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ABSTRAK

Nanopartikel merupakan material yang saat ini menjadi material yang banyak dikembangkan dalam berbagai bidang. Salah satunya adalaah pengembangan material magnetit. Material magnetit saat ini berkembang di  berbagai bidang salah satunya sebagai adsorben limbah logam. Penanggulangan limba logam dengan cara adsorben adalah yang praktis oleh karena itu dapa diterapkan. Sintesis nanopartikel magnetit dalam penelitian ini menggunakan dua jenis basa yang berbeda yaitu NaOH 1,5M dan NH4OH 1,5 M. Selain itu aplikasi dari material ini adalah sebagai adsorben limbah ion logam Zn(II) dan Cd(II).
Kata kunci : limbah, adsorben, magnetit, nanopartikel.
A. JUDUL

SINTESIS NOPARMA ADLIGAM (Nano Partikel Magnetit (Fe3O4) Adsorben Limbah Logam) DALAM PENANGGULANGAN LIMBAH Zn(II) DAN Cd(II) DI PERAIRAN
B. LATAR BELAKANG
Penelitian material menemukan area baru yang sangat mendasar dengan digunakannnya orde ukuran nanometer (10-9 m) sebagai  penyususun terkecil material fungsional. Ukuran dan dimensi semakin terkecil tersebut memberikan implikasi yang sngatluas dalam pengembangann metode penelitian material yang berakibat makin bertambah banyaknya penemuan pemanfaatan biomaterial untuk kehidupan.Berkaitan dengan kebutuhan nanoteknologi, nanomaterial dapat memiliki wujud yang berbeda – beda seperti nanopowder, nanotube  atau karena penyusunnya sehingga disebut nanokeramik, nanopolimer dan nanokomposit, atau dapat pula karena memiliki  fungsi-fungsi yang spesifik seperti nanoelektronik,  nanomedika, nanofotonik, dan nanomagnetik (Ermawati dan Ratnawati 2011).

Nanopartikel dengan ukuran berkisar antara objek dan mikropartikel (misalnya atom) telah menarik banyak perhatian. Partikel-partikel ini dengan berbagai fungsi khusus tidak hanya memperdalam pemahaman kita tentang alam, tetapi juga berfungsi sebagai dasar untuk pengembangan teknologi canggih baru (Wang dan Hong 2002).
Pengembangan nanoteknologi telah menjadi daya tarik baik bagi ilmuwan maupun pemerintah dengan melakukan kegiatan penelitian, termasuk pembuatan atau sintesismaterial nano. Pemanfaatan material yang berukuran nano menjanjikan menjanjikan peluang untuk menciptakan teknologi baru yang penerapannya diharapkan mampu membawa perubahan (Ermawati dan Ratnawati 2011). 

Saat ini sintesis nanopartikel magnetit banyak dikembangkan dan diaplikasikan dalam berbagai bidang. Biasanya magnetit digunakan sebagai katalis, absorben, maupun dalam apliaksi lainnya (Wang, et al. 2009). Sintesis nanopartikel  magnetit yang telah dikembangkan antara lain sol gel, elektrokimia, hidrotermal, dan kopresipitasi (Fajaroh, et al. 2012).

Material nanopartikel telah diketahui memiliki luas permukaan yang besar sehingga sangat baik bila digunakan sebagai absorben (Maity dan D.C.Agrawal 2006). Dengan luas permukaan yang besar maka akan mampu penyerap logam berat secara efektif (Petcharoen dan Sirivat 2012).

Air sering tercemar oleh komponenkomponen anorganik antara lain berbagai logam berat yang berbahaya. Beberapa logam berat tersebut banyak digunakan dalam berbagai keperluan sehari-hari dan secara langsung maupun tidak langsung dapat mencemari lingkungan dan apabila sudah melebihi batas yang ditentukan berbahaya bagi kehidupan. Logam-logam berat yang berbahaya yang sering mencemari lingkungan antara lain merkuri (Hg), timbal (Pb), arsenik (As), kadmium (Cd), khromium (Cr), dan nikel (Ni). Logam-logam berat tersebut diketahui dapat terakumulasi di dalam tubuh suatu mikroorganisme, dan tetap tinggal dalam jangka waktu lama sebagai racun. Peristiwa yang menonjol dan dipublikasikan secara luas akibat pencemaran logam berat adalah pencemaran merkuri (Hg) yang menyebabkan Minamata desease di teluk Minamata, Jepang dan pencemaran kadmium (Cd) yang menyebabkan Itai-itai disease di sepanjang sungai Jinzo di Pulau Honsyu, Jepang (C., Samin, & Kamal, 2007).

