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ABSTRAK

Penyelidikan ini mengkaji kesan taut silang f-siklodekstrin dalam struktur kitosan terhadap potensinya sebagai penjerap
serentak bagi ion logam dan pewarna. fS-siklodekstrin ditaut silang dengan kitosan menggunakan epiklorohidrin (ECH)
menghasilkan f-CD-ECH-CS yang dicirikan menggunakan Spektroskopi Inframerah Transformasi Fourier (FTIR),
Analisis Termogavimetri (TGA), Kalorimetri Imbasan Pembeza (DSC) dan Pembelauan Sinar-X (XRD) untuk menilai
struktur, sifat terma dan kehabluran. Analisis FTIR menunjukkan pembentukan ikatan kovalen antara ECH dengan
kumpulan amina pada kitosan dan kumpulan hidroksil pada f-siklodekstrin. Keputusan TGA dan DSC menunjukkan
S-CD-ECH-CS mempunyai ketahanan terma yang lebih rendah tetapi kestabilan terma yang lebih tinggi, manakala
analisis XRD menunjukkan pengurangan tahap kehabluran selepas taut silang. Keupayaan penjerapan f-CD-ECH-CS
turut dinilai terhadap Pb(II) dan metil jingga (MO) dalam sistem tunggal dan binari. Dalam sistem tunggal, peratus
penjerapan f-CD-ECH-CS terhadap Pb(II) dan MO masing-masing adalah 99.91% dan 29.6% pada keadaan optimum.
Walau bagaimanapun, dalam sistem binari, peratus penjerapan terhadap MO meningkat kepada 58.31%, manakala
penjerapan Pb(Il) kekal iaitu 99.53%. Peningkatan kecekapan penjerapan dalam sistem binari ini dikaitkan dengan
kesan sinergistik antara f-CD dan kitosan dengan rongga hidrofobik f-CD memudahkan penginklusian molekul MO,
manakala kumpulan amina kitosan kekal berfungsi sebagai tapak aktif bagi Pb(II). Keadaan ini mengurangkan persaingan
antara kedua-dua bahan pencemar terhadap tapak penjerapan, sekali gus meningkatkan prestasi keseluruhan sistem binari
berbanding sistem tunggal.

Kata kunci: Epiklorohidrin; ion plumbum(II); kitosan; metil jingga; f-siklodekstrin

ABSTRACT

This study investigated the effect of f-cyclodextrin crosslinking in the chitosan structure on its potential as a
simultaneous adsorbent for metal ions and dyes. f-cyclodextrin was crosslinked with chitosan using epichlorohydrin
(ECH) to produce p-CD-ECH-CS which was characterised using Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR),
Thermogravimetric Analysis (TGA), Differential Scanning Calorimetry (DSC), and X-Ray Diffraction (XRD) to evaluate
the structure, thermal properties, and crystallinity. FTIR analysis showed the formation of covalent bonds between
ECH with the amine groups on chitosan and the hydroxyl groups on f-cyclodextrin. TGA and DSC results showed that
S-CD-ECH-CS had lower thermal resistance but higher thermal stability, while XRD analysis showed a decrease
in crystallinity after modification. The adsorption capacity of this material was evaluated against Pb(II) and methyl
orange (MO) in single and binary systems. In the single system, the adsorption percentages of f-CD-ECH-CS for Pb(II)
and MO were 99.91% and 29.6%, respectively, at the optimum conditions. However, in the binary system, the
adsorption percentage for MO increased significantly to 58.31%, while the adsorption of Pb(II) remained at 99.53%.
The increase in adsorption efficiency in the binary system was attributed to the synergistic effect between f-CD and
chitosan, where the hydrophobic cavity of f-CD facilitated the inclusion of MO molecules, while the amine groups
of chitosan remained functional as active sites for Pb(Il). This reduced the competition between the two pollutants for
the adsorption sites, thus improving the overall performance of the binary system compared to the single system.
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PENGENALAN

Sisa toksik seperti ion logam berat, misalnya ion
plumbum, Pb(Il) dan pewarna organik seperti metil jingga
(MO) daripada industri pembuatan kertas, tekstil, kulit
dan kosmetik yang dibuang ke dalam sungai atau laut
boleh menyebabkan kesan serius terhadap alam sekitar
(Ling et al. 2014; Tang et al. 2019; Usman et al. 2021).
Pendedahan kepada ion plumbum boleh mengakibatkan
neuropati periferal serta kesan yang lebih teruk seperti
sawan dan koma, manakala metil jingga sering dikaitkan
dengan gangguan gastrousus, keradangan kulit, masalah
pernafasan dan potensi mutasi genetik yang boleh
membawa kepada kanser (Abdulsalam et al. 2022;
Halmo & Nappe 2024). Oleh itu, kaedah penjerapan
merupakan antara pendekatan yang berkesan, mudah dan
mesra alam untuk menyingkirkan bahan pencemar ini
daripada sumber air (Mitrogiannis et al. 2018). Dalam
konteks ini, polimer semula jadi seperti kitosan telah
digunakan secara meluas sebagai penjerap bagi
menyingkirkan bahan toksik daripada air sungai, tasik
dan laut (da Silva Alves et al. 2021).

Kitosan 1ialah polisakarida linear berasaskan
unit glukosamina yang diperoleh melalui proses
pendeasetilan separa kitin, iaitu biopolimer yang diekstrak
daripada kulit udang atau cangkerang krustasea. Kitosan
mempunyai kumpulan berfungsi utama iaitu amina
(-NH2) dan hidroksil (-OH) dalam jumlah yang
tinggi yang menyumbang kepada sifat hidrofilik dan
kereaktifan kimianya (Alemu, Getachew & Mondal
2023). Kumpulan berfungsi ini berperanan sebagai
tapak aktif penjerapan melalui beberapa mekanisme
seperti pengikatan koordinasi, interaksi elektrostatik
dan pembentukan ikatan hidrogen (Mashri et al. 2025;
Mokhtar et al. 2025). Oleh itu, kitosan berupaya menjerap
pelbagai ion logam seperti arsenik [As(IIl) dan As(V)],
merkuri [Hg(Il)], uranium [U(VI)], kadmium [Cd(I])],
kuprum [Cu(Il)], zink [Zn(II)], kromium [Cr(II[) dan
Cr(VID)], plumbum [Pb(Il)] dan antimoni [Sb(IIl) dan
Sb(V)] serta pewarna organik seperti metilena biru (MB),
merah congo (CR), hijau brilliant (BG) dan rodamina B
(RhB) (Kaczorowska & Bozejewicz 2024; Zhao et al.
2017). Walau bagaimanapun, dalam sistem sebenar yang
mengandungi lebih daripada satu jenis bahan pencemar,
kebolehpilihan tapak penjerap menjadi faktor kritikal
kerana persaingan antara molekul boleh mengurangkan
kecekapan penjerapan (Kaczorowska & Bozejewicz 2024).
Oleh itu, pengubahsuaian kimia kitosan melalui proses
taut silang dengan polimer lain seperti fS-siklodekstrin
(f-CD) merupakan pendekatan yang berpotensi untuk
meningkatkan kebolehpilihan dan kecekapan penjerapan.

