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Abstract — The increase in plastic production causes an increase in plastic waste in the environment both on
land and in waters. Over time, plastic waste will degrade into microplastics in waters. Microplastics in waters are
contaminated with organic impurities which can interfere with the identification of microplastics. The method for
extracting plastic particles from organic impurities is using wet peroxide oxidation. However, these methods
have not been systematically tested and standardized. This research aims to determine the optimum conditions
for the extraction method with the addition of wet peroxide oxidation for the identification of PVVC microplastics.
In this research, a 30% hydrogen peroxide solution was used as an oxidizer and a Fe?* catalyst as the main
ingredient to produce OH radicals which function to oxidize organic impurities and the samples used were PVC
microplastics made from grinding PVC plumbing pipes. Determination of optimum conditions was carried out at
varying oven temperatures of 70°C, 80 °C, 90 °C, 100°C, dan 110°C, varying concentrations of 0,025 M; 0,05M;
0,075M; 0,1M dan 0,125M and temperature variations at heating 30°C, 45°C, 60°C, 75°C, dan 90°C. The
research results showed that the optimum conditions were an oven temperature of 90°C, a Fe catalyst
concentration of 0.075M, and a heating temperature of 75°C in the PVC microplastic extraction process resulting
in a PVC microplastic mass of 0.3403 grams. Characterization of PVC microplastics was carried out using
Primostar 1, FTIR and XRF microscope instruments. Tests using a microscope showed that the form of PVC
microplastic was identified, namely fragment form. In the FTIR test, CH,, C-H, C-CI peaks were obtained which
indicated that the polymer was a type of PVC, apart from that there were N-H bend dan N-H stretching peaks
which indicated the material. The organic impurities are in the form of amine, and in XRF testing the additive
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elements that make up PVVC microplastics are obtained, namely Si, P, Ca, V, Cu, Br, Sr.

Keywords — PVC microplastics, PVC plumbing pipes, hydrogen peroxide, Fe?* catalyst, wet peroxide oxidation, and
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I. PENDAHULUAN

Produksi plastik sintetik mengalami peningkatan dan
kurangnya pengelolaan sampah menyebabkan peningkatan
pembuangan ke lingkungan[1]. Berdasarkan data produksi
plastik global, produksi plastik meningkat setiap tahunnya,
dimana pada tahun 2010 produksi plastik sebesar 265 juta
metrik ton dan terus meningkat tahun 2017 sebesar 348 juta
metik ton [2]. Pada umumnya sumber pencemar di perairan
sungai adalah limbah penduduk, kegiatan industri, pasar
tradisional dan kegiatan pertanian [3]. Sampah plastik yang
dibuang ke lingkungan pada akhirnya akan masuk ke wilayah
perairan, terutama laut[4]. Plastik di perairan akan terus
menumpuk dan mengendap di dasar perairan serta akan
terdegradasi menjadi mikroplastik[5].

Plastik sintesis yang paling banyak di pakai dan menjadi
polutan di lingkungan pesisir dan laut yaitu polietilen (PE),
polipropilen (PP), polivinil klorida (PVC), polistiren (PS) dan
polietilen terepthalat (PET) yang memiliki densitas rendah
dan tinggi[6]. Plastik tersebut bersumber dari limbah industri,

aktivitas manusia, instalasi pengolahan limbah, aktivitas
pertanian, dll [7]. Salah satu sumber mikroplastik pada sektor
pertanian yaitu pipa irigasi yang terbuat dari polivinil klorida
(PVC)[8].

Mikroplastik PVC mengandung klorin dapat melepaskan
HCI ke dalam air dalam proses dekomposisi, menghasilkan
pengasaman lingkungan perairan. Senyawa kimia pada PVC
dapat menyebabkan pencemaran lingkungan dan risiko
kesehatan seperti dapat menyebabkan kanker, cacat lahir,
perubahan genetik, bronkitis kronis, bisul, penyakir kulit, tuli,
gagal penglihatan, gangguan pencernaan, dan disfungsi hati
[9]. Mikroplastik polivinil klorida yang masuk ke dalam organ
pencernaan dan sistem sirkulasi darah manusia dapat
menyerap dan mengikat albumin serum, menghancurkan
struktur molekul dan fungsi protein, mentransfer ke setiap
organ melalui darah, dan selanjutnya menyebabkan kerusakan
dalam tubuh [10].