Logam berat di perairan dapat berupa padatan maupun logam berat yang terlarut. Salah  satu logam berat yang berbahaya jika kadarnya berlebihan di perairan adalah Zn. Zn dalam asam nitarat yang sangat encer akan membentuk suatu senyawa Zn(NO3)2 (Vogel, 1980).

Metode adsorbsi adalah salah satu metode alternatif yang dapat diandalkan karena prosesnya yang relatif sederhana, dapat bekerja pada konsentrasi rendah, daspat didaur  ulang dan memerlukan biaya  yang realtif murah (Wang, et al. 2009). Salah satu material yang memilki potensi besar untuk dikembangkan sebagai absorben adalah nanopartikel magnetit (Pang, W.K dan P.K. 2007).
Berdasarkan uraian di atas maka nano partikel magnetit merupakan salah satu pilihan yang dapat  digunakan dalam penanggulangan pencemaran alam khususnya pencemaran limbah logam. Magnetit memiliki kemamapuan mengadsorbsi  logam berat karena sifatnya yang merupakan material supermagnetik (Maity dan D.C.Agrawal 2006). Dengan ukuran yang kecil maka luas permukaannya yang besar maka akan menambah kemapuan mengadsorbsi. Dengan demikian magnetit yang dihasilkan dalam bentuk naanopartikel efektif digunakan dalam mengadsorbsi logam di perairan.

C. RUMUSAN MASALAH

1. Bagaimana karakteristik dari hasil sintesis nanopartikel Fe3O4 (magnetit) dengan metode presipitasi dengan basa NH4OH dan NaOH?

2. Berapakah pH optimum untuk adsorbsi ion logam CdII) dan Zn(II)?

3. Berapakah waktu kontak optimum untuk adsorbsi ion logam CdII) dan Zn(II)?

4. Berapakah konsentrasi optimum untuk adsorbsi optimum ion logam CdII) dan Zn(II)?

D. TUJUAN
1. Mengetahui karakteristik dari hasil sintesis nanopartikel Fe3O4 (magnetit) dengan metode presipitasi dengan basa NH4OH dan NaOH?

2. Mengetahui pH optimum untuk adsorbsi ion logam CdII) dan Zn(II)?

3. Mengetahui waktu kontak optimum untuk adsorbsi ion logam CdII) dan Zn(II)?

4. Mengetahui konsentrasi optimum untuk adsorbsi optimum ion logam CdII) dan Zn(II)?

E. MANFAAT
Penelitian ini diharapkan mampu memberikan sumbangan kepada masyarakat mengenai pengolahan limbah Zn(II) di perairan dengan menggunakan absorben nanopartikel magnetit.

F. TINJAUAN PUSTAKA
1. Magnetit

Magnetit merupakan salah satu oksida besi selain maghemit dan hematit yang menunjukkan kemagnetan paling kuat  di antara oksida –oksida besi yaang lain sehingga banyak diamanfaatkan diberbagai bidang (Teja 2008).

2. Logam Zn(II)

Zink adalah logam yang putih kebiruan, logam yang cukup mudah ditempa dan liat pada 110-1500C. Pelarutan akan terjadi dalam asam nitrat yang sangat encer sekali (Vogel 1980).

