambat dibandingkan pupuk
konvensional yaitu pelepasan nutrisi secara perlahan
sehingga akan terserap ke dalam tanaman dan mengurangi
pemakaian dalam jumlah besar (Suci & Astar, 2022),
meningkatkan efisiensi pupuk, mengurangi kemungkinan
hilangnya pupuk karena air hujan, dan menghasilkan
pelepasan pupuk yang berkelanjutan dalam jangka lebih
lama (Han et al., 2009).



Material yang dapat digunakan sebagai bahan dalam
pembuatan pupuk lepas lambat salah satunya adalah zeolit.
Zeolit dapat dimanfaatkan sebagai adsorben, binder, dan
penukar kation karena memiliki kapasitas tukar kation
(KTK) yang tinggi yaitu sekitar 120-180 me/100g yang
dapat dimanfaatkan sebagai pengadsorpsi, pengikat, dan
penukar kation (Novan & Maharani, 2017). Zeolit
merupakan aluminosilikat terhidrasi yang terdiri dari
jaringan tiga dimensi SiOs dan tetrahedron AlO; yang
dihubungkan oleh atom oksigen. Atom Si digantikan oleh Al
menghasilkan muatan negatif yang dinetralkan oleh kation,
sehingga zeolit memiliki kapasitas penyerapan yang tinggi
terhadap kation amonium. Penyerapan kation membuat
zeolit dapat menyerap NH4* yang dapat meminimalisir
hilangnya nitrogen (Ahmad et al., 2021).

Penambahan zeolit pada pupuk lepas lambat
digunakan  sebagai  bahan  pendukung  dengan
memanfaatkan luas permukaan dan kemampuan adsorpsi
dari zeolit (Aziz et al., 2022). Menurut Styana dan Fenti
(2010), zeolit digunakan sebagai material pengikat nitrogen
sementara sehingga dapat membantu mengendalikan
pelepasan hara tanaman dan meningkatkan kesuburan

tanah. Berdasarkan penelitian Rahmayani, Arryanto dan



Kartini (2019), menunjukan bahwa zeolit dengan polimer
dapat meningkatkan aktivitas pelepasan lambat.

Zeolit diklasifikasikan menjadi dua jenis berdasarkan
asalnya, yaitu zeolit alam dan zeolit sintetis. Zeolit alam
memiliki kemampuan penukar anion atau kation yang
sangat rendah. Hal ini disebabkan terdapatnya logam lain
dalam zeolit alam sehingga terjadi kompetisi pertukaran
dengan logam yang tidak diharapkan (Setiawati et al.,
2015). Dibandingkan dengan zeolit alam, zeolit sintetis
lebih sering dimanfaatkan untuk komersial. Hal ini
dikarenakan zeolit sintetis memiliki ukuran yang sama,
kemurniaan yang lebih tinggi, dan strukturnya dapat
direkayasa sesuai dengan yang diperlukan (Sugiarti et al,,
2017).

Salah satu jenis zeolit sintetis adalah zeolit A.
Keunggulan zeolit A dibandingkan zeolit sintetis lainnya
adalah bersifat hidrofobik dan memiliki konsentrasi kation
yang tinggi (Kurniawan, 2017). Zeolit A dapat disintesis
menggunakan bahan dasar kaolin. Hal ini dikarenakan
kaolin memiliki sumber silika yang tinggi. Kaolin yang akan
dimanfaatkan dikonversi terlebih dahulu menjadi
metakaolin melalui proses metakaolinisasi dengan tujuan
untuk mengaktifkan kaolin (Haditya et al,, 2019). Kaolin

diaktivasi dikarenakan kaolin dalam bentuk asli memiliki
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sifat tidak aktif sehingga tidak dapat digunakan langsung
untuk sintesis zeolit A (Haditya et al, 2019). Hal ini
dikarenakan dalam keadaan tidak aktif, kaolin masih dalam
fasa kristalin (Subagjo et al, 2015) serta Si-O dan Al-O
bersifat inert sehingga perlu diaktifkan (Gougazeh & Buhl,
2014).

Material lain yang dapat digunakan dalam sintesis
pupuk lepas lambat adalah polimer. Penggunaan polimer
dapat memberikan pelepasan yang lambat karena dinding
mikrokapsul yang terbentuk semakin tebal sehingga
polimer dapat dijadikan sebagai sediaan lepas lambat
(Mardikasari et al., 2020). Polimer yang umumnya
digunakan antara lain akrilamida, polisulfon, asam akrilat,
dan polietilen. Namun, polimer sintetis memiliki dampak
negatif terhadap lingkungan karena sifatnya yang beracun,
biaya produksi yang tinggi, sulit terurai, dan dapat
mengubah pH tanah. Alternatif yang dapat digunakan
adalah pemanfaatan polimer alami sebagai pupuk lepas
lambat, hal ini dikarenakan sifatnya yang mudah
terdegradasi (Sunardi, Mayori, et al,, 2021). Polimer alami
yang sering digunakan sebagai pembawa struktur
enkapsulasi adalah kelompok polisakarida seperti

karagenan, kitosan, pati, serta alginat.



Alginat memiliki beberapa sifat yaitu biodegradabel,
non-toksik, biokompatibiliti, dan kemampuan membentuk
gel dengan berbagai pengikat silang dalam keadaan berair
(Adzmi et al., 2012). Alginat cenderung berfungsi sebagai
matriks yang sangat baik untuk slow release bahan kimia di
bidang pertanian karena mudah terurai (Sathisaran &
Balasubramanian, 2020). Berdasarkan penelitian Lestari,
Yuningsih dan Muharam (2022), menunjukkan bahwa
hidrogel superabsorben berbahan dasar natrium alginat-
bentonit dapat dijadikan sebagai pelapis pupuk lepas
lambat, ditandai dengan persentase swelling sebesar
2.894,3%..

Berdasarkan uraian tersebut, zeolit A dan alginat
berpotensi sebagai slow release agent dalam matriks pupuk
lepas lambat. Penelitian mengenai sintesis pupuk lepas
lambat dengan perpaduan zeolit alam dan alginat telah
dilakukan oleh Suratman et al, (2020) menggunakan
metode freeze-drying yang menunjukkan hasil lebih baik
dibandingkan beads alginat/NPK dalam pelepasan NPK.
Oleh karena itu, dalam penelitian ini digunakan zeolit A
sebagai pengembangan dari pemanfaatan zeolit sebagai
agen lepas lambat yang dikombinasikan dengan alginat
pada sintesis pupuk lepas lambat nitrogen menggunakan

teknik ekstrusi dengan sumber nitrogen berupa urea
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sebagai solusi dalam mengatasi tingkat Kkecepatan
pelepasan dan pemanfaatan unsur hara pada tanah yang
belum optimal serta meminimalisir pencemaran

lingkungan yang disebabkan oleh pupuk konvensional.

. Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang, rumusan masalah dalam
penelitian ini sebagai berikut:
1. Bagaimana karakteristik zeolit A yang dihasilkan?
2. Bagaimana karakteristik pupuk lepas lambat nitrogen
yang dihasilkan?
3. Bagaimana profil pelepasan urea dari pupuk lepas

lambat yang dihasilkan?

. Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah di atas, penelitian ini
bertujuan untuk:
1. Untuk mengetahui karakteristik zeolit A yang dihasilkan.
2. Untuk mengetahui karakteristik pupuk lepas lambat
nitrogen yang dihasilkan.
3. Untuk mengetahui profil pelepasan urea dari pupuk

lepas lambat yang dihasilkan.
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D. Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat
berupa pengetahuan tentang karakteristik dan sintetis dari
pupuk lepas lambat nitrogen berbahan zeolit A-alginat-

urea.



BAB I
LANDASAN PUSTAKA

A. Kajian Pustaka

1. Urea
Urea (CO(NH:)2) merupakan salah satu pupuk

konvensional yang umum digunakan dalam pertanian.
Urea mengandung nitrogen yang diserap tanaman dalam
bentuk amonium (NH4*) dan nitrat (NO3). Ketika urea
bersentuhan dengan tanah dalam keadaan lembab, maka
enzim urease dalam tanah mengubah nitrogen dalam
urea menjadi amonium melalui proses hidrolisis.
Kemudian, amonium diubah menjadi nitrit dan
dilanjutkan dengan oksidasi nitrit menjadi nitrat oleh
enzim melalui proses nitrifikasi (Hermida & Agustian,
2019).

Kandungan nitrogen dalam pupuk urea sebesar
46% dengan bioavailabilitas yang sangat tinggi. Tetapi,
tingkat kehilangan tergolong tinggi dibandingkan pupuk
jenis lain jika bersentuhan dengan tanah. Pengaplikasian
urea ke dalam tanah dapat menyebabkan hilang gas
nitrogen sebesar 18% dari pemberian nitrogen (N), akan
tetapi terdapat literatur lain yang menyatakan bahwa
nitrogen yang hilang sebesar 64% bahkan hingga 82,4%
(Skorupka & Nosalewicz, 2021).

12



13

Urea (carbamide) merupakan padatan Kkristal
berwarna putih dengan kandungan nitrogen tinggi yang
memiliki rumus kimia CO(NHz),. Pada umumnya, urea
berbentuk curah dan butiran. Sifat fisik urea antara lain
memiliki berat jenis 1,33.103 kg/m3 dan titik lelehnya
sekitar 132,7°C. Ketika berinteraksi dengan air urea akan
terlarut tetapi tidak larut dalam pelarut organik

(Ronaldo, 2018).

Gambar 2.1 Urea

Pupuk urea merupakan pupuk nitrogen dengan
kadar nitrogen sebesar 46% (Lestari et al., 2022). Pada
kelembaban 73% urea memiliki sifat higroskopis
sehingga mudah menyerap uap air. Nitrogen dalam urea
diubah menjadi ammonium (N-NH4*) oleh enzim urease
melalui proses hidrolisis yang menyebabkan urea dapat
diserap oleh tanaman. Tetapi, jika diaplikasikan ke tanah,
proses hidrolisis akan berlangsung cepat sehingga
amonia dapat menguap dengan mudah (Heenan, 1987).

Urea tidak mengalami ionisasi sehingga mudah
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mengalami pencucian karena tidak mudah terserap oleh
koloid tanah. Urea dapat diserap oleh akar tanaman jika
telah mengalami amonifikasi dan nitrifikasi (Wancuh,
2019).

Nitrogen yang terkandung dalam pupuk urea akan
dikonversi menjadi amonium karbonat ((NH4)2CO3)
melalui proses hidrolisis yang terjadi secara cepat
(Aviantri & Maharani, 2017). Pupuk urea akan
mengalami hidrolisis menjadi amonium karbonat jika
ditambahkan pada tanah yang lembab. Reaksi yang
terjadi sebagai berikut:

CO(NHp), + H,0 - (NH4)2CO3

(NH4)2C03 - 2NH4* + CO;
2NH4* + CO2 - NO, + 2H,0 + 4H* + e-
2NOz + 0, > 2NOs +e-  (2.1)

Sifat urea yang mobile memungkinkan urea terserap ke
dalam akar ketika curah hujan tinggi dan struktur tanah
yang lemah. Kemampuan urea berubah menjadi nitrat
dapat berpengaruh pada turunnya efisiensi urea
(Andriani, 2017).

. Zeolit
Zeolit adalah alumino silikat berpori yang

berbentuk kristal dan terhidrasi logam alkali atau alkali
tanah, yang terdiri atas [SiO4]* dan [AlO4]5- tetrahedral

yang membentuk struktur terbuka yang berbeda (Rios et
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al, 2009). Kation-kation yang berada dalam kerangka
zeolit dapat menetralkan muatan negatif pada Kkisi
(Hartati et al., 2020). Pada permukaan zeolite terdapat
pori dan logam logam alkali yang dapat ditukarkan
sehingga zeolit dapat menyerap dan bertukar kation
(Setiawati et al., 2015).

Zeolit dapat diaplikasikan pada bidang katalis,
pemisahan, dan pertukaran ion karena ukuran pori-
porinya yang seragam, luas permukaan yang besar, dan
stabilitas termal yang tinggi (Wang, 2010). Zeolit banyak
dimanfaatkan sebagai katalis, adsorben, dan penukar ion
karena stabilitas termal atau hidrotermalnya dan
selektivitas bentuk yang baik, keasaman yang kuat, dan
kapasitas pertukaran ion yang tinggi (Widayat et al,
2019).

Na* Na'
/0\51/0\“;&[/O\Si/G\Si/O\AI/O\Si/O\
ARARARARERE

Gambar 2.2 Struktur Permukaan Zeolit (Gultom, 2015)

Berdasarkan asalnya, zeolit diklasifikasikan
menjadi 2 yaitu: (Sugiarti et al., 2017).
a. Zeolitalam
Zeolit alam mengandung kation seperti K+, Na+, Ca?,

atau Mg?+. Pada permukaan zeolit jenis ini, terdapat
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molekul air dalam pori dan oksida bebas, seperti
Al>03, Si0>, Ca0, MgO, Na0, K0 yang dapat menutupi
pori-pori atau situs aktif dari zeolit sehingga dapat
menurunkan kapasitas adsorpsi atau sifat katalis dari
zeolit (Gultom, 2015). Zeolit ini memiliki kemampuan
menukar anion atau kation yang sangat kurang. Hal
ini disebabkan terdapatnya logam lain dalam zeolite
alam sehingga terjadi kompetisi pertukaran dengan
logam yang tidak diharapkan (Setiawati et al., 2015).
b. Zeolit sintetis

Pada zeolit sintetis terdapat kation K+ atau Na*
(Gultom, 2015). memiliki kristalinitas baik serta
kation dalam situs permukaannya hanya H* Na*
(Maarif, 2009). Zeolit jenis ini memiliki ukuran yang
sama, kemurniaan yang lebih tinggi, dan strukturnya
dapat direkayasa sesuai dengan yang diperlukan
(Sugiarti et al., 2017).

Zeolit tergolong sebagai slow release agent dalam
pupuk majemuk nitrogen, fosfor, dan kalium sehingga
dapat mengurangi rata-rata pelepasan unsur hara di
dalam tanah, air rumah tangga, dan media air
determinasi (Jumaeri et al., 2020). Zeolit dimanfaatkan
sebagai agen lepas lambat karena memiliki Kapasitas

Tukar Kation (KTK) yang tinggi yaitu berkisar 80-200
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me/100 g. Tingginya kapasitas tukar kation yang tinggi
menyebabkan zeolit memiliki fungsi sebagai adsorben,
pengikat, dan penukar kation (Suwardi, 2002).

Tingginya kapasitas adsorpsi unsur hara K dan
NH4 pada zeolit akan meningkatkan kemampuan tanah
dalam mengikat unsur. Selain itu, zeolit dapat
menghambat perubahan NH4* menjadi NH3 sebesar 30-
40%. Kemampuan zeolit dalam mengikat atau
menyimpan air dan pupuk serta melepaskan unsur pada
tumbuhan ketika dibutuhkan menjadikan zeolit sebagai
agen lepas lambat (slow release agent) (Suwardi, 2009).
Aplikasi zeolit dalam tanah dapat mengurangi laju
nitrifikasi karena amonium (NH4*) diserap ke dalam Kkisi
mineral zeolit (Sofia et al., 2017).

