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ABSTRACT

A study was conducted to determine the antibacterial activity of modified Article History
benzalkonium chloride (BKC) kaolin Capkala against Escherichia coli (E. coli) 225?;:2‘%%1129227
bacteria. Kaolin modification begins by melting kaolin with sodium hydroxide Accepted 2023-11-03
(NaOH) and reacting using a reflux device. Furthermore, the sample was

reacted with BKC at a concentration variation of 0, 2.5x10-3; 5x10-3, and Keywords

Antibacterial
Escherichia coli

2.5x102 M for 6 hours with a stirring speed of 150 rpm. The modified kaolin
was characterized using Fourier Transformed Infrared (FTIR), and adsorption

Kaolin
tests were performed on Cl-. The FTIR spectrum of the modified kaolin showed Surfactant
an absorption peak at 2926.19 cm! C-H symmetrical from CHz which Benzalkonium chloride

indicated the attachment of surfactant to the kaolin. BKC modified kaolin
antibacterial activity test using the halo test method. The adsorption test on
Cl- and the antibacterial activity test on kaolin and modified kaolin increased
with increasing BKC concentration, namely 3545; 3828.6, 3970.4; 4183.1
mg/L and the inhibitory diameter were 2.1+0.14, 3.3+0.14, 4.5+0.14, and
6+0.14 mm, respectively. The results showed that BKC can increase the
antibacterial activity of kaolin

This is an open-access article under the CC-BY-SA license.

1.Pendahuluan

Kaolin merupakan salah satu contoh adsorben yang berasal dari bahan alam berupa mineral
non logam, dan banyak ditemukan di provinsi Kalimantan Barat khususnya di kecamatan
Capkala kabupaten Bengkayang, yang memiliki potensi kaolin sebesar 180.000.000 ton dengan
sebaran luas sekitar 1.800 hektar [1]. Kaolin memiliki gugus hidroksil yang menyebabkan
kaolin bermuatan negatif yang berasal dari perbandingan silika dan alumina (Si:Al) yang
perbandingannya lebih kecil daripada muatan positifnya. Muatan inilah yang berpotensi untuk
mengikat kation yang dipertukarkan dari bahan atau molekul lain, sehingga kaolin banyak
dimanfaatkan sebagai adsorben untuk mengadsorpsi kation [2].

Pemanfaatan kaolin telah dikenal sebagai adsorben, filler dalam industri keramik dan kertas,
serta bahan pembuatan kosmetik. Kaolin diketahui memiliki aktivitas sebagai antibakteri,
namun muatan negatif pada permukaan kaolin menyebabkan kaolin cenderung sulit untuk
berinteraksi dengan dinding sel bakteri yang bermuatan negatif, sehingga pemanfaatannya
sebagai antibakteri masih belum efektif. Oleh karena itu, perlu dilakukan usaha untuk
meningkatkan aktivitas antibakteri kaolin yaitu dengan memodifikasi kaolin menggunakan
surfaktan kationik yaitu benzalkonium klorida (BKC). Menurut penelitian Ramli [3], kaolin yang
termodifikasi surfaktan kationik cetylpyridinium bromide (CPB) dilaporkan mempunyai
aktivitas antibakteri yang baik terhadap bakteri Escherichia coli (E. coli), di mana pada
konsentrasi CPB di bawah konsentrasi kritis misel (KKM) tidak ada aktivitas antibakteri
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sedangkan pada konsentrasi CPB di atas KKM terdapat aktivitas antibakterinya dan hasil
terbaik yaitu pada konsentrasi CPB 4 mM dengan rata-rata diameter zona hambat 1,51 mm.

Modifikasi kaolin menggunakan surfaktan kationik BKC diharapkan dapat meningkatkan
efisiensi kaolin yang semula hanya sebagai adsorben kation dapat juga digunakan sebagai
adsorben anion, molekul non polar dan aktivitas antibakterinya. Modifikasi kaolin dengan
surfaktan BKC diawali dengan preparasi kaolin yang bertujuan untuk meningkatkan
kereaktivitas kaolin sehingga lebih mudah untuk dimodifikasi dengan surfaktan BKC. BKC
adalah surfaktan kation yang terdiri dari dua bagian yaitu bagian kepala bermuatan positif dan
bersifat hidrofilik sedangkan bagian ekor tidak bermuatan dan bersifat hidrofobik [4]. Di
mana kepala surfaktan yang bersifat hidrofilik akan menembus dinding sel bakteri sehingga
mengganggu fungsi normalnya dan mengalami kerusakan intraseluler hingga sel bakteri lisis
dan mati. Bakteri adalah salah satu mikroorganisme yang tidak mempunyai membran inti sel,
mikroorganisme ini termasuk ke dalam jenis prokariot dan berukuran sangat kecil
(mikroskopik). Beberapa jenis bakteri dapat menyebabkan terjadinya infeksi dan penyakit,
salah satu contohnya yaitu bakteri Escherichia coli (E. coli).