Zn adalah logam yang memilki karakteristik cukup reaktif, berwarna putih-kebiruan, pudar bila terkena uap udara, dan terbakar bila terkena udara dengan api hijau terang. Zn dapat bereaksi dengan asam, basa dan senyawa non logam. Zink (Zn) dialam tidak berada dalam keadaan bebas, tetapi dalam bentuk terikat dengan unsur lain berupa mineral. Mineral yang mengandung Zn di alam bebas antara lain kalamin, franklinite, smitkosonit, willenit, dan zinkit (Radyawati 2011).
Kontaminasi logam berat terutama Zn di lingkungan merupakan masalah pada saat ini. Persoalan spesifik logam berat  Zn di lingkungan terutama karena akumulasinya sampai pada rantai makanan dan keberadaannya di alam, serta meningkatnya sejumlah logam berat yang menyebabkan keracunan terhadap tanah, udara dan air meningkat. Proses industri dan urbanisasi memegang peranan penting terhadap peningkatan kontaminasi tersebut. Suatu organisme akan kronis apabila produk yang dikonsumsikan mengandung logam berat tersebut. Proses masuknya timbal dalam tubuh dapat melalui beberapa cara yaitu makanan, minuman dan udara, walaupun jumlah logam timbal yang diserap oleh tubuh hanya sedikit namun dapat memberikan efek racun terhadap fungsi organ dalam tubuh. Setelah terakumulasi, organ-organ yang menjadi sasaran keracunan timbal adalah sistem saraf, ginjal, reproduksi, endokrin dan jantung. Setiap bagian yang menyerap racun timbal akan memperlihatkan efek yang berbeda-beda (Radyawati 2011).

Reaksi kimia yang terjadi pada sintesis magnetit sebagai berikut :
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G. METODE PENELITIAN

1. Variabel Bebas

Variabel bebas  dalam penelitian ini adalah pH dan konsentrasi Zn(II).

2. Variabel Terikat

Variabel terikat dalam penelitian ini adalah luas permukaan nanopartikel magnetit, dan kapasitas adsorbsi nanopartikel magnetit.

3. Variabel Terkontrol

Variabel terkontrol dalam penelitian ini adalah waktu dan kecepatan pengocokkan dan sentrifuge.
4. Alat dan Bahan

1. Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah gelas beker, gelas ukur, pipet ukur, pipet tetes, labu ukur erlenmeyer, batang pengaduk, spatula, gelas arloji, corong kaca, mortar, kertas saring, oven, magnetic stirrer, hot plate, pH meter, neraca analitik, magnet, dan shaker. Karakterisasi magnetit menggunakan FTIR, XRD, dan SAA. Penentuan kadar Zn menggunakan AAS.

2. Bahan

a. Sintesis nanopartikel magnetit

Bahan yang digunakan dalam sintesis nanopartikel magnetit meliputi larutan FeCl3 1 M, FeSO4 0,5 M, aquabides, NaOH 1,5 M dan NH4OH 1,5 M.

b. Penentuan pH optimum adsorbsi ion logam CdII) dan Zn(II) 
Magnetit hasil sintesis, aquabides, NaOH 1 M, HCl 1M, larutan Pb(NO3)2 1M dan larutan Zn(NO3)2 1M.

c. Penentuan waktu kontak optimum untuk adsobsi ion logam CdII) dan Zn(II)

Magnetit hasil sintesis, aquabides, NaOH 1 M, HCl 1M, larutan Pb(NO3)2 1M dan larutan Zn(NO3)2 1M.

d. Penentuan persentase optimum CdII) dan Zn(II) teradsorbsi terhadap variasi konsentrasi

Bahan yang digunakan dalam absosrbsi logam Zn(II) adalah larutan Zn(NO3)2, 1 mol/l, 5 mol/l, 10 mol/l, 20 mol/l, 30 mol/l, 60 mol/l, dan 120 mol/l,  dan Cd(II) adalah larutan Cd(NO3)2 Zn(NO3)2 1 mol/l, 5 mol/l, 10 mol/l, 20 mol/l, 30 mol/l, 60 mol/l, dan 120 mol/l serta serbuk magnetit hasil sintesis.
5. Cara Kerja

a. Sintesis Magnetit

1) Sintesis dengan basa NaOH

Sebanyak 50 ml  larutan FeCl3 1 M, FeSO4 0,5M dicampurkan ke dalam gelas beker secara bersamaan kemudian diaduk hingga homogen. Memasukkan NaOH 1,5 M ke dalam buret tetes mikro. Secara perlahan larutan ini ditambahkan ke dalam campuran larutan FeCl3 1 M, FeSO4 0,5M sebanyak 25 ml dalam gelasbeker diaduk dengan magnetic stirer. 