. Zeolit A

Zeolit-A atau zeolit Linde Tipe A (LTA) memiliki
rumus empiris Naiz[(Si02)12(Al02)12].27H20. Zeolit ini
memiliki struktur pori tiga dimensi yang tersusun saling
tegak lurus (Kurniawan, 2017). Zeolit tipe A memiliki
bentuk oktahedral yang terdiri dari 12 SiO4 dan 12 AlO,
tetrahedral serta sejumlah ion logam (Duan et al., 2007).

Zeolit A memiliki karakteristik utama berupa
double four ring (D4R) dan ikatan T-O (T mewakili Si atau

Al) (Masoudian et al., 2013). Zeolit A tersusun atas
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Composite Building Unit (CBU) unit 4.4 atau yang sering
disebut D4R dalam Secondary Building Unit (SBU)
(Pérez-Botella et al., 2022).

Silica Alumina

Zeolite A Sodalite Faujasit

Gambar 2.3 Unit Struktural dari Zeolit A, Sodalite, dan
Faujasite (Masoudian et al., 2013)

Zeolit A tergolong zeolit sintetis dengan rasio Si/Al
sebesar sama dengan satu (Gultom, 2015). Rasio Si/Al
yang rendah membuat zeolit-A memiliki karakteristik
tertentu, seperti ketidakstabilan dalam lingkungan asam,
sifat yang cenderung hidrofobik, dan kemampuan

adsorpsi yang optimal. Penyebab dari tingginya
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kandungan alumina dan kuatnya permukaan muatan
negatif pada zeolit A adalah struktur tetrahedral [AlO4]5.
Selain itu, rendahnya kandungan silika menyebabkan
zeolit A mengandung konsentrasi kation yang tinggi dan
bersifat basa (Kurniawan, 2017). Zeolit A memiliki
kapasitas pertukaran ion yang besar dibandingkan zeolit
alam dan zeolit sintetis lainnya sehingga zeolit tipe ini
cocok dimanfaatkan sebagai adsorben dan penukar ion
(Ayele et al,, 2016).

. Metakaolin

Metakaolin merupakan konversi dari kaolin yang
diaktifkan pada temperatur 500-900°C yang memiliki
ukuran 0,5-5 mikron. Perubahan kaolin menjadi
metakaolin terjadi karena adanya dehidroksilasi.
Dehidroksilasi merupakan reaksi dekomposisi kaolin
menjadi struktur yang tidak teratur sebagian
(Dharmawan et al.,, 2017).

Kaolin  merupakan material alam yang
mengandung kristal senyawa mineral kaolinit
(Al>03.2Si0,.2H20) dan pengotor (kuarsa, kalsit, feldspar,
mika, bahan organik, dan sebagainya). Kaolin yang
dikalsinasi akan terjadi dehidroksilasi secara langsung
yang menggabungkan dehidrasi (hilangnya air secara

terus menerus antar lapisan) dan dehidroksilasi
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(hilangnya air interstitial secara terputus-putus).
Dehidroksilasi  kaolin terjadi antara 450-700°C.
Hilangnya air struktural secara bertahap dan terkait
dengan perubahan ruang antar struktur, terjadi juga
perubahan koordinasi aluminium dari 6 menjadi 4 (Deju
et al., 2020). Reaksi yang terjadi pada saat dehidroksilasi
kaolin menjadi metakaolin seperti pada persamaan 2.2
(Purbasari & Samadhi, 2021).

Al,Si;05(0H)4— Al2Si207 + 2H20 (2.2)

Kaolin memiliki komposisi berupa Al,Si>0s(0H)s
dan secara teoritis mengandung SiO. 46,54%; Al;O;
39,5%; dan H,0 13,96%. Kaolinit terdiri dari alumina
oktahedral dan silika tetrahedral disusun secara
bergantian yang membentuk ikatan antar lapisan
(Hartati et al, 2020). Kandungan utama kaolin yang
tersusun atas silikon (Si) dan alumunium (Al)
memungkinkan material ini dimanfaatkan sebagai
starting material pembentukan kerangka zeolit
(Trivanaa et al, 2015). Kaolin dapat ditingkatkan
reaktivitasnya ~ dengan = mengubahnya = menjadi
metakaolin melalui proses termal dan mekanis

(Purbasari & Samadhi, 2021).
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5. Natrium Alginat

Natrium alginat terdiri dari asam alginat dan
garam natrium yang diperoleh dari ganggang coklat
Phaeophyceae (Nurlaela et al, 2020). Alginat adalah
campuran asam poliorunat yang tersusun dari residu D-
asam manuronat dan residu L-asam gluronat. Alginat
memiliki berbagai fungsi, antara lain sebagai bahan
pengisi, pengikat, penghancur, serta berperan sebagai
pengental, agen pensuspensi, dan pembentuk gel.
Kemampuan alginat untuk membentuk gel yang tidak
larut dalam air disebabkan oleh adanya ion divalen
seperti Mg?+, Ca2+, Sr2+, dan Ba2+ (Nurlaela et al., 2020).

Secara kimia, alginat merupakan polimer linear
panjang yang terdiri dari dua unit monomerik berupa
asam f(-D-mannuronat dan asam berupa a-L-gluronat
(Yulianto, 2007). Alginat merupakan polisakarida yang
termasuk family karbohidrat, diperoleh dari turunan
alga coklat dan merupakan polimer alami yang larut
dalam air. Senyawa kimia alginat tersusun atas senyawa
asam berupa a-1 gluronat dan 3-D mannuronat. Alginat
memiliki biokompatibilitas yang rendah, hidrofilik, tidak
beracun, toksisitas rendah, dan biodegradability
(Ubaydillah & Faqihuddin, 2021). Alginat berdasarkan

sifat fisika dan kimianya memiliki fungsi sebagai bahan
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pensuspensi, pengemulsi, penstabil, pengikat, pengental,
pembentuk film, bahan penyalut, bahan pembentuk gel,
penghambat sinersi, penghambat kristalisasi, dan bahan

enkapsulasi (Haerunnisa, 2008).
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Gambar 2.4 Struktur Kimia pada Alginat (T. A.
Pamungkas & Ridlo, 2013)

Alginat adalah polimer yang dapat diikat silang
ketika kation divalen ditambahkan ke dalam larutan
berair. Alginat berpotensi sebagai agen pelapis pupuk
urea yang dapat menghambat pelepasan suspensi dalam
air, hal ini ditunjang dengan sifatnya yang mudah
terdegradasi, aman bagi lingkungan, dan tidak beracun.
Akan tetapi, pengaplikasian alginat terbatas karena
sifatnya yang sangat mudah terurai dengan penambahan
kation monovalen (Suci & Astar, 2022).

. Pupuk Lepas Lambat

Pupuk lepas lambat adalah metode pelapisan pada

pupuk urea yang efektif dalam memperlambat laju

pelepasan nitrogen dan kelarutan pupuk dalam air (Suci
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& Astar, 2022). Prinsip pupuk lepas lambat adalah
membentuk halangan berupa interaksi molekuler
sehingga zat hara dalam butiran pupuk tidak mudah
terlepas ke lingkungan (Aviantri & Maharani, 2017).
Kelebihan dari pupuk lepas lambat antara lain
meningkatkan efisiensinya, mengurangi hilangnya unsur
hara dan toksisitas tanah, meminimalkan potensi efek
negatif ~yang berhubungan dengan overdosis
penggunaan pupuk, dan mengurangi frekuensi
penggunaan sesuai dengan kebutuhan normal
(Jarosiewicz & Tomaszewska, 2003).

Pupuk lepas lambat adalah pupuk yang memiliki
tingkat efisiensi tinggi dalam mengurangi kehilangan
unsur hara dan meningkatkan efisiensi pemanfaatannya
dengan cara menyebarkan, melarutkan atau
memperlambat pelepasan unsur hara. Pupuk lepas
lambat dibedakan menjadi pupuk salut dan pupuk non-
salut sesuai dengan mekanisme pelepasan unsur
haranya. Prinsip pupuk lepas lambat dan terkontrol
menggunakan pelapis untuk membungkus inti pupuk
dan membentuk pemisahan fisik antara unsur hara dan
tanah. Nutrisi disebarkan melalui bahan pelapis atau
dilepaskan setelah lapisan pecah, sehingga mencapai

efek pelepasan lambat (Zhao et al., 2023). Pupuk non
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salut dapat mencapai efek pelepasan lambat dengan
mengurangi kelarutannya dalam air melalui berbagai
kombinasi pupuk dengan agen pelepas lambat (Notario
del Pino et al,, 1995).

. Teknik Ekstrusi
Teknik enkapsulasi yang menghasilkan produk

akhir berupa beads adalah ekstrusi. Teknik ini
menggunakan larutan enkapsulasi berupa campuran
ekstrak antosianin dan penyalut, larutan tersebut
diteteskan ke dalam larutan crosslinker yang sesuai
dengan penyalut yang digunakan melalui syringe.
Berdasarkan penelitian sebelumnya, crosslinker yang
digunakan untuk alginat adalah CaCl; (Oktavi et al,
2020). Ukuran dan bentuk mikrokapsul atau beads yang
terbentuk tergantung pada diameter nosel dan jarak
nosel serta larutan CaCl; (Sumardi et al., 2021). Teknik
ekstrusi memiliki kelebihan berupa teknik yang relatif
sederhana karena mudah dan biayanya murah (Miskiyah
et al., 2020). Berikut merupakan salah satu diagram
skematis dari metode enkapsulasi ekstrusi: (Sumardi et

al, 2021).
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Gambar 2.5 Diagram Skematis dari Metode Ekstrusi

B. Karakterisasi
1. Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometer sinar ultraviolet-visible (UV-Vis)
merupakan instrumen analitik yang memiliki fungsi
untuk mengukur serapan cahaya analit pada panjang
gelombang tertentu, dimana zat yang berbeda menyerap
dan memantulkan panjang gelombang tertentu (Azmi,
2023). Spektroskopi ultraviolet and visible adalah teknik
yang dimanfaatkan dalam menganalisis larutan senyawa
organik dan ion logam kompleks yang outputnya berupa
konsentrasi larutan (Al-Samarrai et al, 2018). Pada
analisisnya, spektrofotometri UV-Vis menggunakan
energi elektronik yang tergolong besar sehingga
instrumen ini lebih banyak dimanfaatkan sebagai

analisis kuantitatif (Helwandi, 2016).
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Gambar 2.6 Skema Alat Spektrofotometer UV-Vis
(Suharti, 2017)

Prinsip kerja spektrofotometer UV-Vis (ultraviolet-
visible) adalah cahaya dengan panjang gelombang
tertentu yang telah mengenai larutan sampel akan
diabsorpsi dan ditransmisikan sehingga diperoleh
absorbansi dari perbandingan antara intensitas sinar
yang diserap dengan intensitas sinar yang datang. Jika
sampel tersebut mengandung suatu zat dengan
konsentrasi tinggi maka molekul yang akan diserap
semakin banyak, sehingga nilai absorbansi semakin
meningkat (Gusnedi, 2013). Transisi antara energi
elektronik akan berbeda yang disebabkan energi pada
ultra violet dan sinar tampak. Eksitasi akan terjadi jika
panjang gelombang cahaya yang diabsorpsi memiliki
energi yang dibutuhkan untuk mengenai molekul
(Triyati, 1985). Prinsip dari spektroskopi serapan
didasarkan pada hukum Beer-Lambert, yaitu hubungan

linear antara serapan suatu larutan dengan konsentrasi
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spesies penyerap dalam larutan dan panjang lintasannya
(Al-Samarrai et al., 2018).
. Spektrofotometer Fourier Transform Infrared (FTIR)

Fourier Transformed Infrared (FTIR) merupakan
suatu instrumen yang memiliki kemampuan dalam
mendeteksi gugus fungsi, mengidentifikasi senyawa, dan
menganalisis campuran dari sampel tanpa merusak
sampel. Daerah inframerah pada spektrum gelombang
elektromagnetik dimulai dari panjang gelombang 14000
cm! sampai 10 cm-! (Wulan Sari & Fajri, 2018).

Spektroskopi Fourier Transform Infrared (FTIR)
adalah suatu metode analisis untuk mengetahui struktur
molekul dari suatu senyawa. Komponen utama
instrumen ini adalah inferometer Michelson yang dapat
memisahkan radiasi inframerah menjadi komponen
frekuensi. Dibandingkan spektroskopi inframerah
lainnya, penggunaan FTIR dengan interferometer
Michelson lebih disarankan karena resolusi dan akurasi
yang tinggi dalam memperoleh informasi struktur
molekul (Azmi, 2023).

Prinsip kerja FTIR adalah adanya interaksi antara
energi dan materi. Sinar inframerah yang melewati celah
ke sampel, dimana celah tersebut memiliki kemampuan

dalam mengontrol seberapa banyak energi yang
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dihantarkan ke sampel. Setelah itu, sampel menyerap
sebagian inframerah dan sebagian lagi ditransmisikan
melalui permukaan sampel sehingga sinar inframerah
dapat mencapai detektor. Komputer kemudian merekam
sinyal yang terukur dalam bentuk puncak (Wulan Sari &
Fajri, 2018).

Standar spektra IR dari zeolit A seperti yang
ditunjukkan pada gambar 2.7:
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Gambar 2.7 Spektrum FTIR Zeolit A (Kurniawan, 2017)

Karakteristik spektrum FTIR zeolit-A adalah
terdapat pita pada serapan bilangan gelombang 464 cm-
1 yang memperlihatkan vibrasi bending pada ikatan T-O,
vibrasi simetri ikatan T-O (T= Si/Al) pada 660 cm-!, dan
pada 1000-1500 cm terdapat vibrasi ikatan T-O
asimetris, dimana T merupakan bentuk dari Si atau Al

(Kurniawan, 2017).
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Gambar 2.8 Spektrum FTIR Natrium Alginat (a) ekstrak
Padina sp. Dan (b) komersial (Herlina et al., 2021)

Menurut Herlina dkk, (2021), spektrum FTIR
natrium alginat hasil dari ekstraksi rumput laut Padina
sp. (Gambar 2.8a), menunjukkan beberapa puncak
serapan dari gugus fungsi. Pada bilangan gelombang
3238 cm! terdapat vibrasi dari gugus hidroksil (-OH), -
CH terlihat pada bilangan gelombang 2908 cm'!, serapan
gugus karbonil (C=0) stretching, gugus C-0-H, dan ikatan
C-0-C pada bilangan gelombang 1602 cm-t, 1407 cm,
dan 1027 cm-1. Hasil yang diperoleh memiliki kemiripan
dengan FTIR natrium alginat komersial (Gambar 2.8b)
yang terdapat puncak serapan gugus hidroksil (-OH)
pada bilangan gelombang 3280 cm-, gugus -CH pada
bilangan gelombang 2910 cm-!, serta gugus karbonil
(C=0), ikatan C-O-C, dan C-O-H masing-masing pada
bilangan gelombang 1602 cm-1, 1407 cm-1, dan 1026 cm-
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! menunjukkan bahwa hasil spektrum tersebut sesuai
dengan spektroskopi FTIR natrium komersial.