p-siklodekstrin  ($-CD) merupakan molekul yang
amat penting dalam bidang farmasi, penjerapan dan
kromatografi (Musuc 2024). Ia merupakan oligosakarida
siklik yang diperoleh daripada kanji melalui degradasi
enzimatik (Crini 2014). Struktur A-CD mempunyai
permukaan luar yang hidrofilik disebabkan kehadiran
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kumpulan hidroksil (-OH), manakala rongga dalamannya
bersifat hidrofobik. Ciri dwi-sifat ini membolehkan S-CD
membentuk kompleks inklusi ‘tuan rumah-tetamu’ dengan
molekul organik, terutamanya sebatian aromatik seperti
pewarna melalui interaksi hidrofobik dan daya Van der
Waals. Selain itu, kehadiran kumpulan hidroksil pada
permukaan f-CD juga menyumbang kepada pembentukan
ikatan hidrogen dengan molekul pencemar, sekali gus
meningkatkan keupayaan penjerapan.

Namun demikian, kelarutan 5-CD yang tinggi dalam
air mengehadkan penggunaannya sebagai penjerap
dalam sistem akueus (Zhao et al. 2017). Bagi mengatasi
kekangan ini, f-CD boleh dipegunkan ke dalam matriks
polimer tidak larut seperti kitosan melalui proses taut
silang (Zhao et al. 2017). Kitosan pula merupakan
polisakarida yang mengandungi kumpulan berfungsi
amina (-NH2) dan hidroksil (-OH) yang berupaya
berinteraksi dengan ion logam melalui pengikatan
koordinasi, interaksi elektrostatik dan juga ikatan
hidrogen (Mashri et al. 2025; Mokhtar et al. 2025). Dalam
kajian ini, epiklorohidrin (ECH) digunakan sebagai
agen taut silang yang bertindak balas dengan kumpulan
hidroksil dan amina untuk membentuk rangkaian
tiga dimensi melalui ikatan kovalen (eter), sekali gus
meningkatkan kestabilan struktur dan mengurangkan
kelarutan bahan. Gabungan f-CD dan kitosan melalui
ECH menghasilkan bahan penjerap yang mempunyai
tapak aktif pelbagai fungsi, iaitu rongga hidrofobik
untuk penjerapan molekul organik serta kumpulan amina
untuk penjerapan ion logam.

Berbeza dengan kajian oleh Zhao et al. (2017) yang
menggunakan asid etilenadiaminatetraasetik (EDTA)
sebagai agen taut silang dan menumpukan kepada
pelbagai bahan pencemar, kajian ini menggunakan
epiklorohidrin (ECH) sebagai agen taut silang dan
memberi fokus kepada penjerapan ion Pb(II) dan
metil jingga (MO). Dalam sistem ini, pada pH neutral,
permukaan penjerap mempunyai cas separa yang
membolehkan interaksi ion-dipol berlaku antara
Pb(Il) dan kumpulan amina kitosan, manakala MO
berinteraksi melalui mekanisme inklusi dalam rongga
p-CD serta interaksi dipol-dipol dan ikatan hidrogen
dengan kumpulan berfungsi pada permukaan penjerap.
Sinergi antara mekanisme ini menyumbang kepada
peningkatan kecekapan penjerapan dalam sistem yang
dikaji.

BAHAN DAN KAEDAH

BAHAN KIMIA

Bahan kimia yang digunakan adalah f-siklodekstrin
(>97%), natrium hidroksida (NaOH, 98%) dan
epiklorohidrin ~ (299%) yang diperoleh daripada
Sigma-Aldrich. Asid asetik (99.8%) dan asid hidroklorik
(37%) diperoleh daripada Chemiz. Etanol (95%)
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dibekalkan oleh R&M Chemicals. Metil jingga diperoleh
daripada Bendosen, manakala plumbum(Il) nitrat
(99%) dibekalkan oleh Systerm. Semua bahan kimia
yang digunakan adalah daripada gred analitikal dan
digunakan tanpa sebarang penulenan lanjut.

PENGEKSTRAKAN KITOSAN DARIPADA CANGKERANG
UDANG

Kaedah bagi pengekstrakan kitosan adalah berdasarkan
kaedah yang dilaporkan oleh Nur Hidayah (2024).
Cangkerang Cherax quadricarinatus yang telah dikisar
dirawat terlebih dahulu melalui proses penyahmineralan
menggunakan larutan asid hidroklorik (HCI) 3% selama
24 jam pada suhu bilik di bawah pengacauan berterusan.
Sampel kemudiannya ditapis melalui penapisan
vakum dan dibasuh dengan air suling sehingga mencapai
pH neutral. Sampel seterusnya menjalani proses
penyahproteinan dengan larutan natrium hidroksida
(NaOH) 4% selama 24 jam pada suhu bilik di bawah
pengacauan berterusan. Mendapan yang diperoleh
ditapis, dibasuh sehingga neutral dan dikeringkan. Bagi
proses penyahwarnaan, sampel dirawat dengan aseton
selama 6 jam pada suhu bilik bagi menyingkirkan
pigmen sisa, seterusnya menghasilkan kitin. Kitin yang
diperoleh kemudiannya menjalani proses pendeasetilan
menggunakan larutan NaOH pekat (70%) pada suhu
100-110 °C selama 6 jam untuk menghasilkan kitosan.
Proses ini dijalankan menggunakan sistem kukusan
minyak silikon bagi memastikan suhu yang stabil.
Produk akhir ditapis, dibasuh dengan air suling sehingga
pH neutral dan dikeringkan pada suhu bilik untuk
menghasilkan kitosan.

PENTITRATAN POTENSIOMETRIK

Penentuan darjah pendeasetilan (DD) kitosan dijalankan
menggunakan kaedah pentitratan potensiometrik seperti
yang dilaporkan oleh Putri Amirah (2021). Sampel kitin
yang terhasil selepas proses penyahproteinan dengan
4% NaOH dan kitosan yang terhasil daripada proses
pendeasetilan dengan menggunakan 70% NaOH yang
diekstrak daripada C. quadricarinatus dilarutkan dalam
larutan akueus asid hidroklorik (HCl) 0.1 M dengan
penambahan beberapa titis penunjuk metil jingga.
Campuran dikacau pada suhu bilik sehingga sampel larut
sepenuhnya.