Kaolin termodifikasi diuji aktivitas antibakterinya terhadap E.coli karena E.coli merupakan
salah satu contoh bakteri yang umum dan sering ditemukan di kehidupan manusia. E. coli
merupakan bakteri yang berada di saluran pencernaan bagian bawah dan termasuk jenis
bakteri gram negatif serta dapat menjadi patogen jika perkembangannya di dalam tubuh
melebihi batas normalnya. Penyakit yang umumnya disebabkan oleh E.coli adalah penyakit
diare [5]. Keberadaan bakteri E. coli sering ditemukan pada air minum maupun sumber air
minum [6,7]. Penelitian ini bertujuan untuk memodifikasi kaolin Capkala dengan variasi
konsentrasi surfaktan BKC dan uji aktivitas antibakterinya terhadap bakteri Escherichia coli (E
coli) menggunakan metode halo test.

2.Metodologi
2.1. Alat dan Bahan

Alat penelitian yang digunakan antara lain alat-alat gelas yang umum digunakan, inkubator,
oven OFA-110-8, shaker, spektrofometri inframerah Perkin Elmer FT-IR Model:Frontier S/N:
96772 dan tanur Nabertherm GmbH.

Bahan penelitian yang digunakan antara lain akuades, isolat bakteri E.coli, kalium kromat
(K2Cr0O4) MERCK, kaolin, natrium hidroksida (NaOH) MERCK, natrium klorida (NaCl) MERCK,
nutrient agar MERCK, nutrient broth MERCK,perak nitrat (AgNO3) MERCK dan surfaktan
Benzalkonium klorida 80% teknis (BKC).

2.2. Prosedur Penelitian
Preparasi Kaolin

Sampel kaolin Capkala dihaluskan dan dicuci menggunakan akuades, kemudian diambil
lapisan atasnya dan dikeringkan dengan panas matahari. Kaolin hasil pengeringan kemudian
digerus dan disaring dengan ayakan 325 mesh. Kaolin 325 mesh dipanaskan menggunakan
tanur pada suhu 600°C selama 4 jam. Selanjutnya kaolin dileburkan dengan NaOH pada
perbandingan 1:1 pada suhu 400°C selama 1jam. Hasil peleburan dilarutkan dengan akuades
(10 g kaolin / 100mL air) dan didiamkan selama 24 jam. Selanjutnya, direaksikan secara
hidrotermal menggunakan alat refluks selama 6 jam pada suhu 90°C. Hasil yang diperoleh dicuci
menggunakan akuades hingga netral dan dioven selama 2 jam pada suhu 120°C [8].

Modifikasi Kaolin dengan Surfaktan

Kaolin hasil preparasi dicuci menggunakan akuades dan ditambahkan surfaktan
benzalkonium klorida dengan variasi konsentrasi 2,5x 10-3; 5x10-3 dan 2,5x10-2 M dengan
perbandingan 1:5 (padatan : cairan) dan dilakukan pengadukan dengan shaker pada 150 rpm
selama 6 jam. Selanjutnya, endapan dicuci menggunakan akuades dan didiamkan di suhu ruang
semalaman. Kemudian padatan dikeringkan pada suhu 250°C [8].