Hasil spektrum FTIR pupuk lepas lambat
dikonfirmasi keberhasilannya dengan terdapatnya gugus
fungsi penyusun urea seperti N-H, C-N, dan C=0

(Pangestu et al., 2023).
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Gambar 2.9 Spektra FTIR dari Pupuk Lepas Lambat
Berbahan Urea dan Lempung Bentonit (Pangestu et al,,
2023)
Pita serapan pada bilangan gelombang antara 3500 cm!
dan 3400 cm?! menunjukkan ikatan bebas yang
membentuk pola gugus fungsi N-H simetris dan
asimetris dari dengan mode ulur. Gugus fungsi N-H
terverifikasi pada bilangan gelombang 3506,59 cm-!
berdasarkan spektrum FTIR yang diperoleh. Pada
bilangan gelombang 1870-1540 cm! terdapat gugus
fungsi C=0 vibrasi ulur dan pada serapan 1175,8 cm-!

menunjukkan adanya gugus fungsi C-N dengan vibrasi
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ulur, dimana menurut teori C-N vibrasi ulur terlihat pada
bilangan gelombang 1250-1020 cm (Pangestu et al,
2023).

3. X-Ray Diffraction (XRD)

X-ray diffraction (XRD) adalah teknik yang
digunakan untuk mengetahui simetri kristal, kualitas
kristal (kristal tunggal, polikristalin, dan amorf), sistem
kristal (kubus tetragonal, ortorombik, rhombohedral,
heksagonal, monoklin, dan triklin), dan parameter
kristal (parameter Kkisi, jarak antar atom, jumlah atom
per unit sel). Teknik ini juga digunakan dalam
mengidentifikasi campuran dan analisis kimia. Pada saat
sinar-X monokromatik mengenai kristal, sinar-X tersebut
berhamburan ke segala arah. Namun, susunan atom
kristal yang teratur menyebabkan gelombang yang
berhamburan menunjukkan interferensi konstruktif
hanya dalam arah tertentu dan interferensi destruktif
dalam arah lain. Ketika atom-atom  kristal
menghamburkan berkas-berkas sejajar maka harus
memiliki perbedaan jarak lintasan yang tepat nA agar
atom-atom tersebut dapat berinterferensi secara
konstruktif (Masruroh et al,, 2013).

XRD (X-Ray Diffraction) merupakan teknik analisis

kualitatif yang digunakan untuk mengidentifikasi jenis
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material yang terbentuk dan tingkat kristalinitasnya.
Tingkat kristalinitas yang tinggi tercermin dari
difraktogram dengan pola puncak yang tajam dan
terpisah secara jelas. Terlihat puncak-puncak pada sudut
yang sama mengindikasikan bahwa sampel memiliki
struktur kristal yang serupa atau identik (Kurniawan,
2017).
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Gambar 2.10 Prinsip Kerja XRD (Kurniawan, 2017)

Prinsip kerja XRD adalah interaksi atom pada
sampel ketika sinar-X dilewatkan melalui sampel yang
menghasilkan hamburan cahaya. Ketika elektron yang
berkecepatan tinggi bertumbukan dengan benda logam
maka sinar-X akan dilepaskan. Perbedaan fasa
menyebabkan beberapa sinar-X yang tersebar saling
menghilangkan dan beberapa sinar difraksi dengan fase
yang sama juga saling menguatkan. Suatu zat yang
memiliki keteraturan seperti kristal akan menghasilkan

difraktogram ketika menghamburkan sinar-X, hal ini
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dikarenakan memiliki kesamaan panjang gelombang
dengan sinar-X (Kurniawan, 2017).

Difraktogram merupakan suatu pola garis atau
puncak dengan intensitas dan posisi tertentu yang
mencerminkan karakteristik khas dari suatu material.
Karena setiap fase kristalin memiliki pola difraksi yang
khas, maka metode ini dapat digunakan sebagai alat
identifikasi. Penyesuaian letak puncak pada sudut 26 dan
nilai d-spacing hasil analisis dengan data referensi dari
JCPDS (Joint Committee Powder Diffraction Standard)
akan diperoleh informasi mengenai orientasi bidang
kristal yang terbentuk. Jika seluruh arah bidang kristal
teridentifikasi, maka dapat disimpulkan bahwa struktur
kristal yang terbentuk telah sesuai (Masruroh et al,
2013).

Salah satu difraktogram XRD dari zeolit A seperti
pada gambar 2.11.
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Gambar 2.11 Difraktogram Zeolit A Sintetis dari Kaolin
Capkala (Yani et al.,, 2013)

Hasil sintesis zeolit A menghasilkan difraktogram
yang sesuai dengan difraktogram standar zeolit A yaitu
berdasarkan nilai sudut 20 dari ASTM no.39-222. Puncak
tajam terlihat pada 26 = 7,17°; 10,15°% 12,45° 16,09°;
21,64°; 23,96°; 26,00°; 27,08° 29,91° dan 34,15° yang
menunjukkan fase kristal zeolit. Namun, terdapat juga
puncak yang kuat dari kuarsa pada 20 = 26,65°.
Berdasarkan data tersebut, produk yang dihasilkan

belum sepenuhnya zeolit A murni (Yani et al., 2013).

C. Kajian Penelitian yang Relevan
Pada penelitian Yani et al, (2013) tentang sintesis
zeolit A menggunakan berbagai variasi sumber silika dan
alumina salah satunya kaolin Capkala. Hasil dari sintesis

tersebut menunjukkan bahwa kaolin Capkala dapat
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dimanfaatkan sebagai sumber silika dan alumina pada
sintesis zeolit A dengan menggunakan metode hidrotermal.
Kaolin Capkala dikonversi menjadi metakaolin dan
keberhasilan dari konversi tersebut ditandai dengan data
XRD yang mengindikasikan pada 26= 15°-38°. Kristalinitas
zeolit A yang dihasilkan dari penelitian menunjukkan
kesesuaian dengan standar yang ada yaitu ASTM (American
Standard Testing and Material) nomor 39-222.

Pada penelitian Haditya, Jumaeri dan Sulistyaningsih
(2019) terkait modifikasi zeolit A yang bersumber dari
kaolin dengan hexadecyltrimethylammonium (HDTMA)
sebagai Slow Release Urea Fertilizer menunjukkan hasil
karakterisasi zeolit yang dihasilkan sesuai dengan
karakterisasi zeolit A. Pencampuran zeolit A hasil sintesis
dengan pupuk urea dapat meningkatkan pertumbuhan
tanaman, hal ini berdasarkan data bahwa ketersediaan
nitrogen dalam tanah yang ditambahkan Slow Release Urea
Fertilizer (SRUF) mengalami peningkatan pada hari ke-9
setelah pupuk diaplikasikan ke tanaman jagung.

Pada penelitian yang dilakukan oleh Suratman et al.
(2020), model Korsmeyer-Peppas menunjukkan bahwa
beads zeolit alam/alginat yang disintesis dengan metode
freeze-drying memperlihatkan pelepasan NPK yang lebih
baik dibandingkan beads alginat/NPK. Hal ini ditunjukkan
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oleh nilai R2 beads A/Z/NPK yang mendekati satu, yaitu
0,973, sedangkan beads A/NPK memiliki nilai R? sebesar
0,943.

Penelitian yang dilakukan oleh Suci dan Astar (2022)
menunjukkan bahwa pemanfaatan zeolit, alginat, dan pati
sagu sebagai material penyalut berpotensi memperlambat
pelepasan unsur hara dari pupuk urea. Hal ini didasarkan
pada hasil sintesis pupuk lepas lambat menggunakan
metode syringe yang menunjukkan bahwa pupuk urea
terlapis biokomposit zeolit-alginat-pati sagu dengan
konsentrasi urea sebesar 20% memiliki kemampuan
menahan pelepasan nitrogen. Hal ini ditunjukkan oleh pola
pelepasan nitrogen yang sangat lambat, yaitu hanya 0,08%
dari 24 jam pertama ke-48 dan 0,02% dari 48 hingga 72 jam.

Pada penelitian Astar dan Suci (2022) menunjukkan
bahwa urea yang telah dienkapsulasi oleh agen lepas lambat
berupa lumpur PDAM dan alginat dengan komposisi urea
30% merupakan persentase terbaik sebagai pupuk lepas
lambat dengan pelepasan urea sebesar 4% selama 72 jam.

Pada penelitian Lestari, Yuningsih dan Muharam
(2022) mengenai sintesis hidrogel superabsorben
menggunakan natrium alginat dan bentonit sebagai pelapis
pupuk lepas lambat dan penggunaan CaCl, sebagai crosslink

agent menunjukkan hasil bahwa hidrogel superabsorben
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yang terbentuk dapat dijadikan sebagai agent coating
pupuk lepas lambat yang ditandai dengan persentase
swelling sebesar 2.894,3%.

Pemanfaatan kaolin sebagai bahan awal dalam
sintesis zeolit A memberikan peluang untuk pengembangan
aplikasinya dalam pupuk lepas lambat. Selain ity,
penggunaan zeolit sintesis khususnya zeolit A masih belum
banyak dimanfaatkan dalam bidang pupuk lepas lambat.
Kebaruan dari penelitian ini dibandingkan dengan
beberapa kajian terdahulu terletak pada penggunaan zeolit
A yang disintesis dari kaolin sebagai slow release agent
dalam pupuk lepas lambat nitrogen yang dipadukan dengan

alginat melalui metode ekstrusi.

. Hipotesis

Zeolit A memiliki gugus silanol dan siloksan yang
akan berinteraksi dengan urea sehingga dapat menjadi agen
pengikat sementara yang berpotensi sebagai pengontrol
lepas lambat dengan penambahan alginat sebagai
kombinasi. Alginat memiliki kemampuan membentuk gel
dan membentuk matriks sehingga diharapkan dapat

mengontrol laju pelepasan nitrogen dengan lebih baik.



BAB III
METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian dilakukan di bulan Oktober 2024 sampai
Juni 2025. Lokasi penelitian dilaksanakan di Laboratorium
Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Islam
Negeri Walisongo Semarang sebagai tempat preparasi,
sintesis, dan pengujian lepas lambat. Karakterisasi
dilakukan di Laboratorium Fisika, Fakultas Sains dan
Teknologi, Universitas Islam Negeri Walisongo Semarang
dan Laboratorium Fisika, Fakultas Matematika dan IPA,

Universitas Negeri Semarang.

B. Alat dan Bahan
1. Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini
yaitu serangkaian alat gelas laboratorium, ayakan 80
mesh, timbangan, furnace, oven, kertas saring, mortar
dan pestle, syringe atau jarum suntik, satu set alat
refluks, dan magnetic stirrer DLAB. Instrumen yang
digunakan adalah spektrofotometer Ultraviolet Visible
(UV-Vis) Orion Aquamate 8000, spektrofotometer
Fourier Transform Infrared (FTIR) Alpha Il bruker di UIN
Walisongo Semarang, dan X-Ray Diffraction (XRD)

38
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Panalytical Type X'Pert 3 Powder di Universitas Negeri
Semarang.
2. Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara
lain urea komersial (CO(NHz);) dari toko planet kimia
Depok, natrium alginat p.a (Merck), kaolin komersial
dari toko Indrasari Semarang, natrium hidroksida 10%
(NaOH, p.a, Merck), kalsium klorida dihidrat 6%
(CaCl;.2H20, p.a, Merck), serbuk p-DAB (para-
dimetilamino benzaldehid, p.a, Merck), asam Klorida 0,1M
(HCI, p.a, Merck), etanol (C:HeO, p.a, Merck), dan

akuades.

C. Prosedur Kerja
1. Preparasi Metakaolin
Kaolin sebanyak 100 g diayak menggunakan
ayakan 80 mesh. Hasil ayakan tersebut dilakukan
kalsinasi dalam furnace selama 1 jam pada temperatur
700°C (Haditya et al., 2019). Kaolin dan metakaolin yang
diperoleh dilakukan karakterisasi menggunakan X-Ray
Diffraction (XRD) dan Fourier Transform Infrared (FTIR).
2. Sintesis Zeolit A
Metakaolin hasil preparasi diambil sebanyak 30 g

dicampur dengan larutan NaOH 10%, perbandingan
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metakaolin : NaOH yaitu 1 g : 5 mL. Pada temperatur
70°C, campuran tersebut direfluks selama 5 jam dalam
labu alas bulat. Padatan yang terbentuk disaring dan
dicuci dengan akuades, kemudian dikeringkan
menggunakan oven pada temperatur 120°C selama 5 jam
(Haditya et al, 2019). Selanjutnya, dilakukan
karakterisasi dengan instrumen XRD dan FTIR.

. Pembuatan Pupuk Lepas Lambat Zeolit A-Urea (Kode
Sampel UA)

Alginat sebanyak 0,75 g dan 0,6 g urea komersial
dilarutkan dalam 50 mL akuades, kemudian diaduk pada
suhu kamar menggunakan magnetic stirrer hingga
homogen. Campuran diekstrusi menggunakan syringe 10
mL ke dalam larutan CaCl; 6% sambil diaduk perlahan.
Setelah beads terbentuk dilakukan perendaman dalam
larutan CaCl, selama 24 jam untuk memaksimalkan
proses ikatan silang yang terjadi (Sangjan & Thongsamer,
2021). Beads tersebut disaring dan dibilas dengan
akuades, lalu dilanjutkan dengan proses pengeringan
pada temperatur 40°C selama 24 jam (Suci & Astar,

2022).
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4. Pembuatan Pupuk Lepas Lambat Urea-Zeolit A-
Alginat (Kode Sampel UZA)

Sebanyak 2,25 g zeolit A dan 0,6 g urea komersial
dicampurkan ke dalam 25 mL akuades dan diaduk
hingga homogen. Suspensi tersebut dilarutkan dalam
larutan alginat yang terbuat dari pencampuran 0,75 g
alginat dalam 25 mL akuades. Campuran diaduk selama
2 jam pada suhu kamar menggunakan magnetic stirrer.
Campuran tersebut diekstrusi menggunakan syringe 10
mL ke dalam larutan CaCl; 6% sambil diaduk perlahan.
Setelah beads terbentuk dilakukan perendaman dalam
larutan CaCl; selama 24 jam untuk memaksimalkan
proses ikatan silang yang terjadi (Sangjan & Thongsamer,
2021). Beads tersebut disaring dan dibilas dengan
akuades, lalu dilanjutkan dengan proses pengeringan
pada temperatur 40°C selama 24 jam (Suci & Astar,
2022). Urea komersial (PU), beads dengan kode sampel
UA dan UZA dilakukan karakterisasi menggunakan
spektrofotometer FTIR, XRD, pengujian kadar urea

terloading, dan pengujian lepas lambat beads.
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Tabel 3.1 Perbandingan Urea Komersial, Zeolit A, dan
Alginat (Suci & Astar, 2022; Suratman et al.,, 2020)

Urea Natrium

Kode Sampel Komersial Alginat Ze?;‘)t A
(8) (8)
Urea Komersial
(PU) 0,6 - -
uA 0,6 0,75 -
UZA 0,6 0,75 2,25

5. Uji Pelepasan Urea pada Beads Urea-Zeolit A-Alginat
a. Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

Pembuatan larutan pengompleks p-DAB

dengan cara, sebanyak 1 gram p-DAB dilarutkan ke
dalam 10 mL HCI 0,1M dan 50 mL etanol, kemudian
larutan diaduk sampai homogen. Pembuatan larutan
induk urea 500 mg/L dilakukan dengan cara 0,0553 g
urea dilarutkan dalam 100 mL akuades sehingga akan
diperoleh larutan induk urea 500 mg/L. Sebanyak 4
mL larutan induk urea 500 mg/L dan 6 mL larutan
pengompleks dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL.
Akuades sebanyak 4 mL dicampurkan dengan 6 mL
larutan pengompleks dalam labu ukur untuk
memperoleh larutan blanko. Masing-masing larutan
tersebut didiamkan selama 1 jam agar reaksi
pengompleksan berlangsung sempurna. Larutan yang

telah didiamkan kemudian diukur absorbansi
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maksimumnya menggunakan spektrofotometer UV-
Vis pada panjang gelombang 400-500 nm interval 1
nm dan ditentukan A maksimumnya (Azizati, 2021).
. Pembuatan Kurva Standar Urea