Larutan yang terhasil kemudiannya dititratkan
dengan larutan natrium hidroksida (NaOH) 0.1 M
di bawah pengacauan berterusan dan perubahan pH
direkodkan bagi menentukan titik infleksi. Darjah
pendeasetilan (DD) dikira berdasarkan perbezaan isi padu
NaOH antara dua titik infleksi menggunakan persamaan
(1) berikut:

203.19 x AV % Cyaou
m + (4203 X AVX CNaOH)

DD% =

x100% (1)

dengan 203.19 ialah berat molekul bagi monomer
homopolimer N-asetil glukosamina (g mol'), AV adalah
perbezaan isi padu NaOH antara dua titik infleksi (L),
Crioon adalah kepekatan NaOH yang digunakan dalam
pentitratan (mol L), m adalah jisim sampel (g), manakala
42.03 adalah perbezaan berat molekul antara N-asetil
glukosamina dan D-glukosamina (g mol') (Amamou et al.
2024).

SPEKTROSKOPI INFRAMERAH TRANSFORMASI FOURIER
(FTIR)

Pengesahan pembentukan kitosan daripada kitin dilakukan
menggunakan spektroskopi inframerah transformasi
Fourier (FTIR) dengan instrumen Cary 630 (Agilent
Technologies). Spektrum direkodkan dalam julat nombor
gelombang 400-4000 cm ™ bagi mengenal pasti kumpulan
berfungsi utama dalam struktur kitosan (Selvaraj,
Periyannan & Balachandar 2023).

Selain itu, darjah pendeasetilan (DD) kitosan
dianggarkan daripada spektrum FTIR menggunakan
kaedah Domzy dan Roberts, berdasarkan nisbah
keamatan penyerapan pada nombor gelombang 1655 cm™
(kumpulan amida, N-asetil) dan 3450 cm™ (kumpulan
hidroksil), seperti yang ditunjukkan dalam Persamaan (2):

/41655

DD% =100 — x 100%+1.3] )

3450

dengan 4,455 dan A;450 masing-masing mewakili keamatan
penyerapan pada 1655 cm™ dan 3450 cm™'. Nilai 1.3 pula
merujuk kepada nisbah Z:G:Z jika semua monomer kitosan
adalah N-asetil glukosamina (Khan, Peh & Ch’ng 2002).
Sebagai perbandingan, darjah pendeasetilan juga dikira
menggunakan Persamaan Baxter, iaitu pengubahsuaian
kepada kaedah Domzy dan Roberts, seperti yang

ditunjukkan dalam Persamaan (3):

A
DD%=1oo—lﬁx 115] 3)

3450

UJIAN KETERLARUTAN

Ujian keterlarutan dijalankan bagi menilai perbezaan sifat
keterlarutan antara kitin dan kitosan. Sejumlah serbuk
sampel dimasukkan ke dalam larutan asid asetik 1% (v/v)
dan dikacau selama 1 jam pada suhu bilik, berdasarkan
kaedah yang dilaporkan oleh Nur Hidayah (2024).
Pemerhatian terhadap tahap pelarutan digunakan sebagai
petunjuk kejayaan proses pendeasetilan kitin kepada
kitosan.

SINTESIS PENJERAP f-CD-ECH-CS
Sintesis penjerap f-CD-ECH-CS dijalankan berdasarkan
kaedah yang dilaporkan oleh Siti Humaira (2024).
Kitosan (CS) terlebih dahulu dilarutkan dalam larutan



asid asetik 5% (v/v) dan dikacau selama 1 jam pada
suhu 50 °C schingga larut sepenuhnya. Seterusnya,
[-siklodekstrin (5-CD) ditambahkan ke dalam larutan
tersebut dan campuran dikacau selama 20 minit pada
suhu yang sama bagi membolehkan interaksi awal antara
kedua-dua komponen.

pH campuran kemudian dilaraskan kepada pHI10
menggunakan larutan natrium hidroksida (NaOH)
3 M bagi mewujudkan keadaan alkali yang sesuai untuk
tindak balas taut silang. Epiklorohidrin (ECH)
ditambahkan secara titisan dalam tempoh 1 minit, diikuti
dengan pengacauan berterusan selama 4 jam pada suhu
50 °C untuk membentuk rangkaian polimer bertaut silang.
Produk yang terhasil kemudiannya ditapis dan dibasuh
menggunakan air suling dan etanol bagi menyingkirkan
lebihan reagen serta menghentikan tindak balas.

PENCIRIAN p-CD-ECH-CS

Kumpulan berfungsi dalam kitosan (CS), S-siklodekstrin
(f-CD) dan bahan bertaut silang pS-CD-ECH-CS
dianalisis ~ menggunakan  spektroskopi  inframerah
transformasi Fourier (FTIR) dengan instrumen Cary 630
(Agilent Technologies). Spektrum direkodkan dalam julat
nombor gelombang 400-4000 cm™ bagi mengenal pasti
perubahan kumpulan berfungsi selepas proses taut silang.

Kestabilan dan ketahanan terma sampel dianalisis
menggunakan analisis termogravimetri (TGA) (model
TGA/SDTA 851e, Mettler Toledo) di bawah atmosfera
nitrogen. Analisis dijalankan pada kadar pemanasan
10 °C min! bagi menilai profil degradasi terma bahan.

Sifat terma sampel dikaji menggunakan kalorimetri
imbasan pembeza (DSC) (model DSC822e, Mettler
Toledo) dalam atmosfera nitrogen. Sampel dimasukkan
ke dalam kuali aluminium tertutup dan dianalisis dalam
dua kitaran pemanasan, iaitu 25-150 °C bagi kitaran
pertama dan 25-400 °C bagi kitaran kedua dengan
kadar pemanasan 10 °C min'. Parameter seperti suhu
peralihan kaca (Tg), suhu lebur (T ) dan tingkah laku
penghabluran diperoleh daripada lengkung DSC.

Struktur kristalografi sampel ditentukan menggunakan
pembelauan sinar-X (XRD) dengan instrumen D8
Advance (Bruker). Corak pembelauan direkodkan
dalam julat sudut 26 = 2°-40° menggunakan panjang
gelombang sinar-X 0.154 nm. Indeks kehabluran (Crl)
dikira berdasarkan nisbah keamatan puncak kristal (I,
kepada keamatan latar amorf (I,)) bagi menilai tahap
perubahan kehabluran selepas pengubahsuaian.