Uji Adsorpsi Kaolin Termodifikasi BKC terhadap CI-
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Kaolin termodifikasi BKC ditimbang sebanyak 0,2 g ke dalam erlenmeyer dan ditambahkan
larutan NaCl sebanyak 25 mL. Selanjutnya, dilakukan pengadukan selama 6 jam menggunakan
rotary shaker dengan kecepatan 100 rpm. Setelah itu, dilakukan penyaringan meggunakan
kertas saring. Filtrat yang diperoleh dititrasi untuk menentukan kadar Cl- yang mengacu pada
SNI. Filtrat dipipet sebanyak 20 mL dan ditambahkan 3 tetes larutan indikator K,CrO4 5%.
Setelah itu, dititrasi menggunakan larutan baku AgNO3; sampai titik akhir titrasi yang ditandai
dengan terbentuknya endapan merah kecoklatan dari AgzCrO4 dan dicatat volume AgNOs yang
digunakan. Selanjutnya dilakukan titrasi terhadap blanko dengan metode yang sama. Kadar Cl-
yang teradsorpsi dihitung menggunakan rumus:

(A—B)%Nx35,450
Kadar CI" mg/L = 4 (1)

Keterangan :

A= Volume larutan baku AgNO; untuk titrasi sampel (mL)
B= Volume larutan baku AgNOj; untuk titrasi blanko (mL)
N= Normalitas larutan baku AgNO; (mgrek/L)

V= Volume sampel

Uji aktivitas antibakteri kaolin termodifikasi BKC

Satu ose isolat bakteri E.coli hasil peremajaan disuspensikan dengan 10 ml larutan
Nutrien broth (NB) dan dishaker selama 24 jam pada 150 rpm. Selanjutnya sebanyak 0,2 mL
suspensi bakteri diinokulasikan pada media agar (NA) yang telah memadat, kemudian sampel
kaolin termodifikasi BKC sebanyak 0,2 g diletakkan di tengah media agar dan diinkubasi selama
24 jam, dan diamati apakah terbentuk zona hambat atau zona bening di sekitaran sampel kaolin
termodifikasi BKC. Prosedur yang sama dilakukan pada kaolin yang tidak dimodifikasi [9,10].

3.Hasil dan Pembahasan
3.1. Preparasi Kaolin

Preparasi kaolin bertujuan untuk menghilangkan kotoran-kotoran pada permukaan
kaolin serta memperoleh kaolin yang memiliki karakter lebih baik sehingga dapat dimodifikasi
dengan surfaktan. Preparasi kaolin termodifikasi surfaktan BKC diawali dengan proses
kalsinasi kaolin pada suhu 600°C menyebabkan kaolin mengalami dehidrasi yaitu pelepasan
molekul air pada struktur kaolin membentuk metakaolin Al;03.2Si0,. Metakaolin adalah bentuk
dehidroksi dari mineral kaolinit tanah. Berdasarkan penelitian Wahyuni [11], hasil analisis
kaolin dan metakaolin menggunakan termogravimetri (TGA) menunjukkan bahwa kaolin alam
ke metakaolin mengalami dehidroksilasi yaitu sebesar 12,62%. Dehidroksilasi menunjukkan
bahwa terjadi reorganisasi dan difusi gugus hidroksil pada permukaan kaolin. Metakaolin lebih
reaktif daripada kaolin karena adanya gangguan struktural berupa deformasi silika dan
alumina. Reaksi kaolin menjadi metakaolin dapat dilihat dari persamaan reaksi (1). NaOH
berperan sebagai mineralizer, yaitu suatu senyawa yang dapat mempercepat proses kristalisasi
dengan mengaktivasi Si dan Al pada metakaolin menjadi fase mineral yang mudah larut [12-14].

2ALSi,0(OH), ——= 2AS,i,0, +4H,0 o

3.2. Modifikasi Kaolin dengan Surfaktan

Modifikasi kaolin dengan surfaktan bertujuan untuk mengikat atau mengadsorpsi
surfaktan pada permukaan kaolin. Adsorpsi surfaktan pada permukaan kaolin terjadi karena
adanya reaksi antara muatan positif pada surfaktan dengan muatan negatif pada permukaan
kaolin alam. Kaolin termodifikasi dikarakterisasi menggunakan FTIR dan spektrumnya dapat
dilihat pada Gambar 1. Pada Gambar 1 terlihat kaolin alam dan kaolin termodifikasi memiliki
perbedaan puncak serapan. Pada kaolin alam, muncul puncak pada bilangan gelombang 3791
cm! dan 3651cm! yang merupakan gugus OH dari H,0 pada lembar oktahedral kaolin alam.
Selain itu, puncak serapan pada 715 cm-! kaolin alam mengindikasikan adanya gugus vibrasi
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regangan Si-O kaolin alam [15]. Hasil dari preparasi kaolin alam pada penelitian ini tidak
terbentuk zeolit sintetis yang dapat dilihat pada hasil karakterisasi FTIR Gambar 3.1 (K1); (K2);
(K3) yang tidak menunjukkan karakteristik dari zeolit sintetis. Menurut Haditya [16], spektrum
FTIR dari zeolit terletak pada pita serapan 1200-400 cm-1, seperti puncak serapan 472 cm-1yang
mengindikasikan adanya vibrasi tekuk dari ikatan T-O (T = Si/Al) yang merupakan karakteristik
dari zeolit sintetis. Sedangkan hasil karakterisasi FTIR kaolin pada penelitian ini tidak
menunjukkan daerah serapan dari zeolit sintetis.
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Gambar 1. Spektrum IR kaolin alam dan kaolin termodifikasi dengan variasi konsentrasi BKC (K1)
2,5x103 M (K2) 5x10-3 M dan (K3) 2,5x102 M