Larutan induk urea 500 mg/L diencerkan untuk
memperoleh larutan baku urea 200, 250, 300, 350,
400, dan 500 mg/L. Masing-masing konsentrasi
diambil 4 mL dan ditambahkan dengan reagen p-DAB
sebanyak 6 mL sehingga konsentrasi larutan urea
menjadi 80, 100, 120, 140, 160, dan 200 mg/L.
Larutan-larutan tersebut diaduk hingga homogen dan
didiamkan selama 1 jam. Absorbansi larutan dibaca
dengan spektrofotometer UV-Vis pada A maksimum
(Azizati, 2021).
. Penentuan Kadar Urea Terloading dalam Sampel

Sejumlah 0,25 g PU, sampel beads UA, dan beads
UZA dihaluskan lalu masing-masing dimasukkan ke
dalam 50 mL akuades dan didiamkan selama 24 jam
hingga pupuk lepas lambat larut. Sebanyak 4 mL dari
setiap larutan tersebut diambil dan ditambahkan 6
mL larutan pengompleks pDAB untuk analisis
konsentrasi urea yang terkandung dengan

menentukan nilai absorbansi yang ditunjukkan oleh
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spektrofotometer UV-Vis pada A maksimum (Xia etal,,
2020).
. Uji Pelepasan Urea dalam Sampel

Sebanyak 0,25 g PU, sampel beads UA dan beads
UZA masing-masing dicampurkan ke dalam 50 mL
akuades dalam labu erlenmeyer. Pada jarak 5, 10, 15,
20, 30, 60, dan 90 menit, PU, sampel beads UA, dan
beads UZA diambil 4 mL dan dimasukkan ke dalam
labu erlenmeyer. Larutan tersebut kemudian
ditambahkan dengan 6 mL larutan pengompleks
pDAB untuk analisis konsentrasi urea yang
terkandung pada pupuk lepas lambat yang dihasilkan
dengan menghitung nilai absorbansi yang terlihat
pada spektrofotometer UV-Vis pada A maksimum (Xia

etal,, 2020).



BAB 1V
HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui karakteristik
Zeolit A dan pupuk lepas lambat yang dihasilkan, serta
mengetahui profil pelepasan urea. Komposisi sampel pada
sintesis ini terdiri dari dua jenis, yaitu 0,75 g alginat tanpa
penambahan zeolit A (kode sampel UA) dan campuran 0,75 g
alginat: 2,25 g zeolit A (kode sampel UZA), sedangkan sebagai
pembandingnya adalah urea komersial (PU). Setiap sampel
dikarakterisasi menggunakan instrumen Fourier Transform
Infrared (FTIR), X-Ray Diffraction (XRD), uji kadar urea
terloading dalam beads, dan uji lepas lambat menggunakan
spektrofotometer UV-Vis dengan reagen p-DAB sebagai larutan
pengompleks.

A. Preparasi Metakaolin

Material yang digunakan pada proses preparasi
metakaolin adalah kaolin komersial. Proses metakaolinisasi
dilakukan dengan tujuan untuk mengubah kaolin menjadi
metakaolin melalui kalsinasi. Preparasi dilakukan dengan
mengkalsinasi 100 g kaolin yang telah diayak dalam
temperatur 700°C selama 1 jam. Penggunaan suhu 700°C
pada saat proses metakaolinisasi, didasarkan pada
penelitian Elimbi, Tchakoute dan Njopwouo (2011) yang

menyatakan bahwa proses kalsinasi dengan suhu 700°C

45
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merupakan suhu optimum yang ditandai dengan hilangnya
puncak kaolin sebagai indikator terbentuknya metakaolin
amorf. Pada saat proses kalsinasi, air dari mineral kaolin
akan menghilang (dehidroksilasi), struktur kaolin menjadi
rusak, dan menghasilkan fase aluminosilikat amorf
(metakaolin) (Hartati et al, 2020). Fase amorf memiliki
reaktivitas yang lebih tinggi sehingga dapat memudahkan
reaksi metakaolin dengan NaOH pada proses sintesis zeolit
A (Yani et al, 2013). Reaksi dehidroksilasi yang terjadi
selama proses metakaolinisasi terdapat pada persamaan
4.1.
Si»Al;05(0H)4 (Kaolin) — Al,Si>07 (Metakaolin) + 2H,0 (4.1)
Berdasarkan persamaan 4.1, selama proses kalsinasi
struktur kaolin terurai dan dua molekul H,O akan
menghilang. Proses metakaolinasasi menghasilkan
metakaolin yang memiliki warna semu merah muda
sebagaimana yang terlihat pada gambar 4.1. Kaolin yang
awalnya berwarna putih mengalami perubahan warna
menjadi merah muda setelah proses kalsinasi. Perubahan
warna yang terjadi disebabkan oleh kerusakan struktur
kaolin akibat hilangnya gugus hidroksil (Cheng et al., 2012;
Hartati et al,, 2018).



47

Gambar 4.1 Hasil Kalsinasi Kaolin Menjadi Metakaolin
Metakolin hasil preparasi dilakukan karakterisasi
Fourier Transform Infrared (FTIR) dan X-Ray Diffraction
(XRD). Gugus fungsi yang terdapat pada metakaolin
dilakukan identifikasi menggunakan FTIR sehingga akan
diketahui ikatan yang terjadi dari sampel. Keberhasilan
proses metakaolinisasi dapat dilihat dari hasil FTIR seperti

pada gambar 4.2.
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Gambar 4.2 Spektrum FTIR (a) Kaolin dan (b) Metakaolin
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Perbandingan rentang bilangan gelombang hasil FTIR

kaolin dan metakaolin dengan referensi disajikan pada tabel

4.1.

Tabel 4.1 Interpretasi Hasil Uji FTIR Metakaolin

Bilangan Gelombang

Referensi

No. Gugus (An Nisa . Hasil .
etal, Kaolin preparas_l
2023) metakaolin
Vibrasi ulur 3690,07 cm™t
1. 3400 cm? dan 3619,95 -
0-H 1
cm
2. Vibrasi Si-O 1058 cm?! 1114,27 cm! 1041,80 cm!
Vibrasi ulur 4 4
3. Al(VI)-OH 911 cm 909,18 cm
Vibrasi ulur 4 i 4
4, Al(IV)-0 793 cm 795,23 cm
Vibrasi ulur 520,96 cm;
5. Si-0-Al 544 cm! 522,84 cm! dan 507,05
(~ 500 cm?) cm-1

Gambar 4.2 memberikan informasi bahwa kaolin

memiliki serapan pada bilangan gelombang 3690,07 cm-!

dan 3619,95 cm-, yang merupakan vibrasi ulur gugus O-H

dari struktur kaolin. Serapan serupa juga terlihat pada

penelitian Merabtene et al, (2019) yaitu pada bilangan

gelombang 3550 cm! dan 3700 cm! yang menjelaskan

keberadaan air dalam struktur kaolin. Pada spektra

metakaolin terlihat tidak ditemukannya serapan gugus O-H.

Hal ini disebabkan oleh proses dehidroksilasi, kemudian
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membentuk metakaolin dan amorfisasi struktural kaolin
awal (Deju et al., 2020; Merabtene et al., 2019).

Vibrasi gugus Si-O pada kaolin dan metakaolin
ditandai oleh serapan pada bilangan gelombang 1114,27
cm! dan 1041, 80 cml. Pergeseran serapan yang terlihat
mengindikasikan terbentuknya metakaolin. Hal ini juga
dilaporkan dalam penelitian Kwakye et al, (2022),
pergeseran signifikan pita-pita vibrasi Si-O pada 1084 cm'!
dan 1023 cm dalam kaolin ke pita frekuensi yang lebih
rendah pada 1000 cm! dalam metakaolin yang dikaitkan
dengan SiO; amorf. Indikasi lain dari keberhasilan preparasi
ditunjukkan dengan adanya serapan 795,23 cm' pada
spektra metakaolin sebagai vibrasi ulur AI(IV)-O. Serapan
tersebut merupakan pengganti serapan kaolin pada911 cm-
1sebagai vibrasi ulur Al(VI)-OH. Puncak serapan metakaolin
pada daerah 520,96 cm! dan 507,05 cm! menandakan
terdapatnya vibrasi ulur Si-O-Al, sedangkan pada kaolin
terlihat pada 522,84 cm-1. Spektrum FTIR hasil preparasi
metakaolin menunjukkan kemiripan dengan penelitian An
Nisa etal., (2023) terkait pemanfaatan kaolin capkala dalam
metakaolinisasi sebagai material sintesis geopolimer. Hasil
interpretasi FTIR memberikan informasi bahwa kaolin telah

terkonversi menjadi metakaolin yang ditunjukkan dengan
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hilangnya gugus O-H dan memiliki gugus siloksan (Si-0),
ikatan Al(IV)-0, dan ikatan Si-0-Al

Indikasi yang diperoleh dari interpretasi spektra
inframerah dapat diperkuat dengan data XRD untuk
mengetahui komposisi mineral, jenis mineral, dan
kristalinitas mineral dari kaolin maupun metakaolin
dengan melihat intensitas pada sudut 20. Hasil analisis XRD
terhadap kaolin dan metakaolin dapat dilihat pada gambar
4.3.
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Gambar 4.3 Hasil XRD Metakaolin dan Kaolin (K:

Kaolin, Q : Kuarsa, A : Anatase)
Berdasarkan karakterisasi difraktogram sinar-X
seperti yang terlihat pada gambar 4.3 menunjukkan bahwa
sampel kaolin merupakan kaolinite-1 Md (Alz(OH)4Si>0s)

dengan jenis mineral berupa monoklinik yang didasarkan
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pada kartu Join Committee Powder Diffraction Standard
(JCPDS) kode PDF 00-029-1488. Puncak tertinggi dari
kaolin terdapat pada sudut difraksi 12,46° dengan basal
spacing 7,1& (doo1) dan 25° (dooz) dengan basal spacing
3,56A. Puncak lain dari kaolin terlihat pada 26 = 20,11°
(d110); 36,96°; 38,66° (d-118); 51,07° (doo4); dan 55,11° (d-
204). Rentang puncak XRD yang diperoleh memiliki
kemiripan dengan penelitian Yani et al. (2013) yang
menunjukkan difraktogram pada sudut 26 = 20,91°; 25,33°;
26,68°% dan 36,59°.

Perbedaan pola difraktogram XRD antara kaolin dan
metakaolin merupakan indikasi keberhasilan dari proses
metakaolinisasi. Pada pola difraktogram XRD metakaolin
tidak terlihat puncak kaolin pada 26 = 12,46°, 20,11°, 25°,
36,96° 38,662° 51,07°, dan 55,11°. Ketidakmunculan pola
difraksi dari kaolin menunjukkan bahwa terjadi perubahan
fasa kaolin menjadi metakaolin aluminasilika amorf setelah
proses kalsinasi. Akan tetapi, pada metakaolin terdapat fasa
kuarsa sebagai impurities yang umum ditemukan pada
metakaolin (Ayele et al, 2016). Berdasarkan interpretasi
XRD, maka dapat dikatakan bahwa kaolin yang digunakan
merupakan kaolinite-1 Md (Alz(OH)4Si»0s) jenis mineral
monoklinik, serta kaolin hasil kasilnasi telah terkonversi

menjadi metakaolin.
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B. Sintesis Zeolit A

Zeolit A dalam penelitian ini disintesis menggunakan
metakaolin hasil preparasi sebagai sumber utama silika dan
alumina. Natrium hidroksida (NaOH) digunakan sebagai
pelarut serta agen pengaktif yang berfungsi mengaktivasi
komponen Si dan Al dalam metakaolin menjadi bentuk
mineral yang mudah larut, seperti natrium silikat dan
alumina silikat amorf. Kedua senyawa tersebut berperan
dalam proses pembentukan struktur zeolit (Manurung et
al, 2011; Trivanaa et al, 2015). Metode yang digunakan
adalah refluks yang memiliki prinsip pemanasan tanpa
adanya senyawa yang hilang (Anawati & Suseno, 2012)
serta bertujuan untuk memperoleh kristalinitas yang tinggi
dengan cara menghilangkan sejumlah oksida pengotor
seperti Fe;03, Ca0, MgO, dan K;0 (Wardani et al., 2022).

Sintesis zeolit A diawali dengan merefluks 30 g
metakaolin hasil preparasi menggunakan 150 mL larutan
NaOH 10% selama 5 jam pada suhu 70°C. Proses refluks
dilakukan pada suhu tersebut karena merupakan suhu
optimum untuk memperoleh zeolit A tanpa mengalami
perubahan struktur. Pada saat refluks terjadi kristalisasi
dari sistem larutan dengan adanya penataan ulang dari
struktur kristal amorf yang membentuk embrio inti kristal.

Kondisi tersebut merupakan tahap pertumbuhan kristal
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karena embrio inti kristal dan larutan lewat jenuh dalam
keadaan setimbang. Nukleasi (pembentukan kristal) dan
pertumbuhan kristal terjadi bersamaan dengan proses
penataan ulang struktur. Struktur kerangka aluminosilikat
mulai terbentuk selama pemanasan dan berkembang
menjadi struktur zeolit tiga dimensi (Anawati & Suseno,
2012). Reaksi yang terjadi dapat dilihat pada persamaan 4.2
dan 4.3 : (Manurung et al,, 2011)
NaOH + xAl;03.ySi0O2 — NazSiO3 (aq) + NazAl(OH)4 aq)
(4.2)
[Nax(AlO2)y(Si02)2.NaOH.H20] — Na,[(Al02)p(Si0z2)4].-hH20
(4.3)
Berdasarkan persamaan 4.2, reaksi tersebut
menggambarkan metakaolin dilarutkan dalam larutan basa
berupa NaOH. Pada saat refluks basa, ion silikat (SiO2) dan
ion aluminate (AlO:) yang berasal dari struktur amorf
metakolin terlepas ke dalam larutan. Kedua ion tersebut
bertindak sebagai prekursor dalam pembentukan kerangka
zeolit. Jon-ion yang terlarut akan berinteraksi membentuk
kerangka kristalin zeolit A dengan sendirinya dalam
pemanasan dan kondisi basa yang digambarkan pada reaksi
persamaan 4.3.
Hasil refluks antara metakaolin dengan NaOH akan

membentuk padatan berupa zeolit A, yang kemudian
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disaring untuk diambil padatannya. Zeolit A yang terbentuk
dibilas akuades guna menghilangkan pengotor yang
mungkin ada selama proses sintesis berlangsung. Tahap
akhir dalam sintesis adalah pengeringan menggunakan
oven pada suhu 120°C selama 5 jam, yang bertujuan untuk
menguapkan air yang terdapat dalam pori-pori zeolit A.
Padatan zeolit A yang diperoleh memiliki warna merah
muda seperti yang terlihat pada gambar 4.4. Hal ini
disebabkan karena material utama yang digunakan dalam
sintesis adalah metakaolin yang memiliki warna semu

merah muda.