PENENTUAN pH,,,. -CD-ECH-CS

Larutan latar 0.1 M NaOH disediakan dan nilai pH awal
(pH,) dilaraskan kepada 2, 4, 6, 8 dan 10 menggunakan
larutan asid hidroklorik (HCI) 0.1 M. Seterusnya,
penjerap S-CD-ECH-CS dimasukkan ke dalam larutan
NaOH dan campuran dikacau selama 30 minit pada suhu
bilik bagi mencapai keseimbangan. Selepas itu, nilai pH
akhir (pH,) diukur dan direkodkan.
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ANALISIS PENJERAPAN ION Pb(II) PADA SISTEM TUNGGAL

Kajian penjerapan ion Pb(II) dalam sistem tunggal
dijalankan bagi menilai kesan masa sentuhan, kepekatan
awal serta perbandingan prestasi antara penjerap. Bagi
kajian kesan masa sentuhan, larutan Pb(II) dengan
kepekatan awal 200 mg L' disediakan dan pH larutan
dilaraskan kepada 9. Penjerap f-CD-ECH-CS ditambahkan
ke dalam larutan tersebut dan campuran dikacau di bawah
keadaan berterusan. Sampel diambil pada selang masa
30, 60, 90, 120 dan 150 minit. Selepas setiap tempoh
masa, campuran dipisahkan melalui kaedah pengemparan
bagi mendapatkan larutan jernih. Kepekatan baki Pb(II)
dalam larutan ditentukan menggunakan spektroskopi
pancaran atom plasma gelombang mikro (MP-AES,
model 4200, Agilent Technologies).

Bagi kajian kesan kepekatan awal, larutan Pb(II)
dengan kepekatan 40, 80, 120, 160 dan 200 mg L™
disediakan. Penjerap f-CD-ECH-CS ditambahkan ke
dalam setiap larutan dan dikacau selama masa sentuhan
optimum yang diperoleh daripada kajian sebelumnya.
Selepas pengemparan, kepekatan baki Pb(Il) dianalisis
menggunakan MP-AES.

Bagi tujuan perbandingan prestasi penjerap, kajian
penjerapan dijalankan menggunakan kitosan (CS),
f-siklodekstrin ($-CD) dan p-CD-ECH-CS pada keadaan
optimum. Larutan Pb(II) dengan kepekatan 200 mg L™
digunakan dan campuran dikacau selama 120 minit.
Selepas pengasingan melalui pengemparan, kepekatan
baki Pb(Il) ditentukan menggunakan MP-AES dan
peratus penjerapan bagi setiap penjerap dikira untuk
perbandingan.

ANALISIS PENJERAPAN METIL JINGGA PADA
SISTEM TUNGGAL

Kajian penjerapan metil jingga (MO) dalam sistem
tunggal dijalankan bagi menilai kesan masa sentuhan,
kepekatan awal serta perbandingan prestasi antara
penjerap. Bagi kajian kesan masa sentuhan, larutan MO
dengan kepekatan awal 25 mg L' disediakan dan pH
larutan dilaraskan kepada 7. Penjerap p-CD-ECH-CS
ditambahkan ke dalam larutan tersebut dan campuran
dikacau secara berterusan. Sampel diambil pada selang
masa 30, 60, 90, 120 dan 150 minit. Selepas setiap
tempoh, campuran dipisahkan melalui pengemparan
dan kepekatan baki MO ditentukan menggunakan
spektroskopi UV-Vis (model UV-1800, Shimadzu).

Bagi kajian kesan kepekatan awal, larutan
MO dengan kepekatan 5, 15, 25, 35 dan 45 mg L™
disediakan. Penjerap pS-CD-ECH-CS ditambahkan ke
dalam setiap larutan dan dikacau selama masa sentuhan
optimum yang diperoleh daripada kajian terdahulu.
Selepas pengemparan, kepekatan baki MO dianalisis
menggunakan spektroskopi UV-Vis.

Bagi tujuan perbandingan prestasi penjerap, uji kaji
dijalankan menggunakan kitosan (CS), f-siklodekstrin
(B-CD) dan p-CD-ECH-CS di bawah keadaan optimum.
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Larutan MO dengan kepekatan 5 mg L' digunakan
dan campuran dikacau selama 30 minit. Selepas
pengasingan melalui pengemparan, kepekatan baki
MO ditentukan menggunakan spektroskopi UV-Vis
dan peratus penjerapan dikira untuk menilai kecekapan
relatif setiap penjerap.

PENJERAPAN f-CD-ECH-CS PADA SISTEM BINARI

Kajian penjerapan dalam sistem binari dijalankan bagi
menilai keupayaan pS-CD-ECH-CS menjerap secara
serentak ion Pb(II) dan metil jingga (MO) dalam satu
larutan. Larutan campuran disediakan dengan kepekatan
awal 5 mg L' bagi MO dan 200 mg L™ bagi Pb(Il).
Penjerap f-CD-ECH-CS ditambahkan ke dalam larutan
campuran dan dikacau secara berterusan pada suhu bilik.
Uji kaji dijalankan pada dua masa sentuhan berbeza,
iaitu 30 minit dan 120 minit bagi menilai kesan masa
terhadap kecekapan penjerapan dalam sistem binari.
Selepas tempoh yang ditetapkan, campuran dipisahkan
melalui kaedah pengemparan untuk mendapatkan larutan
jernih. Kepekatan baki MO dan Pb(Il) dalam larutan
dianalisis masing-masing menggunakan spektroskopi
UV-Vis (model UV-1800, Shimadzu) dan spektroskopi
pancaran atom plasma gelombang mikro (MP-AES,
model 4200, Agilent Technologies). Peratus penjerapan
bagi setiap bahan pencemar dikira bagi menilai prestasi
penjerapan dalam sistem binari.

KEPUTUSAN DAN PERBINCANGAN

PENTITRATAN POTENSIOMETRIK

Rajah 1(a) adalah graf pentitratan potensiometri
bagi empingan kitin yang terhasil selepas proses
12 4 —— dpH/dV
10 1
8
I 64
Qo
44
24
04
0 5 10 15 20 2
Isipadu NaOH (mL)
(a)

penyahproteinan  dengan 4% NaOH  manakala
Rajah 1(b) menunjukkan graf pentitratan potensiometrik
bagi empingan kitosan yang terhasil daripada proses
pendeasetilan  dengan menggunakan 70% NaOH.
Kedua-dua rajah graf pentitratan potensiometrik
mempunyai dua titik infleksi. Pada Rajah 1(a) dapat
dilihat bahawa titik infleksi pertama berada pada
pHS.14, manakala titik infleksi kedua adalah pada
pH8.89. Sementara itu, pada Rajah 1(b) titik infleksi
pertama ada pada pH4.62 manakala titik infleksi kedua
pada pH9.5.