Endapan hitam yang diperoleh disaring dan dicuci hingga pH air cucian sama dengan pH air yang digunakan  untuk mencuci. Endapan dikeringkan ke dalam oven selama 3 jam padaa suhu 60-650C.endapan yang telah kering ditumbuk (Puspasari dan Fauizatul Fajaroh 2013). Terhadaap serbuk hitam yang diperoleh dilakukan pengamatan fisik dan karakterisasi dengan FTIR, XRD, dan SAA.

2) Sintesis dengan basa NH4OH

Sebanyak 50 ml  larutan FeCl3 1 M, FeSO4 0,5M dicampurkan ke dalam gelas beker secara bersamaan kemudian diaduk hingga homogen. Memasukkan NH4OH 1,5 M ke dalam buret tetes mikro. Secara perlahan larutan ini ditambahkan ke dalam campuran larutan FeCl3 1 M, FeSO4 0,5M sebanyak 25 ml dalam gelasbeker diaduk dengan magnetic stirer. 

Endapan hitam yang diperoleh disaring dan dicuci hingga pH air cucian sama dengan pH air yang digunakan  untuk mencuci. Endapan dikeringkan ke dalam oven selama 3 jam padaa suhu 60-650C.endapan yang telah kering ditumbuk (Puspasari dan Fauizatul Fajaroh 2013). Terhadaap serbuk hitam yang diperoleh dilakukan pengamatan fisik dan karakterisasi dengan FTIR, XRD, dan SAA.
b. Penentuan pH optimum adsorbsi ion logam 

1) Penentuan pH optimum adsorbsi ion logam CdII) 

Penentuan pH optimum adsorbsi ion logam CdII) dilakukan dengan cara menyiapkan 6 gelas beker berukuran 50 ml. Mengisi masing – masing gelas beker dengan 10 mg serbuk nanopartikel magnetit ke dalam larutan Pb 25 ml dengan pH yang berbeda-beda yaitu 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10, dan 11. Pengukuran pH dilakukan dengan pH meter dan pengontrol keasaaman menggunakan larutan HCl 1M sedangkan pengontrol kebasaan menggunakan larutan NH3 1 M. Kemudian mengocok larutan denga shaker pada kecepatan  250 rpm selama 30 menit. Untuk memisahkan magnetit dengan supernatan dengan cara menyaringnya. Penentuan kadar CdII) dengan menggunakan AAS.

2) Penentuan pH optimum adsorbsi ion logam Zn(II)

Penentuan pH optimum adsorbsi ion logam Zn(II) dilakukan dengan cara menyiapkan 6 gelas beker berukuran 50 ml. Mengisi masing – masing gelas beker dengan 10 mg serbuk nanopartikel magnetit ke dalam larutan Zn 25 ml dengan pH yang berbeda-beda yaitu 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10, dan 11. Pengukuran pH dilakukan dengan pH meter dan pengontrol keasaaman menggunakan larutan HCl 1M sedangkan pengontrol pengontrol kebasaan menggunakan larutan NH3 1 M. Kemudian mengocok larutan denga shaker pada kecepatan  250 rpm selama 30 menit. Untuk memisahkan magnetit dengan supernatan dengan cara menyaringnya. Penentuan kadar Zn(II) dengan menggunakan AAS.

c. Penentuan waktu kontak optimum 

1) Penentuan waktu kontak optimum adsorbsi ion logam Zn(II)

Penentuan waktu kontak optimum adsorbsi ion logam Zn(II) dilakukan dengan cara menyiapkan 6 gelas beker berukuran 50 ml. Mengisi masing – masing gelas beker dengan 10 mg serbuk nanopartikel magnetit ke dalam larutan Zn 25 ml dengan pH optimum. Kemudian mengocok larutan denga shaker pada kecepatan  250 rpm dengan waktu 0, 15, 30, 45, 60, 90, 120, dan 150 menit. Untuk memisahkan magnetit dengan supernatan dengan cara menyaringnya. Penentuan kadar Zn(II) dengan menggunakan AAS.