Gambar 4.4 Zeolit A Hasil Sintesis

Zeolit A yang diperoleh dilakukan karakterisasi
menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR) dengan
tujuan untuk menentukan ikatan antar atom dan
mengetahui gugus fungsi (Ginting & Nurfigih, 2018).
Spektrum FTIR zeolit A ditunjukkan pada gambar 4.5.
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Gambar 4.5 Spektrum FTIR Zeolit A

Perbandingan rentang bilangan gelombang hasil FTIR
zeolit A dengan referensi dapat dilihat pada tabel 4.2.

Tabel 4.2 Interpretasi hasil uji FTIR zeolit A

Bilangan Gelombang

No Gusus Referensi Hasil
' J Rentang (Haditya et al,, sintesis
2019) zeolit A
Vibrasi 3650-3200 4 3360,67
L rentang O-H cm (a) 3443 cm cm!
1644,87
2 Vibrasi ulur  4000-1250 i cm'! dan
' 0-H cm? (b) 1406,27
cm!
Regangan
3.  asimetris T- 950-1250 1003 cm™? 963,53
0 cm (c) cm!
Regangan 650-750 4 661,32
4 simetris T-O cm (c) 715 cm cm!
: : 536,42
_Vibrasi g0 66 _ cm-L; 532,
5. ikatan cincin 558 cm1
cm (c) 12 cmd;
ganda

dan
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507,47
cm!

Keterangan :

(a) (Aduetal, 2022)

(b) (Wardani et al., 2022)
(c) (Ginting, 2020)

Pada spektrum FTIR zeolit A yang ditunjukkan pada
gambar 4.5 terlihat bahwa serapan terdapat pada bilangan
gelombang 3360,67 cm'l; 1644,87 cml; 1406,27 cm;
963,53 cm'l; 661,32 cm't; 536,42 cml; 532, 12 cm'l; dan
507,47 cm-1. Bilangan gelombang 3360,67 cm-! merupakan
vibrasi rentang O-H yang menunjukkan terdapatnya gugus
O-H dari silanol atau air yang teradsorpsi, sedangkan
bilangan gelombang 1644,87 cml dan 1406,27 cm<
mengindikasikan terdapatnya uap air yang teradsorpsi dan
termasuk vibrasi ulur O-H. Pita serapan pada bilangan
gelombang 963,53 cm'! menunjukkan vibrasi regangan
asimetris T-O (T = Si/Al), sedangkan vibrasi regangan
simetris T-O terlihat pada 661,32 cm!. Serapan 536,42 cm-
;532,12 cm!; dan 507,47 cm'! menunjukkan vibrasi cincin
ganda. Cincin ganda merupakan karakteristik khas yang
mengindikasikan cages telah terbentuk sebagai secondary
building unit dari zeolit A. Zeolit A terbentuk ditandai
dengan terdapatnya pita serapan pada bilangan gelombang
500-600 cm' yang menandakan vibrasi eksternal dari

cincin ganda D4R (Double Four Ring) (Ginting, 2020).
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Bilangan gelombang yang didapatkan dari spektrum FTIR
hasil sintesis zeolit A menunjukkan kemiripan dengan
penelitian Haditya et al., (2019) seperti yang terlihat dalam
tabel 4.2.

Zeolit A yang dihasilkan juga dilakukan karakterisasi
menggunakan instrumen X-Ray Diffraction (XRD). Hasil
analisis XRD zeolit A ditunjukkan pada gambar 4.6.

Keterangan :
Zeolit A
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Gambar 4.6 Spektrum XRD Zeolit A
Berdasarkan pola difraktogram yang terlihat pada
gambar 4.6 menunjukkan bahwa zeolit A hasil sintesis
memiliki nilai sudut 20 sebesar 7,12°; 10,10° 12,39°
16,04°; 21,6° 23,92°% 26,04° 27,04° 29,87° dan 34,10°.
Nilai sudut 26 dari zeolit A hasil sintesis dibandingkan
dengan JCPDS 39-0222 yang mengacu pada artikel
penelitian Khasanah et al. (2025) dan beberapa literatur.

Perbandingan antara masing-masing dapat dilihat pada
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tabel 4.3. Berdasarkan tabel 4.3, nilai 20 yang diperoleh
memiliki kemiripan, hal ini menunjukkan bahwa zeolit A

telah berhasil terbentuk.

Tabel 4.3 Perbandingan Difraktogram Zeolit A

26 ()
CPDS . .
3£)-0222 Referensi Referensi  pyasil sintesis
(b) ()
(a)
7,17 7,13 7,15 7,12
10,15 10,10 10,13 10,10
12,45 12,39 12,42 12,39
16,09 16,05 16,06 16,04
21,64 21,60 21,61 21,06
23,96 23,91 23,92 23,92
26,00 26,05 26,05 26,04
27,08 27,03 27,05 27,04
29,91 29,86 29,87 29,87
34,15 34,08 34,09 34,10
Keterangan :

(a) (Khasanah etal., 2025)
(b) (Setiawati et al.,, 2015)
(c) (Yanietal,2013)

Selain dilihat dari nilai 26, keberhasilan sintesis zeolit
A dapat dilihat dari basal spacing. Perbandingan basal
spacing antara hasil sintesis dengan JCPDS 39-0222 dan
penelitian terdahulu disajikan pada tabel 4.4. Basal spacing
antara hasil sintesis, JCPDS 39.0222, dan penelitian
menurut Setiawati et al,, (2015) menunjukkan nilai yang

tidak jauh berbeda.
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Tabel 4.4 Perbandingan Basal Spacing Zeolit A

d (A)
JCPDS 39-0222 Referensi Hasil Sintesis
(Khasanah et al., (Setiawati et al.,
2025) 2015)
12,31 12,39 12,40
8,70 8,74 8,74
7,11 7,13 7,13
5,50 5,51 5,52
4,10 4,51 4,11
3,71 3,71 3,71
3,41 3,41 3,41
3,29 3,29 3,29
2,98 2,98 2,98
2,62 2,62 2,62

Berdasarkan interpretasi FTIR menunjukkan bahwa
zeolit A hasil sintesis memiliki vibrasi regangan dan ulur O-
H, regangan simetris dan asimetris T-O, serta vibrasi ikatan
cincin ganda. Hasil XRD yang diperoleh memperkuat bahwa
zeolit A standar teridentifikasi pada zeolit A hasil sintesis
dengan ditandai terdapat puncak-puncak yang tajam serta
nilai 20 dan basal spacing yang hampir mirip dengan JCPDS
39-0222. Kedua data tersebut mengindikasikan bahwa
produk hasil sintesis sepenuhnya murni zeolit A.

. Pembuatan Pupuk Lepas Lambat Nitrogen Berbahan
Urea-Zeolit A-Alginat

Sintesis pupuk lepas lambat nitrogen berbahan urea-

zeolit A-alginat dalam bentuk beads dibuat dengan cara

membuat dua sampel yaitu 0,75 g alginat (kode sampel UA)
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dan 0,75 g alginat : 2,25 g zeolit A (kode sampel UZA).
Metode yang digunakan dalam sintesis pupuk lepas lambat
adalah teknik ekstrusi karena tekniknya yang mudah dan
sederhana. Teknik ekstrusi dilakukan dengan meneteskan
larutan campuran berupa urea-alginat (UA) dan urea-zeolit
A-alginat ke dalam larutan pengeras (CaCl;) menggunakan
syringe atau jarum suntik.

Pembuatan pupuk lepas lambat kode sampel UZA
diawali dengan mencampurkan 2,25 g zeolit A dan 0,6 g
urea ke dalam 25 mL akuades. Penggunaan zeolit A dalam
sintesis pupuk lepas lambat dikarenakan kemampuannya
dalam mengikat urea sementara sehingga dapat
mengontrol pelepasan, sedangkan urea komersial dijadikan
sebagai sumber nitrogen. Campuran zeolit A dan urea
diaduk hingga homogen. Suspensi tersebut dilarutkan
dalam larutan alginat yang terbuat dari pencampuran 0,75
natrium alginat dalam 25 mL akuades. Penggunaan alginat
dalam sintesis pupuk lepas lambat adalah sebagai material
yang dapat menguatkan struktur matriks.

Campuran urea, zeolit A, dan alginat dihomogenkan
dengan cara diaduk menggunakan magnetic stirrer selama
2 jam pada suhu kamar. Campuran tersebut diektrusi
menggunakan syringe 10 mL ke dalam larutan CaCl, 6%

sambil diaduk perlahan. Penggunaan larutan kalsium
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klorida (CaCl;) pada sintesis beads berfungsi sebagai
crosslinker agar struktur polimer yang terbentuk lebih kaku
sehingga dapat mengontrol pelepasan molekul yang
semakin lama (Annisa et al., 2021; Wathoniyyah, 2016).
Konsentrasi CaCl; yang digunakan adalah 6% dikarenakan
semakin besar konsentrasi CaCl; yang digunakan maka
semakin kuat juga matriks beads yang terbentuk sehingga
pelepasan unsur hara akan semakin lambat. Ketika natrium
alginat direaksikan dengan CaCl; akan membentuk hidrogel
dengan model egg box, hal ini dikarenakan ion Na* dari
natrium alginat akan bertukar dengan Ca2* dari larutan

kalsium klorida.
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Gambar 4.7 Reaksi Antara Alginat dan CaCl; (Lestari et al,,
2022)

Larutan campuran sampel UZA yang telah diekstrusi

ke dalam larutan CaCl; akan membentuk bulatan atau yang

dikenal dengan sebutan beads. Beads yang telah terbentuk

kemudian direndam selama 24 jam untuk mengoptimalkan



62

pembentukan ikatan silang. Setelah itu, beads dibilas
dengan akuades guna menghilangkan sisa kalsium klorida
yang ada di permukaan beads. Tahap akhir dalam sintesis
adalah pengeringan menggunakan oven pada suhu 40°C
selama 24 jam untuk mengeringkan beads yang telah
terbentuk. Prosedur sintesis serupa juga dilakukan untuk
pupuk lepas lambat dengan kode sampel UA, menggunakan

0,25 g alginat dan 0,6 g urea.

') d s | ;{“

Gambar 4.8 Beads Pupuk Lepas Lambat Nitrogen (A) Urea-
Alginat (UA) dan (B) Urea-Zeolit A-Alginat (UZA)

Hasil sintesis pupuk lepas lambat nitrogen
menunjukkan perbedaan warna seperti yang ditampilkan
pada gambar 4.8. Berdasarkan gambar, beads UA terlihat
berwarna kuning sedangkan beads UZA menunjukkan
warna semu merah muda. Perbedaan warna tersebut
dipengaruhi oleh komposisi material penyusun pupuk lepas
lambat. Warna semu merah muda pada beads UZA berasal

dari zeolit A.
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Beads pupuk lepas lambat yang dihasilkan kemudian
dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer Fourier
Transform Infrared (FTIR) dengan tujuan untuk mengetahui
gugus fungsi pada beads dan interaksi kimia yang mungkin
terjadi antar komponen penyusun. Selain beads UA dan
beads UZA, material penyusun pupuk lepas lambat seperti
pupuk urea, natrium alginat, dan zeolit A juga dilakukan
karakterisasi FTIR yang bertujuan untuk mengetahui dan
membandingkan spektrum material dengan beads UA dan
UZA. Spektrum FTIR material penyusun dan beads pupuk
lepas lambat disajikan pada gambar 4.9.
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Gambar 4.9 Spektrum FTIR Urea Komersial, Zeolit A, Alginat,
Urea-Alginat (UA), dan Urea-Zeolit A-Alginat (UZA)
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beads UA, dan beads UZA
i -1
s Rentang . Bli\?ngan Gelombang (cm1)
8 (em) rea & ZeolitA  UA UZA
Komersial  Alginat
N-H 3100-3500 3?@38 ) ) ) )
(stretching) (a) 3326,65
C=0
(amidal)  1520-1772 1673,44 ’ ) ) )
N_H (b) 1591,3 - - 159191 1601,06
(bending)
C-N 1390-1521
(stretching) (b) 1456,27 ) ) ) )
NH: 1100-1300
(rocking) (b) 1147,64 ) ) ) )
OH . 3200-3650 - 3223,86 3360,67 3220,67 3303,03
(stretching) (
OH 1250-4000 i ) 16;;’187 ) )
(bending) (d) 1406,27
CoO- 1591-1625
(asimetris) (e) i 1592,57 ) ) )
.COO—. 1397-1440 - 1406,12 - 1418,74 1417,05
(simetris) (e)
1123,94;
1000-1300 1081,8;
C-0 (eter) () - dan - 1023,08 -
1025,75
T-0 950-1250
(asimetris) ) i i i i 9743
T-0
(simetris) 650-750 () i ) i i i
Ikatan
cincin 500-650 (f) - - - - 555,30
ganda
Keterangan:

(a) (Sastrohamidjojo, 2013)
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(b)
(c)
(d)
(e)
()

(Timon etal., 2021)

(Adu etal., 2022)
(Wardani et al., 2022)
(Fuzlin & Samsudin, 2021)
(Ginting, 2020)

Spektrum FTIR yang disajikan pada gambar 4.9
menunjukkan puncak-puncak karakteristik dari urea
komersial, natrium alginat, zeolit A, serta beads pupuk lepas
lambat berbahan urea+alginat (UA) dan beads urea+zeolit
A+alginat (UZA). Pada spektrum urea, terlihat serapan khas
dari gugus fungsi N-H stretching (3425,8 cm-! dan 3326,65
cm1) dan N-H bending (1591,3 cm1), C=0 (amida I) pada
1673,44 cm!, C-N stretching pada 1456,27 cm-, dan NH;
bending pada bilangan gelombang 1147,64 cm-l. Serapan
pupuk urea komersial memiliki kemiripan dengan serapan
urea pro analis yang telah dikarakterisasi dalam penelitian
Azizati (2021).

Sementara itu, natrium alginat menunjukkan
beberapa serapan khas seperti pada bilangan gelombang
3223,86 cm! yang merupakan puncak karakteristik dari
gugus O-H stretching. Gugus karboksilat (COO-) natrium
alginat ditandai dengan serapan asimetris dan simetris yang
terdapat pada bilangan gelombang 1592,57 cm! dan
1406,12 cm-l. Selain kedua gugus tersebut, spektrum juga

menunjukkan serapan pada bilangan gelombang 1289,95
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cml; 1123,94 cm't; 1081,8 cml; dan 1025,75 cm! yang
merupakan puncak Kkarakteristik dari C-O kelompok eter.
Keseluruhan puncak yang ditunjukkan spektrum telah
sesuai dengan karakteristik natrium alginat komersial yang
telah dilaporkan oleh Herlina et al. (2021).

Pada spektrum beads UA dan beads UZA
menunjukkan pola serapan yang serupa yaitu dengan
kehadiran gugus O-H, COO- C-O, dan C-N pada kedua
spektrum. Namun, perbedaan yang sangat jelas diantara
kedua beads adalah pada beads UA tidak terdeteksi serapan
pada rentang bilangan gelombang 950-1250 cm-! dan 500-
650 cm 1. Rentang bilangan gelombang tersebut berkaitan
dengan regangan asimetris T-O dan vibrasi ikatan cincin
ganda yang mengindikasikan keberadaan zeolit A dalam
beads. Ketidakhadiran serapan direntang tersebut
menunjukkan bahwa beads UA tidak ada penambahan zeolit
A dalam formulasi.