Darjah pendeasetilan (DD) boleh dikenal pasti
daripada pentitratan potensiometrik dengan menggunakan
Persamaan 1 yang dicadangkan oleh Amamou et al.
(2024). Daripada persamaan ini, peratusan DD bagi
empingan yang terhasil selepas proses penyahproteinan
dengan 4% NaOH adalah 30.46% manakala empingan
yang terhasil daripada proses pendeasetilan dengan
menggunakan 70% NaOH adalah 64.48%. Ini
membuktikan bahawa empingan yang terhasil selepas
proses penyahproteinan dengan 4% NaOH adalah
kitin manakala empingan yang terhasil daripada proses
pendeasetilan dengan menggunakan 70% NaOH adalah
kitosan. Ini disokong berdasarkan kajian Hao et al.
(2021) yang menyatakan bahawa kitosan mempunyai
DD lebih daripada 50% bermaksud sekurang-kurangnya
separuh daripada kumpulan asetil telah disingkirkan
daripada kitin.

PERATUSAN DARJAH PENDEASETILAN
KITOSAN DARIPADA FTIR

Darjah pendeasetilan kitosan juga boleh ditentukan
menggunakan spektrum FTIR melalui Persamaan 2 dan
3 yang dicadangkan oleh Khan, Peh dan Ch’ng (2002).
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RAJAH 1. Graf pentitratan potensiometrik bagi (a) empingan kitin dan (b) empingan kitosan (70% NaOH)



Berdasarkan Rajah 2, DD kitosan masing-masing adalah
62.41% dan 71.25%. Keputusan ini sejajar dengan hasil
pentitratan potensiometrik, yang turut menunjukkan julat
DD yang serupa. Oleh itu, serbuk yang telah diekstrak
daripada kulit C. quadricarinatus boleh disahkan sebagai
kitosan kerana DD melebihi 50%, seperti yang dinyatakan
oleh Hao et al. (2021).

UJIAN KETERLARUTAN KITIN DAN KITOSAN

Serbuk kitin didapati tidak larut di dalam larutan 1%
asid asetik, manakala serbuk kitosan larut sepenuhnya.
Ketidaklarutan kitin boleh dijelaskan oleh peratusan
darjah deasetilasi (DD) yang rendah, yang menunjukkan
kandungan kumpulan asetil dalam kitin adalah tinggi
manakala kandungan kumpulan amina adalah rendah.
Oleh sebab itu, kitin mempunyai kumpulan amina bebas
yang terhad untuk berinteraksi dengan asid.

Sebaliknya, kitosan —menunjukkan keterlarutan
yang lebih tinggi kerana peratusan DD yang tinggi,
yang menunjukkan bahawa kumpulan asetil dalam
kitosan adalah rendah manakala kandungan kumpulan
amina adalah tinggi. Kehadiran lebih banyak kumpulan
amina bebas membolehkan kitosan berinteraksi dengan
asid melalui protonasi, seterusnya meningkatkan
keterlarutannya. Oleh itu, berdasarkan sifat keterlarutannya,
empingan yang dihasilkan dapat disahkan sebagai
kitosan.

ANALISIS FTIR BAGI CS, p-CD DAN f-CD-ECH-CS
Rajah 3 menunjukkan spektrum FTIR bagi (a) kitosan

(CS), (b) p-siklodekstrin f-CD) dan (c) f-siklodekstrin-
epiklorohidrin-kitosan (f-CD-ECH-CS). Spektrum CS
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dan p-CD digunakan bagi pengenalpastian perbezaan
kumpulan berfungsi yang ada pada S-CD-ECH-CS.
Rajah 3(a) menunjukkan puncak yang lebar pada
nombor gelombang 3279 cm’!, mewakili regangan
kumpulan hidroksil dan kumpulan amina yang bergabung
(Drabczyk et al. 2020). Puncak pada 2875 cm’!
mewakili regangan C-H (ikatan C-H alifatik pada
kitosan) (Drabczyk et al. 2020). Puncak pada 1637 cm’!
mewakili regangan karbonil pada amida primer (Kumar,
Pillay & Choonara 2021). Kehadiran kumpulan amida
dalam kitosan diperkukuhkan lagi oleh puncak pada
1582 cm™, yang mewakili bengkokan N-H pada amida
sekunder (Kumar, Pillay & Choonara 2021). Puncak pada
1417 cm?' mewakili bengkokan C-H, menunjukkan
kehadiran kumpulan metilena di dalam struktur kitosan.
Puncak pada 1378 cm™ pula mewakili bengkokan N-H
pada kumpulan amina. Seterusnya, puncak pada 1120 cm’!
mewakili regangan C-O-C iaitu ikatan glikosidik di antara
monomer kitosan dan puncak pada 1019 cm™! mewakili
regangan C-C (Dara et al. 2020).

Spektrum  B-CD, seperti dalam Rajah  3(b),
menunjukkan puncak regangan kumpulan hidroksil pada
nombor gelombang 3042 cm’! dan puncak regangan
C-H pada 2875 cm (Skiba et al. 2005). Puncak pada
1640 cm” pula mewakili kelembapan air pada S-CD,
manakalaregangan C-O-C,iaituikatan glikosidik pada-CD
diperlihatkan pada puncak 1154 cm™ (Skiba et al. 2005).
Puncak pada 1019 cm™! pula mewakili regangan C-C. Dari
Rajah 3(c), puncak yang diperhatikan sangat serupa dengan
puncak pada CS, seperti dalam Rajah 3(a). Namun begitu,
puncak yang mewakili regangan OH dan NH kelihatan
lebih tajam, manakala puncak yang mewakili bengkokan
N-H pada amida sekunder dan regangan kumpulan
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karbonil pada amida primer bertindih. Kumar, Pillay
dan Choonara (2021) menyatakan bahawa peningkatan
ketajaman puncak OH dan NH yang telah bergabung
selepas tindak balas kitosan dengan ECH, menunjukkan
getaran regangan NH berkurang. Selain itu, puncak pada
nombor gelombang 1635 cm™ menjadi lebih lebar dan tajam
akibat perubahan struktur molekul yang disebabkan oleh
taut silang, yang membawa kepada perubahan konformasi
dan interaksi elektrostatik antara taut silang dengan
kumpulan amina dalam kitosan (Staroszczyk et al. 2014).
Tambahan lagi, terdapat peralihan puncak bengkokan amina
(1378 cm™) ke nombor gelombang yang lebih rendah iaitu

1372 cm!. Peralihan ini disebabkan oleh kumpulan
penarik elektron iaitu kumpulan hidroksil pada agen
taut silang semasa proses pengubahsuaian boleh
mengurangkan ketumpatan elektron di sekitar atom
nitrogen dalam amina (Fatoni et al. 2018). Perubahan
ini boleh menurunkan frekuensi getaran ikatan N-H,
menyebabkan peralihan kepada nombor gelombang yang
lebih rendah. Selain itu, terdapat puncak baharu pada
nombor gelombang 1327 cm?! dan 1259 cm?! dengan
masing-masing mewakili regangan C-N dan C-O-C
(Salehuddin et al. 2021). Ini membuktikan bahawa
ECH bertindak balas dengan atom N pada kumpulan
amina kitosan dan kumpulan hidroksil pada -CD.