Keterbatasan identifikasi mikroplastik yaitu kurangnya
protokol standar untuk pengambilan sampel, ekstraksi, dan
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pemurnian, analisis kualitatif dan kantitatif. Kuantifikasi
mikroplastik didasarkan pada ekstraksi partikel-partikel
mikroplastik dari material lain baik anorganik (seperti
sedimen) atau organik (seperti bahan tumbuhan). Ekstraksi
mikroplastik dari pelarutan massa organik menggunakan satu
atau lebih bahan kimia yang cukup agresif seperti kalium
hidroksida (KOH), hidrogen peroksida (H202), asam perklorat
(HCIO,) dan asam nitrat (HNOs) merupakan salah satu aspek
dalam metode analisis [11].

Metode pemurniaan untuk menghilangkan bahan organik
untuk meningkatkan identifikasi mikroplastik yaitu asam,
alkali, pengoksidasian dan enzimatik[11]. Sebagian besar
penelitian sebelumnya yang menerapkan pencernaan asam
melaporkan masalah dengan banyak polimer (misalnya,
polistirena, poliamida, poliuretan, polivinil klorida, nilon)
menjadi yang paling agresif dan kurang direkomendasikan
[12]. Diantara metode yang diusulkan, pemurnian oksidasi
atau disebut dengan WPO menggunakan H;0, 30%
merupakan metode terbaik untuk menghilangkan bahan
organik dibandingkan menggunakan natrium hidroksida
(NaOH) dan asam klorida (HCI). Selain itu WPO merupakan
metode yang sederhana, cepat dan biaya yang lebih murah
[13].

Il. METODE PENELITIAN

A. Alat dan Bahan
1. Alat

Alat yang digunakan dalam penelititan Peralatan yang
digunakan dalam penelitian ini adalah gelas kimia 250 mL,
gelas ukur 25 mL, 50 mL, batang pengaduk, botol
semprot, kaca arloji, termometer, penjepit kayu, spatula,
corong pisah, corong kaca, pipet tetes, labu ukur 25 mL,
150 mL , oven, statif dan klem, ayakan mesh No.12
(1,70mm) , saringan mesh No. 18 (Imm) dan No. 100
(0,149 mm), mikroskop tereo, XRF, dan Instrumen
Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR).

2. Bahan

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini
adalah sampel PVC (pipa ledeng), besi  (Il)  sulfat
heptahidrat, asam sulfat, hidrogen peroksida (H20, 30%),
aquades, kertas whatman dan garam ZnCl..

B. Prosedur Penelitian

1. Preparasi sampel Polyvinyl Chloride (PVC) dari pipa
ledeng PVC.

Pipa ledeng digerus kecil-kecil kemudian diayak
menggunakan ayakan mesh No.12 (1,70 mm), selanjutnya
dimasukkan ke dalam wadah yang berisi 10 liter air
sampai memenuhi permukaan wadah. Diamkan selama 1
bulan di tempat yang terbuka dan terkena cahaya matahari
[14].

2. Penentuan kondisi optimum metode ekstraksi dengan
penambahan WPO pada mikroplastik PVC

Sebanyak 250 mL sampel pipa ledeng disaring dengan
saringan mesh No. 18 lalu disaring kembali menggunakan

saringan mesh No0.100, kemudian residu pada saringan
mesh No. 100 di pindahkan ke dalam gelas kimia dan
selanjutnya di oven dengan variasi suhu oven yaitu 70°C,
80 °C, 90 °C, 100°C, dan 110°C selama 24 jam. Reagen
ditambahkan dengan perbandingan 1:1 [15], larutan Fe
dengan variasi konsentrasi 0,025 M; 0,05M; 0,075M;
0,1M dan 0,125M dan H,O, 30% masing-masing sebanyak
10 mL, selanjutnya diamkan pada suhu kamar selama 5
menit dan setelah itu dipanaskan menggunakan hotplate
hingga terbentuk gelembung gas. Setelah muncul
gelembung gas, angkat gelas kimia dan letakkan dalam
lemari asam sampai mendidih mereda. Selanjutnya
dipanaskan lagi dengan variasi suhu 30°C, 45°C, 60°C,
75°C, dan 90°C selama 30 menit [16].