Pada spektrum beads UA dan UZA terdapat serapan
pada kisaran bilangan gelombang 3200-3500 cm-! yaitu
3220,67 cm dan 3303,03 cm-!, kedua serapan merupakan
serapan gugus hidroksil (0-H) yang berasal dari natrium
alginat. Terdeteksinya gugus O-H dalam komposisi
menunjukkan adanya interaksi ikatan hidrogen (Azizati,

2021; Rahmawati et al., 2018). Pita serapan gugus O-H pada



67

beads UZA terlihat bergeser ke arah bilangan gelombang
yang lebih tinggi dibandingkan beads UA, hal ini
menunjukkan bahwa penambahan zeolit A dapat
melemahkan ikatan hidrogen. Ikatan hidrogen antara gugus
0-H yang telah terbentuk dalam beads UA dapat digantikan
dengan interaksi lain yang dihasilkan oleh gugus silanol (Si-
OH) dan situs polar lainnya yang terdapat pada permukaan
zeolit A, sehingga menyebabkan terjadinya pergeseran ke
bilangan gelombang yang lebih tinggi dan vibrasi O-H
menjadi lebih bebas (Dalena et al., 2024; Schroeder et al,,
2020).

Selain gugus O-H, keberadaan natrium alginat dalam
beads UA dan beads UZA teridentifikasi melalui serapan
pada bilangan gelombang 1418,74 cm! dan 1417,05 cm-
yang merupakan karakteristik dari COO- simetris. Pada
beads UA juga terdeteksi serapan pada bilangan gelombang
1023,08 cm! yang mengindikasikan adanya ikatan C-O dari
gugus eter. Akan tetapi, serapan C-O tidak tampak pada
spektrum beads UZA. Hal ini dapat disebabkan oleh
rendahnya jumlah natrium alginat yang ditambahkan.
Selain itu, ketidakhadiran serapan C-0O juga disebabkan oleh
tumpang tindih antara ikatan C-O dari alginat dan regangan
asimetris T-O dari zeolit A. Regangan T-O dari zeolit

memiliki intensitas serapan yang kuat sehingga dapat
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menutupi serapan C-O dan menyebabkan pita serapan C-O
tidak terlihat jelas (Kragovic et al., 2018). Perubahan dalam
spektrum alginat pada beads UA dan UZA menunjukkan
bahwa terdapat interaksi antara alginat dan urea adalah
ikatan hidrogen.

Penambahan urea dalam beads terkonfirmasi oleh
spektrum FTIR yang terlihat pada rentang bilangan
gelombang 1550-1640 cm?! yang mengindikasikan
terdapatnya vibrasi N-H bending (Sastrohamidjojo, 2013),
yang ditunjukkan pada bilangan gelombang 1591,91 cm-
untuk beads UA dan 1601,06 cm?! untuk beads UZA.
Bilangan gelombang dari vibrasi N-H bending menunjukkan
pergeseran ke arah lebih tinggi pada beads UZA, hal ini
disebabkan adanya penambahan zeolit A sehingga
terbentuk interaksi baru antara gugus N-H dengan gugus
polar pada permukaan zeolit A yang menyebabkan vibrasi
N-H menjadi kuat.

Keberadaan zeolit A pada beads UZA ditandai dengan
munculnya vibrasi cincin ganda pada rentang bilangan
gelombang 500-600 cm! (Ginting, 2020; Ginting &
Nurfigih, 2018). Pada spektrum beads UZA, vibrasi ikatan
cincin ganda terlihat pada bilangan gelombang 555,30 cm-L.
Selain itu, keberadaan zeolit A juga ditunjukkan oleh adanya

regangan asimetris T-O yang ditandai dengan kehadiran
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puncak pada bilangan gelombag 974,3 cm-1. Pada beads UZA
terdapat serapan yang menghilang yaitu pada rentang 650-
750 cm! yang merupakan daerah vibrasi simetris T-O, hal
ini mengindikasikan adanya interaksi ikatan hidrogen
antara zeolit dan alginat pada permukaan gugus Si-O.
Temuan ini sejalan dengan penelitian Sunardj, et al., (2021)
yang menunjukkan bahwa hilangnya serapan pada 694 cm-
1 (vibrasi Si-O dari kaolin) sebagai indikasi terbentuknya
interaksi antara kaolin dan alginat melalui ikatan hidrogen.

Pada beads UA dan beads UZA menunjukkan hasil
interpretasi yang tidak jauh berbeda yang diperlihatkan
dengan pergeseran bilangan gelombang yang tidak
signifikan. Keberhasilan sintesis pupuk lepas lambat beads
UA dan beads UZA ditandai dengan kemunculan serapan
material penyusun yaitu pupuk urea yang memiliki gugus
fungsi C-N, natrium alginat yang ditandai terdapatnya gugus
karboksilat (COO-), gugus hidroksil (O-H), dan C-O
kelompok eter, sedangkan pada beads UZA juga terdapat
serapan yang mengindikasikan terdapatnya zeolit A dengan
ditandai adanya ikatan T-O asimetris dan ikatan cincin
ganda.

Indikasi keberhasilan sintesis pupuk lepas lambat
nitrogen juga dapat diperkuat dengan data XRD. Seperti
halnya karakterisasi FTIR, karakterisasi XRD tidak hanya
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dilakukan pada beads UA dan UZA, tetapi juga material
penyusunnya yaitu pupuk urea dan zeolit A (ditampilkan
pada gambar 4.6). Difraktogram hasil analisis XRD pupuk

urea disajikan pada gambar 4.10.
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Gambar 4.10 Difraktogram Urea Komersial

Difraktogram sinar-X pada gambar 4.10 menunjukkan
bahwa pupuk urea memiliki fase kristalin, yang ditandai
dengan intensitas puncak-puncak difraksi yang tajam.
Puncak-puncak yang muncul sesuai dengan kartu Joint
Committee Powder Diffraction standard (JCPDS) kode PDF
01-072-0118. Puncak tertinggi pupuk urea terdapat pada
sudut difraksi 22,186° (d110) dan 35,421° (d210). Puncak lain
dari pupuk urea juga terlihat pada 26 = 24,547° (di01);
29,209° (d111); dan 31,578° (d200).
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Gambar 4.11 Difraktogram Beads UA dan Beads UZA

Berdasarkan gambar 4.11, terdapat perbedaan yang
sangat jelas antara difraktogram beads UA dan UZA. Beads
UA menunjukkan fasa amorf yang ditandai oleh munculnya
puncak-puncak melebar dengan intensitas rendah pada
sudut 26 12,93° 24,57°; dan 40,67°, sedangkan beads UZA
menunjukkan fasa kristalin yang didominasi oleh puncak
karakteristik dari zeolit A. Hal ini mengindikasikan bahwa
keberadaan komponen zeolit A dalam jumlah besar dalam
komposisi pupuk. Pada beads UZA puncak kristalinitas
zeolit A muncul pada 26 7,2°; 10,2° 12,51° 16,17°; 21,73°;
27,2°% 30,04° dan 34,3° dengan intensitas tertingginya
terdapat pada 27,2°.
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Pada kedua difraktogram, puncak khas urea tidak
terdeteksi secara tajam. Temuan ini tidak sejalan dengan
penelitian Fan et al, (2019) yang menyatakan bahwa
puncak khas urea akan terdeteksi pada sudut difraksi
22,12° sebagai indikasi terbentuknya ikatan hidrogen
antara alginat dan urea. Ketidaksesuaian hasil dengan
penelitian terdahulu diduga disebabkan oleh urea yang
telah terdistribusi secara amorf di dalam matriks polimer
alginat sehingga urea tidak lagi dalam bentuk kristal bebas.
Fenomena serupa juga dilaporkan oleh Sangjan dan
Thongsamer (2021) yang menemukan bahwa alginat
memiliki pola difraksi amorf sedangkan talkum bersifat
kristalin. Namun, ketika talkum dicampur dengan alginat,
pola difraksi komposit talkum-alginat menjadi amorf, hal ini
mengindikasikan bahwa kristal talk tertutup oleh natrium
alginat.

Selain itu, tidak terdeteksinya puncak urea juga
disebabkan oleh komposisi urea yang lebih rendah
dibandingkan material penyusun lainnya. Temuan ini
diperkuat oleh data FTIR yang menunjukkan pergeseran
dan perubahan intensitas pada pita serapan dari gugus
fungsi urea, seperti N-H dan C=0.

Berdasarkan data XRD, dapat disimpulkan bahwa

urea telah terdistribusi secara merata di dalam komposit
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yang ditunjukkan dengan tidak terdeteksinya puncak khas
urea. Selain itu, dominasi puncak zeolit A pada beads UZA
semakin menegaskan keberadaan zeolit dalam jumlah
signifikan.
D. Analisis Kadar Urea Terloading dalam Sampel
Penentuan kadar urea dalam pupuk lepas lambat
nitrogen diawali dengan pengukuran panjang gelombang
maksimum urea menggunakan spektrofotometer UV-Vis.
Akan tetapi, karena urea tidak memiliki gugus kromofor
sehingga ketika pengujian perlu adanya penambahan
larutan pengompleks p-DAB atau dikenal dengan reagen
ehrlich untuk menghasilkan senyawa kromogen (Giraldo &
Rivas, 2017) berwarna lemon kelly (yellow-green color)
yang dapat terserap di daerah visible yaitu 400-500 nm.
Warna yang dihasilkan terjadi karena adanya reaksi antara
ehrlich dengan amina pada urea (Hasibuan et al., 2023).
Menurut Giraldo dan Rivas (2017), reaksi yang terjadi
antara reagen ehrlich diawali dengan protonasi gugus
dimetilamino yang menyebabkan kekurangan muatan pada
karbon karbonil sehingga rentan terhadap serangan
nukleofilik. Reaksi yang terjadi antara urea dan reagen

ehrlich seperti pada gambar 4.12.
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Gambar 4.12 Reaksi p-DAB dengan Urea

Kadar urea dalam beads urea-alginat (UA) dan beads
urea-zeolit A-alginat (UZA) dapat diketahui jumlahnya
dengan mencari persamaan regresi linear dari kurva
standar menggunakan larutan standar urea dengan variasi
konsentrasi 80, 100, 120, 140, 160, dan 200 mg/L yang
telah ditambahkan reagen ehrlich. Kurva standar digunakan
sebagai acuan dalam menentukan konsentrasi dari sampel
tertentu. Absorbansi dari setiap variasi konsentrasi diukur
pada panjang gelombang maksimum 420 nm, kurva standar

disajikan dalam kurva pada gambar 4.13.
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Gambar 4.13 Kurva Standar Pupuk Urea

Kurva standar yang diperoleh memiliki nilai koefisien
korelasi (R?) sebesar 0,991 dengan persamaan garis y =
0,0009x - 0,0052. Nilai koefisien korelasi yang diperoleh
telah memenuhi persyaratan yaitu 0,9<r<1 (Selpiana et al,,
2016) sehingga dapat dijadikan acuan dalam menentukan
konsentrasi nitrogen dari sampel beads yang dihasilkan.

Beads yang telah terbentuk dilakukan uji kadar urea
dengan cara melarutkan 0,25 g masing-masing variasi ke
dalam 50 mL akuades dan dihomogenkan. Larutan beads
dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum yang telah diperoleh yaitu
420 nm. Sebelum analisis dilakukan, larutan ditambahkan
dengan 6 mL reagen p-DAB. Kadar urea terloading pada
beads UA dan UZA dapat diketahui dengan memasukkan
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nilai absorbansi yang diperoleh ke dalam persamaan regresi
linear. Jumlah urea terloading disajikan pada tabel 4.6.

Tabel 4.6 Jumlah urea terloading pada beads

No Kode Kadar Urea Kadar Urea
' Sampel (mg) (%)
1. UA 31,28 12,51
2. UZA 33,63 13,45

Berdasarkan tabel 4.6, kadar urea terloading pada
beads UA relatif rendah. Hal ini dapat dikaitkan dengan
perbedaan komposisi, yaitu tidak adanya penambahan
zeolit A pada beads UA. Sebaliknya, penambahan zeolit A
pada beads UZA akan mempengaruhi peningkatan kadar
urea yang terloading. Hal ini ditunjukkan oleh persentase
kadar urea yang lebih tinggi, yaitu 33,63 mg (13,45%)
dibandingkan beads UA yang hanya 31,28 (12,51%).

Peningkatan jumlah urea yang terloading dalam beads
UZA dipengaruhi oleh kemampuan zeolit A dalam mengikat
urea. Menurut Byler et al, (1991), molekul urea dapat
berinteraksi melalui ikatan hidrogen antara gugus amino
molekul urea dengan oksida aluminosilikat pada zeolit.
Selain itu, zeolit A dan alginat dapat berinteraksi melalui
ikatan hidrogen dari gugus hidroksil sebagai sisi aktif
alginat dengan aluminol dan silanol dari zeolit (Athaillah et

al,, 2018; Suratman et al., 2020). Ilustrasi ikatan hidrogen
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antara zeolit A dan alginat dapat dilihat pada gambar 4.14
sedangkan interaksi yang terjadi antara urea dengan zeolit

dan alginat dengan zeolit ditunjukkan pada gambar 4.15
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Gambar 4.15 Interaksi Antara Zeolit A-Alginat-Urea
Selain interaksi antara urea-zeolit dan alginat-zeolit

pada dasarnya alginat dan urea juga membentuk interaksi
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berupa ikatan hidrogen dan interaksi elektrostatik (ion-
dipol). Hal ini dijelaskan secara tersirat pada pergeseran
spektrum alginat pada setiap beads. Ikatan hidrogen antara
alginat dan urea terjadi ketika gugus hidroksil (-OH) dari
alginat berinteraksi dengan gugus amina (-NHz) dari urea,
sedangkan interaksi elektrostatik terjadi melalui tarikan
gugus karboksilat (COO-) dengan gugus amina (-NHz) dari
urea. llustrasi ikatan hidrogen dan interaksi elektrostatik

antara urea dan alginat dapat dilihat pada gambar 4.16.
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Gambar 4.16 lkatan antara Urea dan Alginat

Beads UZA memiliki kandungan urea yang lebih tinggi
dibandingkan beads UA, hal ini karena komposisi zeolit A
menyebabkan interaksi penjerapan urea ke dalam kisi-kisi
zeolit semakin tinggi. Oleh karena itu, dapat disimpulkan
bahwa dengan adanya kandungan zeolit A maka urea yang
terloading dalam beads akan tinggi sehingga sampel yang
dapat mengikat urea lebih banyak terdapat pada kode
sampel beads UZA.
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E. Uji Pelepasan Urea dalam Sampel

Penentuan kemampuan alginat dan zeolit A sebagai
matriks dalam mengontrol pelepasan urea secara bertahap
dapat diketahui dengan pengujian lepas lambat. Mekanisme
pelepasan pupuk lepas lambat dari material alginat terbagi
menjadi tiga tahap: pertama, air akan berdifusi ke dalam
beads; kedua, polimer alginat mengalami oksidasi sehingga
rantai molekulnya terputus; dan ketiga, ion amonium
dilepaskan ke medium (Sangjan & Thongsamer, 2021).