CS —B-CD
Sz dcmy Voo
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RAJAH 3. Spektrum FTIR bagi (a) CS, (b) f-CD dan (¢) f-CD-ECH-CS



ANALISIS SIFAT TERMA

Analisis Termogravimetrik (TGA) terhadap CS, f-CD
dan f-CD-ECH-CS dijalankan bagi mengkaji kestabilan
terma bagi bahan tersebut. Rajah 4(a) menunjukkan
termogram TGA bagi CS, f-CD dan p-CD-ECH-CS,
manakala Rajah 4(b) pula menunjukkan lengkung DTG
bagi ketiga-tiga bahan tersebut. Berdasarkan termogram
DTG pada Rajah 4(b), f-CD mengalami dua tahap
penguraian. Tahap penguraian pertama berlaku pada
suhu 81.79 °C, yang mewakili kehilangan air, diikuti
tahap penguraian kedua pada suhu 331.69 °C yang
menunjukkan penguraian f-CD akibat penguraian unit.
Puncak degradasi utama bagi B-CD jatuh pada suhu
yang lebih tinggi berbanding CS dan S-CD-ECH-CS
yang disebabkan struktur molekul yang lebih seragam
dan susunan unit glukopiranosa yang lebih stabil
(Sifaoui et al. 2016). Bagi CS, tahap penguraian
pertama akibat kehilangan air dikesan pada suhu
39.92 °C sama seperti yang ditunjukkan B-CD
manakala tahap penguraian kedua pada suhu
322.32 °C yang menunjukkan degradasi terma rantai
polimer. Pemutusan rantai polisakarida bermula dengan
pemutusan rawak ikatan glikosidik sebelum diikuti
dengan proses penguraian lanjutan (Georgieva,
Zvezdova & Vlaev 2012). Apabila S-CD ditaut
silangkan dengan CS, perubahan suhu degradasi dapat
diperhatikan. Sampel p-CD-ECH-CS menunjukkan
tahap penguraian pertama pada suhu 36.81 °C dan
tahap penguraian kedua pada 298.77 °C. Kedua-dua
nilai ini adalah lebih rendah jika dibandingkan dengan
p-CD dan CS, menandakan proses taut silang telah
mengubah struktur asal polimer. Penguraian pertama
terjadi pada suhu yang lebih rendah mungkin disebabkan
oleh interaksi bersama ECH yang menghasilkan ikatan
eter seterusnya mengurangkan keupayaan mengikat
air (Campos, Oliveira & Fraceto 2017). Selain itu,
puncak degradasi yang lebih lebar bagi f-CD-ECH-CS
menunjukkan kewujudan persekitaran ikatan yang lebih
heterogen dan rangkaian struktur yang lebih kompleks
(Netto et al. 2005). Berdasarkan termogram TGA,
dapat dilihat juga bahawa peratus penurunan jisim
bagi f-CD pada suhu 320.48 °C schingga 347.59 °C
adalah sebanyak 76.99%, manakala CS pada suhu
302.21 °C sehingga 349.94 °C adalah sebanyak 40.68%.
Sebaliknya, f-CD-ECH-CS mencatatkan penurunan jisim
sebanyak 38.80% pada julat suhu 265.95 °C sehingga
352.83 °C dengan peratusan penurunan jisim paling
rendah manakala fS-CD adalah yang paling tinggi.
Peratus penurunan jisim menjadi rendah menunjukkan
kestabilan terma yang lebih tinggi (Sahin et al. 2011;
Wang et al. 2017). Berdasarkan keputusan, ini
menunjukkan bahawa f-CD-ECH-CS  mengalami
perubahan struktur molekul ketika proses taut silang
yang boleh menyebabkan ketahanan terma menjadi lebih
lemah, tetapi memberikan kestabilan terma yang lebih

tinggi.
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Rajah 4(c) dan 4(d) menunjukkan termogram
Analisis Kalorimetri Imbasan Pembeza (DSC) bagi
CS, p-CD dan p-CD-ECH-CS masing-masing pada
pemanasan pertama dan kedua. Berdasarkan Rajah 4(c),
dapat dilihat bahawa terdapat puncak endotermik bagi
ketiga-tiga CS, f-CD dan f-CD-ECH-CS pada julat suhu
75 °C sehingga 145 °C. Puncak endotermik pada julat
suhu tersebut mewakili suhu dengan kehilangan molekul
air yang terikat pada sampel (Corazzari et al. 2015).
Ini menyokong keputusan pada termogram TGA yang
menunjukkan kehilangan air pada suhu di bawah 135 °C.
Berdasarkan Rajah 4(d), tiada suhu peralihan kaca (T,
dikenal pasti bagi ketiga-tiga sampel. Rahman, Goswami
dan Choudhury (2022) menyatakan bahawa ketiadaan T,
adalah disebabkan oleh struktur yang padat pada sampel.
Termogram CS menunjukkan satu puncak eksotermik
pada suhu 321.62 °C, yang mewakili suhu penguraian
(T,) bagi CS (Corazzari et al. 2015).

Termogram f-CD pula menunjukkan puncak
endotermik pada suhu 318 °C, yang disokong oleh
Musuc et al. (2020) yang menyatakan bahawa puncak
endotermik pada suhu sekitar 300 °C merupakan puncak
yang mewakili suhu lebur (T ) bagi f-CD. Termogram
-CD-ECH-CS pula menunjukkan puncak eksotermik
pada suhu 292.51 °C, iaitu lebih rendah berbanding
CS. Suhu penguraian S-CD-ECH-CS menjadi lebih
rendah kerana pembentukan ikatan antara CS dengan
ECH-$-CD yang menyebabkan T, menjadi lebih rendah.
Selain itu, dapat diperhatikan bahawa terdapat dua
puncak ecksotermik pada termogram p-CD-ECH-CS
sekitar suhu 292 °C. Keadaan ini menunjukkan bahawa
taut silang antara [-CD dengan CS telah berhasil.
Penambahan molekul hidrofobik dan hidrofilik boleh
menyebabkan sifat terma kitosan berubah. Pernyataan
ini disokong oleh penemuan dalam kajian de Oliveira
Pedro et al. (2017) dengan penambahan molekul
hidrofobik boleh mempengaruhi proses penguraian dan
menghasilkan beberapa puncak eksotermik. Penambahan
ini juga boleh menyebabkan pemisahan puncak T,
(de Oliveira Pedro et al. 2017). Tambahan pula, kesan
taut silang yang dihasilkan oleh ECH terhadap p-CD

dengan CS turut menyumbang kepada fenomena
ini. Proses pengerasan akibat taut silang boleh
menyebabkan ~ pembentukan  puncak  eksotermik

tambahan (Kumari, Raina & Kundu 2009). Oleh sebab
itu, penambahan agen taut silang terhadap CS boleh
mempengaruhi  struktur dan seterusnya, sifat terma
(Kumari, Raina & Kundu 2009).