Pemisahan densitas dilakukan dengan menambahkan
larutan ZnCl, sebanyak 15 gram, dan pemanasan kembali
suhu 75C sampai garam larut. Pindahkan larutan ke
dalam corong pemisah dan diamkan selama 24 jam,
dimana akan terbentuk dua fasa yaitu padatan yang
mengendap dan padatan yang mengapung. Padatan yang
mengapung di saring dengan kertas whatmann yang telah
diketahui massanya, kemudian pindahkan ke dalam cawan
petri dan di diamkan selama 24 jam. Kemudian massa
padatan mikroplastik yang di peroleh di hitung dengan
rumus :

W=W2-W,

Dimana W merupakan berat miroplastik, W,
merupakan berat mikroplastik dengan kertas saring dan W1
merupakan berat kertas saring [16].

3. Karakterisasi menggunakan mikroskop, FTIR, dan
XRF

Karakterisasi dilakukan menggunakan mikroskop
dengan merk primostar 1 dengan perbesaran 40x,
instrumen Fourier Transform Infrared Spectroscopy
(FTIR), dan instrumen X-Ray Fluoresence XRF. Sampel
yang dikarakterisasi yaitu sampel murni, sampel yang
direndam dan sampel setelah proses ekstraksi.

I1l. HASIL DAN PEMBAHASAN

Metode ekstraksi dengan penambahan berguna untuk
tempat memisahkan mikroplastik dari pengotor sehingga
memudahkan proses identifikasi mikroplastik. Pengoptimalan
metode ekstraksi mikroplastik dilakukan dengan mencari
kondisi optimum pada suhu pengovenan, konsentrasi katalis
Fe(Il) dan suhu pemanasan. Suhu pengovenan, konsentrasi
katalis Fe(ll) dan suhu pemanasan mempengaruhi proses
ekstraksi mikroplastik dari bahan pengotor [17]

Proses ekstraksi mikroplastik mencakup penyaringan,
pengeringan sampel, proses pemurnian (WPO) dan pemisahan
densitas [18]. Pada tahap penyaringan, mikroplastik yang
telah direndam £ 1 bulan disaring menggunakan saringan
mesh No.18 (1Imm) dan No.100 (0,149 mm). Mikroplastik
yang diidentifikasi yaitu mikroplastik dengan ukuran 1-0,149
mm. Pengeringan dilakukan dengan pengovenan sampel.
Pengovenan  berfungsi  mengeringkan  sampel  dan
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menghilangkan kadar air
mengganggu proses ekstraksi.

Tahap pemurnian (WPO) menggunakan larutan hidrogen
peroksida dengan bantuan katalis Fe(ll). Dimana terjadi reaksi
antara hidrogen peroksida dan katalis Fe(ll) menghasilkan OH
radikal yang dapat mengoksidasi senyawa organik. Reaksinya
sebagai berikut: [17]

Fe?* +H,0, — ‘OH + OH" + Fe3*
“OH + CHy — H,0 + CO; + Q [13]

Dimana CxHy mewakili substrat organik dan Q produk akhir
yang diperoleh dari substrat.