Uji lepas lambat terhadap urea komersial juga
dilakukan untuk membandingkan tingkat pelepasan urea
antara beads urea-alginat (UA) dan urea-zeolit A-alginat
(UZA) dengan urea komersial (PU). Media yang digunakan
dalam pengujian lepas lambat beads adalah air. Hal ini
dikarenakan air merupakan salah satu faktor utama
penyebab hilangnya kadar urea pada pupuk konvensional
melalui proses leaching.

Pengujian dilakukan dengan merendam 0,25 g PU,
beads UA, dan beads UZA ke dalam 50 mL akuades.
Penggunaan takaran massa tersebut bertujuan agar nilai
absorbansi yang diperoleh tetap berada dalam rentang
kurva standar. Sampel air rendaman diaduk terlebih dahulu,
kemudian diambil sebanyak 4 mL pada menit ke-5, 10, 15,
20, 30, 60, dan 90 untuk setiap sampel beads menggunakan



80

pipet volume. Tujuan dari pengadukan adalah agar kadar
urea yang terlepas dapat tercampur merata dalam media,
sehingga dapat meminimalkan perbedaan absorbansi yang
signifikan. Rentang waktu pengambilan sampel yang
digunakan hanya sampai menit ke-90, karena pada menit
awal merupakan waktu penentu yang sangat krusial untuk
mengetahui pola lepas lambat dari suatu sampel. Kadar
urea yang terlepas dianalisis menggunakan metode
spektrofotometri UV-Vis (UV-Visible) pada panjang
gelombang 420 nm setelah penambahan 6 mL reagen pDAB.
Nilai kadar urea dapat diketahui dengan memasukkan nilai
absorbansi setiap sampel ke dalam persamaan regresi

linear yang telah diperoleh dari kurva standar.

Tabel 4.7 %Urea Release PU, UA, dan UZA

Waktu %~Urea release

(menit) PU UA UZA
0 0 0 0
5 4458 32,92 42,22
10 62,4 48,49 46,32
15 66,46 50,7 48,4
20 66,2 53,81 49,24
30 66,53 52,94 47,96
60 67,02 54,25 48,4
90 68,67 54,69 48,8

Tabel 4.7 menunjukkan persentase pelepasan urea

(%urea release) dari urea komersial (PU), beads urea-
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alginat dan beads urea-zeolit A-alginat (UZA), sedangkan

profil release beads dan urea komersial disajikan pada

gambar 4.16.
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Gambar 4.17 Profil Lepas Lambat Urea Komersial, Beads UA,
dan Beads UZA

Berdasarkan gambar 4.17, urea komersial memiliki
kelarutan yang lebih cepat dibandingkan beads UA maupun
UZA yang ditandai dengan nilai persentase release yang
tinggi. Pada menit ke-5, urea telah melepaskan sebesar
44,58%. Seiring dengan bertambah waktu perendaman,
kadar urea yang terlepas akan meningkat dan mencapai
kondisi stabil mulai di menit ke-20, yang mengindikasikan

bahwa urea telah larut seutuhnya. Pelepasan urea komersial
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yang cepat dipengaruhi oleh tidak terdapatnya agen lepas
lambat yang dapat mengontrol kadar urea yang terlepas .

Tren profil pelepasan kadar urea pada gambar 4.17
menunjukkan bahwa semakin lama waktu perendaman
maka kadar urea yang terlepas semakin besar. Akan tetapi,
pada waktu tertentu, urea yang terlepas mengalami
penurunan dan akan meningkat kembali. Fenomena ini
ditunjukkan pada sampel beads UA dan UZA di menit ke-30,
hal tersebut dikarenakan kondisi urea yang terkandung di
dalam beads, pelepasan akan teratur jika tercampur rata
tetapi jika tidak sempurna maka akan mengalami pelepasan
yang tidak konstan (Ramadhani et al, 2016). Selain itu,
teknik pengambilan sampel juga akan berpengaruh pada
nilai persentase urea release yang diperoleh.

Beads UA maupun UZA menunjukkan tren pelepasan
urea yang tidak jauh berbeda. Namun, beads UZA
menunjukkan pelepasan yang lebih landai dengan nilai
persentase urea release yang lebih kecil dibandingkan UA.
Pada 5 menit pertama, beads UA terlihat memiliki pelepasan
yang lebih kecil dibandingkan beads UZA, yaitu sebesar
32,92%, sedangkan beads UZA menunjukkan pelepasan
yang hampir mendekati urea komersial yaitu sekitar
44,22%. Akan tetapi, pada menit-menit berikutnya,

pelepasan urea dari beads UZA cenderung lebih stabil. Hal
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ini terlihat dari perbedaan persentase release antara menit
ke-5 dan menit ke-10, pelepasan urea pada beads UZA
hanya berbeda 4,1% sedangkan beads UA 15,57%.
Selanjutnya, antara menit ke-60 menuju menit ke-90,
perbedaan release urea pada UZA semakin kecil yaitu 0,4%,
sedangkan beads UA yaitu 0,44%.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa beads UZA
memiliki profil pelepasan urea yang lebih terkontrol
dibandingkan beads UA. Hal ini sejalan dengan penelitian
terdahulu yang menyatakan bahwa penggunaan zeolit
dapat memperlambat laju pelepasan urea. Hidayat et al,,
(2014) melaporkan bahwa penggunaan zeolit alam yang
dikombinasikan dengan aminopropiltrimetoksisilan
(APTMS) dapat mengontrol laju pelepasan menjadi dua kali
lebih lambat yaitu dari 30-35% menjadi 70%. Pelepasan
urea yang semakin lambat juga dapat dikaitkan dengan
kesesuaian komposisi antara alginat dan zeolit A.
Terdapatnya alginat dapat membentuk struktur beads yang
kuat, sehingga menghambat masuknya air ke dalam beads.
Sementara itu, penambahan zeolit A menyebabkan urea
berikatan dengan permukaan zeolit, sehingga pelepasan

urea akan semakin lambat.



BABYV
PENUTUP

A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan maka
dapat diambil kesimpulan bahwa :

1. Zeolit A yang dihasilkan menunjukkan karakteristik
khas, ditandai dengan pita serapan vibrasi rentang O-H
dari gugus silanol, vibrasi ulur O-H, vibrasi regangan
asimetris dan simetris T-O, serta cincin ganda sebagai
secondary building unit dari zeolit A. Pola difraksi zeolit
A menunjukkan puncak pada sudut 26 = 7,12°; 10,10
12,39°; 16,04° 21,06° 23,92° 26,04° 27,04°; 29,87°;
dan 34,10°.

2. Beads pupuk lepas lambat yang dihasilkan memiliki
karakteristik FTIR yang mengindikasikan terdapatnya
urea, zeolit A, dan alginat. Zeolit A ditandai dengan
terbentuknya ikatan cincin ganda dan ikatan T-O
simetris. Urea ditunjukkan dengan adanya gugus fungsi
C-N, sedangkan alginat dalam beads teridentifikasi
dengan munculnya gugus fungsi COO- O-H, dan C-O
kelompok eter. Hasil XRD menunjukkan urea telah
terdistribusi merata dalam matriks alginat dan pada

beads UZA puncak karakteristik dari zeolit A sangat
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mendominasi yang mengindikasikan kandungan zeolit
yang tinggi.

3. Profil pelepasan urea dari pupuk lepas lambat nitrogen
berbahan urea-alginat (UA) dan urea-zeolit A-alginat
(UZA) menunjukkan pelepasan yang terkontrol.
Pelepasan urea secara lambat dan bertahap terlihatlebih
menonjol pada beads UZA, yang ditandai dengan grafik
pelepasan yang paling landai. Pada interval menit ke-5
hingga menit ke-10, perbedaan persentase pelepasan
urea pada beads UZA hanya sebesar 4,1% sedangkan
beads UA mencapai 15,57%. Sementara itu, pada interval
menit ke-60 hingga menit ke-90, perbedaan pelepasan
urea pada UZA semakin kecil yaitu 0,4%, sedangkan
beads UA yaitu 0,44%.

B. Saran

Penelitian ini masih memerlukan riset lebih lanjut
terutama terkait pengenceran sampel dan urea komersial
agar absorbansi yang diperoleh berada dalam rentang kurva
standar, khususnya pada uji kadar urea terloading dan uji
lepas lambat urea komersial. Selain itu, diperlukan
konfirmasi lebih lanjut terkait laju kinetika pelepasan
pupuk serta pengujian aplikasi beads pupuk lepas lambat

nitrogen berbahan urea-zeolit A-alginat pada tanaman
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tertentu untuk mengetahui tingkat efektivitas dalam

meningkatkan pertumbuhan tanaman.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Alur Kerja Penelitian

A. Preparasi Metakaolin

Kaolin

» Dilakukan pengayakan
menggunakan ayakan 80
mesh

» Dikalsinasi selama 1 jam
pada suhu 700°C

Metakaolin

B. Sintesis Zeolit A

Metakaolin

Ditimbang sebanyak 30 g

Dicampurkan dengan NaOH 10% sebanyak
150 mL

Direfluks selama 5 jam pada suhu 70°C
Disaring padatan yang terbentuk

Dibilas dengan akuades

Dikeringkan pada temperatur 120°C selama
5 jam menggunakan oven

Y VYV

YV VYV

Zeolit A
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C.
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Pembuatan pupuk lepas lambat urea-alginat (UA)

Alginat dan urea

>

VvV V VYV

Diambil masing-masing sebanyak 0,75 g dan
0,6 g dilarutkan dalam 50 mL akuades

Diaduk dengan magnetic stirer hingga
homogen

Diekstrusi campuran tersebut menggunakan
syringe 10 mL ke dalam larutan CaCl, 6%
Didiamkan selama 24 jam, ketika beads telah
terbentuk

Disaring beads yang terbentuk

Dibilas akuades

Dikeringkan pada temperatur 40°C selama 24
jam menggunakan oven

Dilakukan karakterisasi menggunakan FTIR
dan XRD

Hasil
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D. Pembuatan pupuk lepas lambat urea-zeolit A-alginat

(UZA)

Zeolit A

>

Y V VY

Diambil sebanyak 2,25 g dan ditambahkan
dengan 0,6 g pupuk urea

Dimasukkan ke dalam 25 mL akuades

Diaduk dengan magnetic stirer hingga
homogen

Disuspensikan campuran tersebut ke dalam
campuran 0,75 g alginat dalam 25 mL akuades
Diaduk kembali selama 2 jam

Diekstrusi campuran tersebut menggunakan
syringe 10 mL ke dalam larutan CaCl; 6%
Didiamkan selama 24 jam, ketika beads telah
terbentuk

Disaring beads yang terbentuk

Dibilas akuades

Dikeringkan pada temperatur 40°C selama 24
jam menggunakan oven

Dilakukan karakterisasi menggunakan FTIR
dan XRD

Hasil




Uji lepas lambat beads zeolit A-alginat-urea

Pembuatan larutan pengompleks

p-DAB (para-dimetil
amino benzaldehid)

» Ditimbang sebanyak 1,00 g

» Dilarutkan dalam 10 mL HCI 0,1M
dan 50 mL etanol pa

» Diaduk sampai homogen

Larutan pengompleks

Pembuatan larutan induk urea 500 mg/L

Pupuk urea

» Ditimbang 0,06 g
» Dilarutkan dalam 100 mL
akuades

Larutan induk urea 500 mg/L
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Penentuan bilangan gelombang maksimum

Larutan induk urea 500 mg/L

107

» Diambil sebanyak 4 mL

mL

interval 1 nm

» Dicampurkan dengan 6 mL larutan
pengompleks dalam labu ukur 10 mL
» Disiapkan  larutan  blanko  dengan

mencampurkan 4 mL akuades dengan 6 mL
larutan pengompleks dalam labu ukur 10

» Didiamkan kedua larutan selama 1 jam
» Dianalisis dengan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang 400-500 nm

Panjang gelombang maksimum

Pembuatan kurva standar urea

Larutan induk 500 mg/L

dan 500 mg/L

» Ditambahkan dengan 6 mL
pengompleks
» Didiamkan selama 1 jam

pada panjang gelombang maksimum

» Diencerkan menjadi 200, 250, 300, 350, 400,
» Diambil 4 mL untuk masing-masing larutan

baku 200, 250, 300, 350, 400, dan 500 mg/L
larutan

» Dianalisis dengan spektrofotometer UV-Vis

Kurva standar urea
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Penentuan kadar urea dalam sampel

Pupuk lepas lambat dengan semua variasi

» Ditimbang sebanyak 0,25 g dan digerus

» Dimasukkan ke dalam 50 mL akuades

» Diaduk selama 2 jam sampai pupuk lepas
lambat larut

» Diambil 4 mL larutan tersebut dan
ditambahkan 6 mL larutan pengompleks

» Dianalisis dengan spektrofotometer UV-Vis
pada A maksimum

Nilai absorbansi

Uji lepas lambat beads urea-alginat (UA) dan beads
urea-zeolit A-alginat (UZA)

Pupuk lepas lambat dengan semua variasi

» Ditimbang sebanyak 0,25 g

» Dicampurkan ke dalam 50 mL akuades
dalam erlenmeyer

» Diambil 4 mL larutan pada jarak 5 menit, 10
menit, 15 menit, 30 menit, 60 menit, dan 90
menit

» Ditambahkan 6 mL larutan pengompleks

» Dianalisis dengan spektrofotometer UV-Vis
pada A maksimum

Lepas lambat beads zeolit A-alginat-urea
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Lampiran 2. Data FTIR
A. FTIR Kaolin

= 52
H £3
2 2
£ oH
E AI(IV)-OH
wv
=
e
=
2
T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Bilangan Gelombang (cm™)
B. FTIR Metakaolin
=
g R
5 Ao
£
&
=
£
=
&
S0 g
Metakaolin B

T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan Gelombang (cm™)



C. FTIR Zeolit A
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E. FTIR Alginat
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F. FTIR Beads Urea-Alginat (UA)
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G. FTIR Beads Urea-Zeolit A-Alginat (UZA)
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Lampiran 3. Data XRD
A. XRD Kaolin

Intensitas (a.u)
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C. XRD Zeolit A
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E. XRD Beads Urea-Alginat (UA)
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F. XRD Beads Urea-Zeolit A-Alginat (UZA)
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Lampiran 4. Analisis Data
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A. Pembuatan larutan urea konsentrasi 200, 250, 300,

350, 400, dan 500 ppm

1.

Larutan urea 200 ppm

Mi; X Vi=M; XV,

500 ppm X V=200 ppm X 50 mL
Vi=20mL

. Larutan urea 250 ppm

M xXVi=M; XV,
500 ppm X V1= 250 ppm X 50 mL
Vi=25mL

. Larutan urea 300 ppm

M; X Vi=M; XV,

500 ppm X V;=300 ppm X 50 mL
V1i=30mL

Larutan urea 350 ppm

M; X Vi=M; XV,

500 ppm X Vi=350 ppm X 50 mL
Vi=35mL

. Larutan urea 400 ppm

M1 X Vi=M; XV,
500 ppm X Vi =400 ppm X 50 mL
Vi =40 mL
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B. Perhitungan kadar urea dan lepas lambat beads
Absorbansi variasi konsentrasi dari larutan standar
disajikan pada tabel dan persamaan garis yang diperoleh
dari kurva standar urea yaitu sebagai berikut :
y =0,0009x -0,0052 dan nilai Rz = 0,991 (3)

Tabel Absorbansi Larutan Standar

Larutan Konsentrasi Absorbansi
(mg/L) (A)

Blanko 0 0,000
Standar 1 80 0,062
Standar 2 100 0,076
Standar 3 120 0,095
Standar 4 140 0,109
Standar 5 160 0.128
Standar 6 200 0,174

Analisis kadar urea dalam beads zeolit A-alginat-urea
Beads urea-alginat (UA) dan beads urea-zeolit A-alginat
(UZA) sebanyak 0,25 g dilarutkan dalam 50 mL akuades.
Sebanyak 4 mL dari 50 mL diambil dan diencerkan menjadi
10 mL dengan penambahan 6 mL larutan pengompleks p-
DAB.