Oleh itu, daripada keputusan DSC, dapat dirumuskan
bahawa ketahanan terma S-CD-ECH-CS adalah lebih
rendah berbanding CS dan pS-CD. Sintesis penjerap
berasaskan CS dan p-CD melalui ECH sebagai taut
silang telah pun berjaya.
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RAJAH 4. Termogram (a) TGA, (b) DTG dan DSC pada (a) pemanasan yang pertama dan
(b) pemanasan yang kedua bagi CS, f-CD dan f-CD-ECH-CS

ANALISIS PEMBELAUAN SINAR-X (XRD)

Rajah 5 menunjukkan difraktogram XRD bagi (a)
CS, (b) p-CD dan (c) p-CD-ECH-CS. Daripada Rajah
5(a)-5(c), dapat dilihat bahawa sifat kehabluran bagi
p-CD-ECH-CS adalah paling rendah berbanding CS
dan p-CD. Indeks kehabluran bagi p-CD-ECH-CS
adalah 0.29 manakala CS mencatatkan nilai yang lebih
tinggi, iaitu 0.57. Indeks kehabluran A-CD-ECH-CS
yang lebih rendah menunjukkan bahawa penjerap yang
dihasilkan adalah lebih amorfus dan ia lebih fleksibel
berbanding CS tetapi ketahanan terma menjadi lebih
rendah. Hemmami et al. (2024) menyatakan bahawa
bahan yang lebih amorfus mempunyai kefleksibelan
yang lebih tinggi. Oleh yang demikian, berdasarkan
keputusan XRD, penjerap S-CD-ECH-CS mempunyai
kefleksibelan yang tinggi. Rajah 5(d) menunjukkan
cadangan struktur molekul penjerap f-CD-ECH-CS.

PENENTUAN pH,,.BAGI p-CD-ECH-CS

Rajah 6 menunjukkan graf bagi penentuan pH, . bagi
penjerap [-CD-ECH-CS. Berdasarkan Rajah 6, dapat
dilihat bahawa nilai pH,, . f-CD-ECH-CS adalah pada
pHS8.1 kerana pH awal adalah sama dengan pH akhir.
Pada nilai pH7, bahan penjerap memperoleh cas positif
dan boleh didapati dari NH;" (Mancilla et al. 2022).
Sebaliknya, pada pH yang lebih tinggi daripada 8.1,
bahan penjerap memperoleh cas negatif iaitu dari ‘OH
(Mancilla et al. 2022). Oleh itu, pada pH yang kurang
daripada 8.1, penjerapan metil jingga (spesies anion)
akan menjadi lebih baik, manakala pada pH yang lebih
daripada 8.1, penjerapan ion Pb*" (kation) akan menjadi
lebih tinggi. Hal ini disebabkan oleh daya elektrostatik
masing-masing (Mancilla et al. 2022).

Oleh yang demikian, bagi uji kaji penjerapan MO,
pH larutan adalah 7, manakala bagi uji kaji penjerapan
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Pb** adalah 9. Bagi sistem binari pula, pH larutan
dipastikan berada pada pH sekitar 6 ke 7. pH larutan
masing-masing dikawal agar proses penjerapan adalah
pada keadaan optimum.

ANALISIS PENJERAPAN ION Pb(Il) PADA SISTEM TUNGGAL

Jadual 1 menunjukkan peratus penjerapan fS-CD-ECH-
CS pada masa dan kepekatan berbeza terhadap ion
Pb(Il). Berdasarkan Jadual 2, dapat dilihat bahawa
peratus penjerapan semakin meningkat sehingga masa
yang berdurasi 120 minit kemudian menurun. Hal ini
terjadi kerana setelah tapak ini terisi, kadar penjerapan
turun dengan ketara, menyebabkan penurunan kapasiti.
Fenomena ini sering dijelaskan dengan isoterma
penjerapan dengan keseimbangan dicapai selepas
tempoh tertentu (Khamseh et al. 2023). Oleh itu, masa
yang optimum bagi penjerap untuk menjerap ion
Pb(IT) adalah pada masa yang berdurasi 120 minit.

Berdasarkan Jadual 2, apabila kepekatan ion
Pb(I) meningkat, maka peratus penjerapan ion Pb(II)
meningkat secara berperingkat kemudian mula menjadi
malar. Badran et al. (2023) menyatakan bahawa
kepekatan yang lebih tinggi menyebabkan peningkatan
persaingan untuk tapak pengikatan tetapi juga
menyebabkan bahan penjerap tepu dengan lebih
cepat. Namun begitu, dengan pengubahsuaian kitosan,
kapasiti penjerapan penjerap meningkat selaras dengan
kepekatan bahan jerapan (Wahyunirahma & Siti Aida
2021). Oleh itu, berdasarkan Jadual 2, kepekatan
optimum adalah pada 200 ppm.

Jadual 2 menunjukkan perbandingan peratus
penjerapan bagi CS, p-CD dan p-CD-ECH-CS
terhadap ion Pb(Il) pada masa dan kepekatan optimum.
Berdasarkan Jadual 3, dapat dilihat bahawa peratus
penjerapan S-CD-ECH-CS adalah lebih tinggi berbanding
CS mahupun S-CD. Keputusan ini juga menunjukkan
CS menjerap ion Pb(Il) lebih tinggi berbanding f-CD.
Ini menunjukkan bahawa dengan pertambahan tapak
penjerap dan taut silang, kapasiti penjerapan penjerap
menjadi lebih tinggi (Zhao et al. 2015).

ANALISIS PENJERAPAN METIL JINGGA PADA SISTEM
TUNGGAL

Jadual 3 menunjukkan peratus penjerapan f-CD-ECH-
CS pada masa berbeza dan kepekatan berbeza terhadap
MO. Peratus penjerapan MO pada masa yang berdurasi
30 minit adalah penjerapan yang paling tinggi iaitu
24% dan kemudian peratus penjerapan menurun.
Ini  menunjukkan  bahawa  peratus  penjerapan
S-CD-ECH-CS yang optimum adalah pada masa yang
berdurasi 30 minit. Perkara ini boleh terjadi kerana
fenomena isoterma penjerapan iaitu sama seperti
yang terjadi dengan proses penjerapan ion Pb(Il) pada
penjerap (Khamseh et al. 2023).