Pemisahan densitas dilakukan dengan penambahan garam
ZnCl, yang memiliki densitas 1,8 g/cm®. Menurut penelitian
L. Li et al., 2018 ZnCl, dengan densitas (1,8 g/cm®) dapat
mengapungkan  mikroplastik  PVC.Penggunaan  ZnCl;
bertujuan untuk menaikkan densitas larutan sehingga
mikroplastik dengan densitas yang lebih besar densitasnya
bisa mengapung.

pada sampel sehingga tidak

A. Kondisi Optimum Suhu
Ekstraksi Mikroplastik

Penentuan kondisi optimum pengovenan dilakukan dengan
variasi suhu rentang 70-110°C. Adapun pengaruh suhu
pengovenan terhadap massa mikroplastik PVC dapat dilihat
pada grafik di gambar 1.
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Gambar 1. Grafik Pengaruh suhu pengovenan terhadap massa mikroplastik

Berdasarkan grafik pada gambar 1, menunjukkan bahwa
meningkatnya suhu pengovenan sampai suhu 90 °C dapat
meningkatkan massa mikroplastik hasil ekstraksi. Suhu oven
kurang dari 95°C merupakan teknik yang baik berdasarkan
suhu defleksi panas (HDT)[20]. Massa mikroplastik PVC
menurun pada suhu pengovenan 100 °C, Hal ini dikarenakan
pemanasan pada suhu 100 °C atau lebih mikroplastik akan
berubah bentuk dan terdekomposisi lebih lanjut seperti pada
gambar 2 [21].

Gambar 1 Reaksi Dekomposisi PVC [22]

PVC yang terkena panas akan mengalami degradasi atau
dekomposisi dengan melepaskan hidrogen klorida[7].

B. Kondisi Optimum Konsentrasi Katalis Fe(ll) pada Proses
Ekstraksi Mikroplastik

Penentuan kondisi optimum konsentrasi katalis Fe(ll)
dilakukan dengan variasi 0,025M, 0,05M, 0,075M, 0,1M, dan
0,125M. Adapun pengaruh konsentrasi katalis Fe(Il) terhadap
massa mikroplastik PVVC dapat dilihat pada grafik di gambar
2.
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Gambar 2. Grafik Pengaruh Konsentrasi Fe(ll) terhadap massa mikroplastik

Berdasarkan grafik di atas, dapat dilihat bahwa
peningkatan konsentrasi Fe(ll) sampai di konsentrasi 0,075M
dapat meningkatkan massa mikroplastik hasil ekstraksi yaitu
0,3404 gram. Hal ini dikarenakan meningkatkan pembentukan
OH radikal yang dapat meningkatkan penghilangan bahan
organik [23]. Berdasarkan data diatas, menunjukkan
konsentrasi maksimum Fe(ll) yaitu 0,075M. Dheeaa al deen
(2014) menjelaskan bahwa Fe(ll) berfungsi  untuk
mempercepat pembentukan OH radikal. Namun massa
mikroplastik yang diperoleh di konsentrasi Fe(ll) 0,1 M
menurun yaitu 0,3381 gram. Hal ini dikarenakan kelebihan zat
besi pada konsentrasi yang lebih tinggi dari kondisi optimum
dapat menghambat oksidasi polutan organik, karena kelebihan
zat besi dapat menimbulkan efek pemulungan radikal [24]

C. Kondisi Optimum Suhu Pemanasan pada Proses Ekstraksi
Mikroplastik

Suhu pemanasan mempengaruhi reaksi antara H,O; dan Fe
(1), dimana reaksi dapat dipercepat dengan menaikkan suhu
yang dapat meningkatkan laju pembentukan OH radikal [17].
Pengaruh suhu pemanasan terhadap massa mikroplastik yang
dihasilkan dapat dilihat pada grafik berikut.
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Berdasarkan tabel 10. diperoleh grafik pengaruh suhu
pemanasan terhadap massa mikroplastik PVVC sebagai berikut:
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Gambar 3. Grafik pengaruh suhu pemanasan terhadap massa mikroplastik

Berdasarkan grafik pada Gambar 7, massa mikroplastik
tertinggi yang diperoleh pada hasil ekstraksi yaitu pada suhu
pemanasan 75 ‘C. Hasil ini didukung dengan penelitian
Rodrigues, 2019 yang menggunakan suhu pemanasan 75°C
menghasilkan recovery diatas 90% mikroplastik yang
diperoleh. Hal ini menunjukkan peningkatan suhu pemanasan
dapat meningkatkan efisiensi oksidasi bahan organik. Suhu
pemanasan yang rendah dapat memperlambat waktu reaksi
yang menyebabkan degradasi bahan pengotor organik
sedikit[21]. Namun, massa mikroplastik pada suhu 90C
menurun, hal ini disebabkan campuran ini bisa mendidih
hebat jika suhunya melebihi 75 °C [13].