Viarutan= 50 mL = 0,05 L

Faktor pengenceran = 2,5

Persamaan garis, y = 0,0009x - 0,0052
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. Kadar Urea Kadar Urea
Kode Sampel Absorbansi (mg) (%)
PU 1,211 168,91 67,56
UA 0,22 31,28 12,51
UZA 0,237 33,63 13,45

1. Urea komersial (PU)
Absorbansi = 1,211
y =0,0009x - 0,0052

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

1,211 + 0,0052
0,0009

x=1.351,33 ppm

[Urea]awal = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 1.351,33 ppm X 2,5
[Urea]awal = 3.378,32 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 3.378,32 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 168,91 mg

kadar nitrogen
%Urea = x 100%

massa pupuk yang digunakan

. 16891 mg .
YoUrea = Fmg x 100%

%Urea =67,56 %
2. Kode sampel urea-alginat (UA)
Absorbansi = 0,22



y =0,0009x - 0,0052

0,22 =0,0009x - 0,0052

0,22 +0,0052
T 0,0009

x =250,22 ppm

[Urea]awal = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 250,22 ppm X 2,5
[Urea]awal = 625,55 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 625,55 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 31,28 mg

kadar nitrogen
%Urea = x 100%

massa pupuk yang digunakan

31,28 m
£ x100%
250 mg

%Urea =

%Urea =12,51%

. Kode sampel urea-zeolit A-alginat (UZA)
Absorbansi = 0,237

y =0,0009x - 0,0052

0,237 =0,0009x - 0,0052

0,237 + 0,0052
- 0,0009

X =269,11 ppm
[Urea]awal = (x) X faktor pengenceran

[Urea)awa = 269,11 ppm X 2,5
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[Urea]awa = 672,78 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 672,78 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 33,63 mg

kadar nitrogen
%Urea = x 100%

massa pupuk yang digunakan

33,63 m
%Urea = ngg x 100%

%Urea = 13,45%
Analisis lepas lambat beads menggunakan media air
Urea komersial, beads urea-alginat (UA), dan beads urea-
zeolit A-alginat (UZA) sebanyak 0,25 g dimasukkan ke
dalam 50 mL akuades. Pada rentang waktu tertentu
sebanyak 4 mL dari 50 mL diambil dan diencerkan menjadi
10 mL dengan penambahan 6 mL larutan pengompleks p-
DAB.
Viarutan= 50 mL = 0,05 L
Faktor pengenceran = 2,5

Persamaan garis, y = 0,0009x - 0,0052
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1. Urea komersial (PU)

Kadar Urea Kadar Urea

(Vr\rllael:lﬁl;) Absorbansi Release Release
(mg) (%)
5 0,537 75,3 44,58
10 0,754 105,44 62,42
15 0,803 112,25 66,46
20 0,800 111,83 66,2
30 0,804 112,39 66,53
60 0,810 113,22 67,02
90 0,830 116 68,67
a. 5 menit

Absorbansi = 0,537
y =0,0009x - 0,0052
0,537 =0,0009x - 0,0052

0,537 + 0,0052
- 0,0009

x =602,44 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 602,44 ppm X 2,5
[Urea]awa = 1.506,1 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 1.506,1ppm x 0,05 L
Kadar urea = 75,3 mg

Kadar urea akhir
%Urea release = ad l x 100%
adar urea awa
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3m

75,
%Urea release = 2 ME 100%
168,91 mg

%~Urea release = 44,58%
. 10 menit

Absorbansi = 0,754

y =0,0009x - 0,0052

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

0,754 + 0,0052
B 0,0009

x = 843,56 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 843,56 ppm X 2,5
[Urea]awa = 2.108,9 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 2.108,9 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 105,44 mg

Kadar urea akhir
%Urea release = ad l x 100%
adar urea awa

105,44 mg
%Urea release = — x 100%
168,91 mg

%Urea release = 62,42%

. 15 menit

Absorbansi = 0,803
y =0,0009x - 0,0052
0,803 =0,0009x - 0,0052
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_ 0,803 + 0,0052

0,0009
x =898 ppm
[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 898 ppm X 2,5
[Urea]awa = 2.245 ppm
Kadar urea dalam 0,05 L
Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 2.245 ppm X 0,05 L
Kadar urea =112,25 mg

Kadar urea akhir
%Urea release = x 100%
Kadar urea awal

112,25 mg
%Urea release =—— x 100%
168,91 mg

%Urea release = 66,46%
. 20 menit

Absorbansi = 0,8
y=0,0009x - 0,0052

0,8 =0,0009x-0,0052
_ 0,8+0,0052
~0,0009

x =894,67 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 894,67 ppm X 2,5
[Urea]awa = 2.236,68 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L
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Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 2.236,68 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 111,83 mg

Kadar urea akhir

%Urea release = x 100%
Kadar urea awal

111,83 mg
%Urea release =— x 100%
168,91 mg

%Urea release = 66,2%

. 30 menit

Absorbansi = 0,804
y =0,0009x - 0,0052

0,804 =0,0009x - 0,0052
_ 0,804 +0,0052
- 0,0009

x=3899,11 ppm

[Urea]awal = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 899,11 ppm X 2,5
[Urea]awal = 2.247,78 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 2.247,78 ppm x 0,05 L
Kadar urea =112,39 mg

Kadar urea akhir
%Urea release = x 100%
Kadar urea awal

112,39 mg
168,91 mg

%Urea release = 66,53%

%Urea release = x 100%



125

f. 60 menit
Absorbansi = 0,810
y =0,0009x - 0,0052
0,810 =0,0009x - 0,0052

_ 0,81 +0,0052
~ 0,0009

x=905,78 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 905,78 ppm X 2,5
[Urea]awal = 2.264 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 2.264 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 113,22 mg

Kadar urea akhir

%Urea release = adar urea awal x 100%
113,22 mg
%Urea release = 16891 me x 100%
,91 mg

%Urea release = 67,02%
g. 90 menit

Absorbansi = 0,83

y =0,0009x - 0,0052

0,83 =0,0009x - 0,0052

_ 0,83+ 10,0052
" 0,0009

x =928 ppm
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[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 928 ppm X 2,5

[Urea]awa = 2.320 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 2.320 ppm X 0,05 L
Kadar urea =116 mg

Kadar urea akhir

%Urea release = adar urea awal x 100%

116 mg
%Urea release = m x 100%

%Urea release = 68,67%
2. Kode sampel urea-alginat (UA)

Kadar Urea Kadar Urea

(Vlzael;til;) Absorbansi Release Release
(mg) (%)
5 0,069 10,3 32,92
10 0,104 15,17 48,49
15 0,109 15,86 50,7
20 0,116 16,83 53,81
30 0,114 16,56 52,94
60 0,117 16,97 54,25
90 0,118 17,11 54,69
120 0,121 17,52 56,01
180 0,124 17,94 57,35
a. 5 menit

Absorbansi = 0,069
y =0,0009x - 0,0052



0,069 =0,0009x - 0,0052

_ 0,069 +0,0052
T 0,0009

x =82,44 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 82,44 ppm X 2,5
[Urea]awal = 206,1 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 206,1 ppm X 0,05 L

Kadar urea = 10,3 mg

Kadar urea akhir

%Urea release = <adar uroa awal x 100%
10,3 mg
%Urea release = 3128 x 100%
,28 mg

%Urea release = 32,92%
. 10 menit

Absorbansi = 0,104

y =0,0009x - 0,0052

0,104 =0,0009x - 0,0052
_ 0,104 +0,0052
~ 0,0009

x=121,33 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 121,33 ppm X 2,5
[Urea]awa = 303,33 ppm
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Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 303,33 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 15,17 mg

Kadar urea akhir

%Urea release = Kadar urea awal x 100%

=8 100%
g

15,1
%Urea release =
31,28 m

%Urea release = 48,49%

. 15 menit

Absorbansi = 0,109
y =0,0009x - 0,0052

0,109 = 0,0009x - 0,0052

0,109 + 0,0052
- 0,0009

x=126,89 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 126,89 ppm X 2,5
[Urea]awa = 317,23 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea =317,23 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 15,86 mg

Kadar urea akhir

%Urea release = adar urca awal x 100%

86 mg
x 100%
31,28 mg

%Urea release =
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%Urea release = 50,7%

. 20 menit
Absorbansi = 0,116
y =0,0009x - 0,0052

0,116 = 0,0009x - 0,0052

0,116 + 0,0052
B 0,0009

x=134,67 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 134,67 ppm X 2,5
[Urea]awa = 336,68 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 336,68 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 16,83 mg

Kadar urea akhir

%Urea release = x 100%
Kadar urea awal

16,83 mg
%Urea release = — x 100%
31,28 mg

%Urea release = 53,81%

. 30 menit

Absorbansi = 0,114
y =0,0009x - 0,0052
0,114 =0,0009x - 0,0052



0,114 + 0,0052
- 0,0009

x=132,44 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 132,44 ppm X 2,5
[Urea]awa = 331,1 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 331,1 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 16,56 mg

Kadar urea akhir

%Urea release = <adar uroa awal x 100%
16,56 m
%Urea release = mz x 100%

%Urea release = 52,94%
60 menit

Absorbansi = 0,117
y=0,0009x - 0,0052

0,117 =0,0009x - 0,0052
0,117 40,0052
- 0,0009

x=135,78 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 135,78 ppm X 2,5
[Urea]awa = 339,45 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L
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Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 339,45 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 16,97 mg

Kadar urea akhir
%Urea release = x 100%
Kadar urea awal

97 mg
x 100%
31,28 mg

%Urea release =

%Urea release = 54,25%

. 90 menit

Absorbansi = 0,118
y =0,0009x - 0,0052

0,118 =0,0009x - 0,0052
_ 0,118 +0,0052
- 0,0009

x=136,89 ppm

[Urea]awal = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 136,89 ppm X 2,5
[Urea]awa = 342,22 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 342,22 ppm % 0,05 L
Kadar urea=17,11 mg

Kadar urea akhir
%Urea release = x 100%
Kadar urea awal

17,11 mg

%Urea release = . x 100%

%Urea release = 54,69%
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3. Kode sampel urea-zeolit A-alginat (UZA)

Kadar Urea Kadar Urea

(ﬁael;tig Absorbansi Release Release
(mg) (%)
5 0,097 14,2 42,22
10 0,107 15,58 46,32
15 0,112 16,28 48,4
20 0,114 16,56 49,24
30 0,111 16,13 47,96
60 0,112 16,28 48,4
90 0,113 16,41 48,8
a. 5 menit

Absorbansi = 0,097
y =0,0009x - 0,0052

0,097 =0,0009x - 0,0052

0,097 +0,0052
- 0,0009

x=113,56 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awar = 113,56 ppm X 2,5
[Urea]awa = 283,9 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 283,9 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 14,2 mg

Kadar urea akhir

%Urea release = adar uroa awal X 100%




133

14,2 mg
%Urea release = x 100%
33,63 mg

%Urea release = 42,22%
. 10 menit

Absorbansi = 0,107

y =0,0009x - 0,0052

0,107 = 0,0009x - 0,0052
0,107 +0,0052
B 0,0009

x=124,67 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 124,67 ppm X 2,5
[Urea]awa = 311,68 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea =311,68 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 15,58 mg

Kadar urea akhir
%Urea release = x 100%
Kadar urea awal

15,58 mg
33,63 mg

%Urea release = 46,32%

%Urea release = x 100%

. 15 menit

Absorbansi = 0,112
y =0,0009x - 0,0052
0,112 =0,0009x - 0,0052
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0,112 +0,0052
0,0009
x=130,22 ppm
[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 130,22 ppm X 2,5
[Urea]awa = 325,55 ppm
Kadar urea dalam 0,05 L
Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 325,55 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 16,28 mg

Kadar urea akhir

%Urea release = <adar uroa awal x 100%
16,28 m
%Urea release = : x 100%

%Urea release = 48,4%
. 20 menit

Absorbansi = 0,114
y=0,0009x - 0,0052

0,114 =0,0009x - 0,0052

0,114 + 0,0052
~0,0009

x=132,44 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 132,44 ppm X 2,5
[Urea]awa = 331,1 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L
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Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 331,1 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 16,56 mg

Kadar urea akhir
%Urea release = x 100%
Kadar urea awal

16,56 mg
%Urea release = — x 100%
33,63 m

%Urea release = 49,24%

. 30 menit

Absorbansi = 0,111
y =0,0009x - 0,0052

0,111 =0,0009x - 0,0052
_ 0,111 40,0052
~ 0,0009

x=129,11 ppm

[Urea]awal = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 129,11 ppm X 2,5
[Urea]awal = 322,78 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 322,78 ppm % 0,05 L
Kadar urea = 16,13 mg

Kadar urea akhir
%Urea release = x 100%
Kadar urea awal

16,13 mg
%Urea release = — x 100%
33,63 m
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%Urea release = 47,96%
60 menit

Absorbansi = 0,112

y =0,0009x - 0,0052

0,112 =0,0009x - 0,0052

0,112 + 0,0052
- 0,0009

x=130,22 ppm

[Urea]awal = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 130,22 ppm X 2,5
[Urea]awa = 325,55 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 325,55 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 16,28 mg

Kadar urea akhir

%Urea release = x 100%
Kadar urea awal

16,28 mg
%Urea release =
3,63 mg

x 100%

%Urea release = 48,4%
. 90 menit

Absorbansi = 0,113

y =0,0009x - 0,0052

0,113 =0,0009x - 0,0052

0,113 + 0,0052
~ 0,0009
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x=131,33 ppm

[Urea]awa = (x) X faktor pengenceran
[Urea]awa = 131,33 ppm X 2,5
[Urea]awa = 328,32 ppm

Kadar urea dalam 0,05 L

Kadar urea = [Urea]awa X 0,05 L
Kadar urea = 328,32 ppm X 0,05 L
Kadar urea = 16,41 mg

Kadar urea akhir

%Urea release = <adar uroa awal x 100%

16,41 mg
%Urea release = — x 100%
33,63 mg

%Urea release = 48,8%
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Lampiran 5. Dokumentasi

No. Keterangan Gambar

1 Hasil kalsinasi kaolin

) menjadi metakaolin
2. Sintesis zeolit A
3. Hasil sintesis zeolit A

Sintesis pupuk lepas lambat nitrogen

4 Pencampuran dan

' pengadukan material

penyusun
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Perendaman beads selama
24 jam

Pengeringan selama 24
jam

Beads urea-alginat (UA)

Beads urea-zeolit A-
alginat (UZA)




140

Pendiaman variasi
konsentrasi urea untuk
kurva standar

Pelarutan beads untuk
pengukuran kadar urea
terloading

Uji lepas lambat nitrogen
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