Peratus penjerapan pada kepekatan 5 ppm adalah
yang paling tinggi, iaitu 29.6%. Apabila kepekatan MO
ditingkatkan, kapasiti penjerapan semakin berkurang.
Khamseh et al. (2023) menyatakan bahawa pada
kepekatan yang lebih tinggi, tapak aktif pada permukaan
bahan penjerap menjadi tepu dan bahan jerapan yang
dapat terikat dengan berkesan semakin berkurang. Hal
ini boleh menyebabkan kapasiti penjerapan menjadi
semakin berkurang. Oleh yang demikian, kepekatan
optimum bagi penjerap -CD-ECH-CS adalah 5 ppm.

Jadual 4 menunjukkan perbandingan peratus
penjerapan bagi CS, f-CD dan S-CD-ECH-CS terhadap
MO pada masa dan kepekatan optimum. Berdasarkan
Jadual 5, dapat dilihat bahawa kapasiti penjerapan
S-CD-ECH-CS adalah lebih tinggi berbanding /S-CD
mahupun CS. Hal ini menunjukkan kehadiran f-CD
pada struktur kitosan membantu dalam meningkatkan
penjerapan  molekul organik seperti MO. Hal ini
kerana penambahan satu lagi tapak aktif dan taut
silang meningkatkan lagi kebolehpilihan penjerap dan
seterusnya, peratus kapasiti penjerapan penjerap (Usman
et al. 2021).

PERATUS PENJERAPAN f-CD-ECH-CS DALAM SISTEM BINARI

Jadual 5 menunjukkan peratus penjerapan f-CD-ECH-
CS terhadap ion Pb(II) dan MO dalam sistem binari
masing-masing pada masa dan kepekatan optimum.
Berdasarkan Jadual 5, dapat dilihat bahawa peratus
penjerapan MO pada minit ke-30 dan 120 masing-
masing adalah 56.34% dan 58.31% manakala ion Pb(II)
masing-masing adalah 99.62% dan 99.53%.

Peratus penjerapan MO dalam sistem binari
adalah lebih tinggi berbanding sistem tunggal kerana
kehadiran ion tertentu boleh meningkatkan penjerapan
ion lain disebabkan oleh kesan sinergistik atau interaksi
khusus yang berlaku dalam sistem binari (Aziam et al.
2024). Dalam erti kata lain, kehadiran satu ion boleh
menggalakkan penjerapan ion lain yang membawa
kepada peningkatan kapasiti keseluruhan (Aziam et
al. 2024). Oleh itu, penjerapan kompetitif antara MO
dan Pb(Il) dapat dikurangkan. Antara kesan sinergistik
atau interaksi khusus yang berlaku adalah interaksi
dipol-dipol antara tapak f-CD pada gabungan penjerap
dengan MO dan juga interaksi ion-dipol antara tapak
CS pada gabungan dan Pb(Il) seperti yang ditunjukkan
dalam Rajah 5(d). Selain itu, ciri ion seperti saiz, cas
dan keelektronegatifan juga boleh ~mempengaruhi
keupayaan persaingan antara ion tersebut dan seterusnya
memberi kesan kepada kapasiti penjerapan keseluruhan
(Lavado-Meza et al. 2023). Sebagai rumusan, penjerap
p-CD-ECH-CS sangat efektif di dalam sistem binari
bagi penjerapan kedua-dua ion Pb(II) dan MO.
Gabungan penjerap yang berasaskan f-CD-ECH-CS juga
memberikan peratus penjerapan yang lebih tinggi
berbanding CS dan -CD.
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JADUAL 1. Peratus penjerapan f-CD-ECH-CS pada masa berbeza dan kepekatan berbeza terhadap ion Pb(II)

Masa (minit) Peratus penjerapan (%) Kepekatan (ppm) Peratus penjerapan (%)
30 99.80 40 93.13
60 99.88 80 98.30
90 99.96 120 99.2
120 99.99 160 99.88
150 99.89 200 99.91

JADUAL 2. Perbandingan peratus penjerapan bagi CS, f-CD, dan f-CD-ECH-CS terhadap ion Pb(II) pada
masa dan kepekatan optimum

Jenis penjerap Peratus penjerapan (%)
CS 99.70
S-CD 89.41
S-CD-ECH-CS 99.91

JADUAL 3. Peratus penjerapan f-CD-ECH-CS pada masa dan kepekatan berbeza terhadap MO

Masa (minit)  Peratus penjerapan (%) Kepekatan (ppm) Peratus penjerapan (%)

30 24.00 5 29.60
60 20.00 15 22.13
90 20.04 25 20.92
120 20.80 35 18.46
150 20.20 45 15.24

JADUAL 4. Perbandingan peratus penjerapan bagi CS, -CD dan f-CD-ECH-CS terhadap MO pada
masa dan kepekatan optimum

Jenis penjerap Peratus penjerapan (%)

CS 7.4
B-CD 14.4
B-CD-ECH-CS 29.6

JADUAL 5. Peratus penjerapan S-CD-ECH-CS terhadap ion Pb(II) dan MO dalam sistem tunggal dan binari

Peratus penjerapan (%)

MO Pb(II)
30 56.34 99.62
120 58.31 99.53

Masa (min)
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KESIMPULAN

Secara kesimpulannya, dalam kajian ini, penghasilan
kitosan dengan nilai darjah pendeasetilan 64.48%
daripada kulit C. quadricarinatus telah berjaya
dijalankan. Keberhasilan ini dibuktikan juga dengan
keterlarutan kitosan yang dihasilkan di dalam 1% asid
asetik. Kemudian, kaedah taut silang antara CS dan
S-CD dengan menggunakan ECH sebagai ejen taut silang
untuk menghasilkan penjerap S-CD-ECH-CS telah
berjaya dihasilkan. Ini dibuktikan dengan pengenalpastian
ciri  fizikokimia penjerap yang terhasil dengan
menggunakan FTIR, TGA, DSC dan XRD. FTIR
digunakan bagi menganalisis pencirian struktur penjerap.
Selain itu, analisis TGA dan DSC menunjukkan bahawa
p-CD-ECH-CS  mempunyai kestabilan terma yang
lebih tinggi berbanding CS dan S-CD tetapi mempunyai
ketahanan terma yang lebih rendah berbanding CS dan
p-CD. Seterusnya, analisis XRD menunjukkan bahawa
indeks kehabluran f-CD-ECH-CS adalah lebih rendah
berbanding f-CD dan CS. Di samping itu, penjerapan
optimum terhadap MO adalah pada durasi selama
30 minit dan kepekatan 5 ppm manakala penjerapan
optimum terhadap ion Pb(II) pula pada durasi 120 minit
dan kepekatan 200 ppm. Sistem binari pula menunjukkan
bahawa penjerapan terhadap kedua-dua bahan jerapan,
MO dan ion Pb(Il) adalah tinggi. Oleh yang demikian,
penjerap fS-CD-ECH-CS yang telah dihasilkan ini
berpotensi dalam merawat air yang telah tercemar
dengan ion Pb(II) dan MO.
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