D. Hasil karakterisasi kondisi optimum mikroplastik PVC

1. Karakterisasi bentuk mikroplastik menggunakan
mikroskop stereo

(b)

Gambar 4 (a) Bentuk mikroplastik PVC dibawah mikroskop perbesaran 40X,
(b) perbesaran 100x

Mikroplastik memiliki ukuran yang sangat kecil yaitu
< 5mm, sehingga sulit diidentifikasi langsung oleh mata.
Mikroskop merupakan alat yang dapat digunakan

identifikasi bentuk mikroplastik. Bentuk mikroplastik P\VVC
dibawah mikroskop perbesaran 40x dan perbesaran 100x
pada gambar 9 vyaitu fragmen dan fiber. Bentuk
mikroplastik fiber yaitu panjang sedangkan bentuk
fragmen yaitu partikel keras yang memiliki bentuk yang
tidak beraturan. Mikroplastik bentuk fragmen biasanya
berasal dari fragmentasi plastik botol minum, toples,
galon, map mika, dan pipa paralon [25].

2. Karakterisasi menggunakan FTIR

Karakterisasi menggunakan FTIR berfungsi untuk
melihat gugus fungsi pengotor organik yang hilang setelah
proses ekstraksi mikroplastik PVC. Berikut grafik
perbandingan spektrum IR sampel murni PVC, sampel
PVC dengan pengotor dan sampel setelah proses ekstraksi.

T T
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PVC Murni

T T T T
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—
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T
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Bilangan Gelombang(cm™)

Gambar 5. Grafik IR Sampel murni PVC, sampel PVC+pengotor, dan
sampel setelah ekstraksi

Berdasarkan grafik IR diatas dapat diinterpretasikan pada

tabel berikut:
TABEL 1
INTERPRETASI GRAFIK FTIR PVC

Bilangan Gelombang (cm™?)

PVC PVC PVC Gugus Vibrasi
Murni rendam optimum fungsi
- 3353,75 - N-H Stretching
2916,39  2917,39  2917,05 CH: Asymmetric
stretching
- 1641,34 - N-H Bending
1424,36  1423,89 1426,62 CH: Angular
deformation
1245,65 124521 1245,47 CH-CI Out of plane
angular
deformation
962,58 1001,30 960,28 C-H Out of plane
trans
deformation
874,37 873,93 874,47 C-Cl Stretching

Berdasarkan tabel 1. dapat dilihat bahwa PVC murni
menunjukkan serapan pada daerah 2916 cm™ menyatakan
adanya vibrasi asimetri stretching CH, yang diikuti
serapan pada daerah 1424,36 cm? yang merupakan
serapan vibrasi CH, angular deformation, serapan pada
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daerah 1245,65 cm™ yang merupakan serapan vibrasi CH-
Cl out of plane angular deformation, serapan pada daerah
962,58 cm™ yang merupakan serapan vibrasi C-H out of
plane trans deformation, dan serapan pada daerah 874,37
cm?® yang merupakan serapan vibrasi C-Cl streching.
Karakteristik spektrum sampel PVC yang digunakan pada
penelitian ini memiliki kemiripan dengan spektrum PVC
pada data literatur [26], dimana PVC memiliki ciri khas
serapan pada bilangan gelombang (2930, 1426, 1255, 960
dan 835) cm™.