Pada Gambar 1 (K1); (K2); (K3) terlihat adanya puncak pada 2926 cm! yang dapat
diindikasikan sebagai daerah vibrasi dari C-H pada -CH»- dari molekul surfaktan BKC, sehingga
dapat diperkirakan bahwa surfaktan BKC telah menempel pada permukaan kaolin melalui
pertukaran ion dengan Na* [15]. Spektrum IR kaolin termodifikasi surfaktan pada variasi
konsentrasi tidak menunjukkan perbedaan intensitas transmitan yang signifikan pada bilangan
gelombang 2926 cm-! yang artinya jumlah surfaktan yang terikat pada kaolin secara kualitatif
tidak jauh berbeda. Hasil penelitian ini sedikit berbeda dengan yang diperoleh oleh Wahyuni
[8], dimana jumlah surfaktan yang terikat pada kaolin dapat teridentifikasi dengan perbedaan
intensitas transmitan dari puncak khas BKC. Menurut Taffarel dan Rubio [17], variasi
konsentrasi surfaktan mempengaruhi bentuk agregat. Dimana pada konsentrasi surfaktan di
bawah KKM akan terbentuk monolayer, di mana kation pada bagian kepala surfaktan yang
bersifat hidrofilik dapat dipertukarkan dengan kation penyeimbang dari kaolin alam sehingga
akan terbentuk monolayer pada permukaan kaolin termodifikasi. Pada konsentrasi surfaktan
di atas KKM akan membentuk bilayer, di mana ekor surfaktan yang bersifat hidrofobik saling
terhubung untuk membentuk bilayer melalui interaksi ekor-ekor sesuai dengan konsep like
dissolve likes dari dua molekul surfaktan sehingga terbentuk sisi aktif bermuatan positif yang
dapat digunakan untuk mengadsorpsi anion.
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Gambar 2. Mekanisme pembentukan monolayer (a), mekanisme pembentukan bilayer (b)

Pada bentuk bilayer surfaktan yang terikat lebih banyak jika dibandingkan bentuk
monolayer, sehingga semakin besar konsentrasi surfaktan maka semakin banyak sisi positif
yang dapat digunakan untuk mengadsorpsi anion. Hal ini dapat dibuktikan dari hasil uji
adsorpsi kaolin termodifikasi BKC terhadap Cl- yang dapat dilihat pada Gambar 3 yang
menunjukkan bahwa adsorpsi Cl- oleh kaolin termodifikasi meningkat seiring dengan
peningkatan konsentrasi surfaktan yang digunakan untuk memodifikasi kaolin. Adsorpsi terjadi
karena adanya gaya elektrostatik dimana muatan-muatan positif pada permukaan kaolin
termodifikasi akan berinteraksi dengan muatan negatif dari Cl. Hal ini sesuai dengan Li [18]
yang melaporkan bahwa adsorpsi ion bromida memperoleh hasil maksimum pada konsentrasi
surfaktan di atas KKM dan adsorpsi dilakukan oleh surfaktan yang berbentuk bilayer pada
permukaan zeolit. Adsorpsi dipengaruhi oleh jumlah dan bentuk agregat surfaktan yang
terbentuk [19,20].

4400
4200
4000
3800
3600
3400
3200

Cl - yang teradsorpsi
(mg/L)

ol | k:

Adsorben

Gambar 3. Adsorpsi Cl-pada kaolin termodifikasi dengan variasi konsentrasi surfaktan.