Penambahan daerah serapan pada bilangan gelombang
3353,75 cm? yang menunjukkan serapan vibrasi N-H
streching dan daerah serapan pada bilangan gelombang
1641,34 cm™ yang diduga merupakan serapan vibrasi N-H
bend. Hal ini menunjukkan pipa PVC setelah perendaman
mengandung  pengotor  organik  tambahan  yang
mengandung gugus N-H bend dan N-H stretching yang
kemungkinan meruakan amina dengan gugus fungsi —
NH;[27]. Amina terdapat dalam tumbuhan dan hewan
[28]. Pada PVC hasil ekstraksi optimum, tidak
mengandung gugus N-H bend dan N-H stretching.
Spektrum mikroplastik PVC hasil ekstraksi optimum
memiliki serapan mirip dengan spektrum sampel PVC
murni dan literatur [26].Hal ini menunjukkan proses
ekstraksi WPO tidak mempengaruhi puncak serapan PVC,
sehingga tidak mengubah struktur PVC. Hal ini
menunjukkan sampel PVC telah bersih dari pengotor
organik.

3. Karakterisasi menggunakan XRF

Karakterisasi menggunakan XRF digunakan untuk
karakterisasi logam berat dalam mikroplastik. Logam yang
terdeteksi dalam mikroplastik bersumber dari kandungan
logam yang melekat dan yang ditambahkan pada
pembuatan plastik dan logam vyang teradsorpsi ke
mikroplastik dari lingkungan sekitar (misalnya air dan

sedimen)[29].
TABEL II
PERSENTASE UNSUR PADA SAMPEL MIKROPLASTIK PVC
BERDASARKAN ANALISA XRF

Unsur Persentase unsur(%o)
PVC Murni  PVC Pengotor PVC Optimum
Si 0,71 1,483 0,477
Ca 13,445 19,96 7,59
\Y 0,002 0,006 0
Mn 0,005 0,035 0
In 0,296 0,372 0
Eu 0,007 0,008 0
Cu 0 0,007 0
Br 0 0,016 0
Sr 0 0,028 0

Berdasarkan tabel 13. logam yang bertindak sebagai
bahan penyusun mikropastik PVVC yaitu Si, Ca, V, Mn, In,
dan Eu. Logam tersebut merupakan bahan aditif tambahan
dalam produksi plastik untuk memberikan kualitas plastik
seperti warna dan transparansi dan untuk meningkatkan
kinerja produk plastik guna meningkatkan ketahanan

terhadap degradasi oleh ozon, suhu, radiasi cahaya, jamur,
bakteri, dan kelembaban, serta mekanis, termal, dan
hambatan listrik. Bahan-bahan tersebut termasuk bahan
pengisi inert atau penguat, bahan pemlastis, antioksidan,
penstabil UV, pelumas, pewarna, dan penghambat api
[30].

Persentase logam Si, Ca, V, Mn, In, Eu meningkat
pada sampel mikroplastik PVC yang direndam serta
terdapat logam Cu, Br, dan Sr yang diserap oleh
mikroplastik dari lingkungan. Namun persentase logam-
logam tersebut menurun dan hilang pada sampel yang
telah ekstraksi. Hal ini menunjukkan bahwa proses
ekstraksi mikroplastik bersih dari logam-logam pengotor
yang diserap oleh mikroplastik.

IV.KESIMPULAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan dan
pembahasan, dapat disimpulkan sebagai berikut:

1) Suhu pengovenan optimum 90 C, konsentrasi katalis Fe
(11) optimum 0,075M, dan suhu pemanasan optimum suhu
75C.

2) Bentuk fragmen dan fiber merupakan bentuk mikroplastik
PVC dan gugus N-H bend dan N-H stretching
teridentifikasi sebagai bahan organik , serta logam
pengotor yang teridentifikasi yaitu Si, Ca, V, Mn, In, Eu,
Cu, Br, dan Sr.

B. Saran

Dari hasil penelitian yang telah dilakukan, maka dapat

memberi saran sebagai berikut:

1) Perlu dikaji lebih lanjut untuk karakterisasi menggunakan
SEM-EDX.

2) Perlu dilakukan penelitian lebih  lanjut  untuk
pengaplikasian metode ekstraksi dengan penambahan
WPO pada lingkungan.
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