Keterangan:
& K : kaolin alam
b K1 : kaolin termodifikasi surfaktan 2,5x10° M
& K2 : kaolin termodifikasi surfaktan 5x10° M
¢ K3 : kaolin termodifikasi surfaktan 2,5x102 M

3.3. Uji Aktivitas Antibakteri

Uji aktivitas antibakteri kaolin termodifikasi bertujuan untuk melihat ada tidaknya
aktivitas antibakteri pada kaolin termodifikasi BKC. Uji aktivitas antibakteri kaolin
termodifikasi dan kaolin murni dilakukan terhadap bakteri E.coli dengan menggunakan metode
halo test, yang merujuk pada penelitian [9,16,21]. Metode halo test adalah salah satu metode uji
aktivitas antibakteri secara kualitatif dan dikhususkan untuk sampel padatan yang tidak dapat
larut seperti kaolin [10]. Hasil uji aktivitas antibakteri kaolin termodifikasi dapat dilihat pada
Gambar 4 dan diameter zona bening yang terbentuk dapat dilihat pada Tabel 1.
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Gambar 4. Hasil uji antibakteri kaolin alam dan kaolin termodifikasi BKC (A) hasil uji antibakteri terhadap
kaolin murni; (B) hasil uji antibakteri terhadap kaolin termodifikasi surfaktan konsentrasi 2,5x103 M;
(C) hasil uji antibakteri terhadap kaolin termodifikasi surfaktan konsentrasi 5x10-3 M dan (D) hasil uji
antibakteri terhadap kaolin termodifikasi surfaktan konsentrasi 2,5x102 M

Hasil pada Gambar 4 menunjukkan bahwa, kaolin alam memiliki diameter zona bening yang
lebih kecil jika dibandingkan dengan kaolin yang telah dimodifikasi, hal ini dikarenakan kaolin
memiliki gugus hidroksil yang menyebabkan kaolin memiliki muatan negatif sehingga lebih
sulit untuk berinteraksi dengan bakteri yang juga memiliki muatan negatif pada bagian
intraselulernya [22]. Aktivitas antibakteri dari kaolin ini terjadi karena adanya tarikan
elektrostatik, tarikan ini dapat terjadi karena adanya interaksi antara dinding sel bakteri yang
bermuatan negatif dengan kation pada permukaan kaolin. Daya tarik pada permukaan ini
menyebabkan terganggunya penyerapan nutrisi metabolik bakteri dan menyebabkan sel
bakteri lisis dan mati [16,23]. Hasil uji aktivitas antibakteri pada kaolin termodifikasi meningkat
seiring dengan peningkatan konsentrasi surfaktan BKC, hal ini sesuai dengan penelitian yang
telah dilakukan oleh He[21] dan Ramli [3], menyatakan bahwa dengan bertambahnya jumlah
surfaktan untuk modifikasi kaolin akan menghasilkan zona hambat yang lebih besar. Aktivitas
antibakteri pada kaolin termodifikasi BKC terjadi ketika pada permukaan kaolin yang sudah
mengikat surfaktan, kepala surfaktan yang bersifat hidrofilik akan menembus dinding sel
bakteri sehingga mengganggu fungsi normalnya dan mengalami kerusakan intraseluler hingga
sel bakteri lisis dan mati [24].

Tabel 1. Nilai rata-rata diameter zona hambat kaolin alam dan kaolin termodifikasi BKC
terhadap bakteri E.coli

No Sampel Rata-rata diameter zona
bening + SD (mm)

A. Kaolin alam 2,1+0,142

B. Kaolin termodifikasi BKC 2,5x10-3M 3,3 +0,14b

C. Kaolin termodifikasi BKC 5x10-3 M 4,5 £0,14¢

D. Kaolin termodifikasi BKC 2,5x10-2 M 6 +0,14d

Keterangan: (*) menyatakan berbeda signifikan (p<0,05)

4. Conclusion

Berdasarkan hasil karakterisasi dengan FTIR dapat disimpulkan bahwa surfaktan BKC telah
menempel pada permukaan kaolin dengan adanya puncak pada bilangan gelombang 2926 cm-!
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yang dapat dilihat pada gambar 1, diindikasikan sebagai gugus CH dari BKC. Konsentrasi
optimum untuk adsorpsi Cl- dan aktivitas antibakteri yaitu pada konsentrasi 2,5x10-2 M, dengan
Cl- yang teradsorpsi sebesar 2,5x10-2 M dan diameter zona hambat sebesar 60,14 mm
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