2) Penentuan waktu kontak optimum adsorbsi ion logam CdII)

Penentuan waktu kontak optimum adsorbsi ion logam CdII) dilakukan dengan cara menyiapkan 6 gelas beker berukuran 50 ml. Mengisi masing – masing gelas beker dengan 10 mg serbuk nanopartikel magnetit ke dalam larutan Zn 25 ml dengan pH optimum. Kemudian mengocok larutan denga shaker pada kecepatan  250 rpm dengan waktu 0, 15, 30, 45, 60, 90, 120, dan 150 menit. Untuk memisahkan magnetit dengan supernatan dengan cara menyaringnya. Penentuan kadar CdII) dengan menggunakan AAS.

d. Penentuan konsentrasi optimum 

1) Penentuan konsentrasi optimum adsorbsi ion logam Zn(II) 

Nanopartikel magnetit hasil sintesis sebanyak 10 mg ditambahkan ke dalam 25 ml larutan Zn(II) dengan konsentrasi 1 mol/l, 5 mol/l, 10 mol/l, 20 mol/l, 30 mol/l, 60 mol/l, dan 120 mol/l dengan pH optimum. Kemudian mengocok larutan denga shaker pada kecepatan  250 rpm selama 30 menit. Larutan disentrifuge pada 1500 rpm selama 30 menit untuk memisahkan supernatan dengan absorben. Penentuan kadar Zn(II) dengan menggunakan AAS.

2) Penentuan konsentrasi optimum adsorbsi ion logam CdII)
Nanopartikel magnetit hasil sintesis sebanyak 10 mg ditambahkan ke dalam 25 ml larutan Zn(II) dengan 1 mol/l, 5 mol/l, 10 mol/l, 20 mol/l, 30 mol/l, 60 mol/l, dan 120 mol/l dengan pH optimum. Kemudian mengocok larutan denga shaker pada kecepatan  250 rpm selama 30 menit. Larutan disentrifuge pada 1500 rpm selama 30 menit untuk memisahkan supernatan dengan absorben. Penentuan kadar Zn(II) dengan menggunakan AAS.

H. ANALISIS DATA

1. Karakterisasi nanopartikel magnetit

a. Analisis Ikatan
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Gambar 1. Spektra FTIR Nanopartikel Magnetit

b. Analisis kristalinitas dan ukuran
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Gambar 2. Spektra FTIR Nanopartikel Magnetit

c. Analisis luas permukaan
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Gambar 3. Grafik hubungan tekanan relatif dengan volume gas STP

2. Penentuan persentase Zn(II) dan Cd(II) teradsorbsi terhadap variasi pH

Tabel Persentase Zn teradsorbsi terhadap variasi pH

	NO.
	pH
	Presentase Zn(II) (b/v %)
	Presentase Cd(II) (b/v %)

	1.
	4
	
	

	2.
	5
	
	

	3.
	6
	
	

	4.
	7
	
	

	5.
	8
	
	

	6.
	9
	
	

	7.
	10
	
	

	8.
	11
	
	



[image: image5.png]Persentase Zn(I) dan Cd(II) terabsorbsi terhadap
variasi pH

pH





Gambar 4. Persentase Zn(II) dan Cd(II) teradsorbsi terhadap variasi pH

3. Penentuan persentase optimum Zn(II) dan Pb(II) teradsorbsi terhadap variasi konsentrasi

Tabel 1. persentase optimum Zn(II) dan Pb(II) teradsorbsi terhadap variasi konsentrasi

	NO.
	Konsentrasi (mol/l)
	Presentase Zn(II) (b/v %)
	Presentase Pb(II) (b/v %)

	1.
	1 mol/ll 
	
	

	2.
	5 mol/l 
	
	

	3.
	10 mol/l 
	
	

	4.
	15 mol/l
	
	

	5.
	20 mol/l
	
	

	6.
	30 mol/l
	
	

	7.
	60 mol/l
	
	

	8.
	120 mol/l
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Gambar 5. Persentase Zn(II) dan Pb(II) teradsorbsi terhadap variasi pH

A. JADWAL KEGIATAAN
	No.
	Kegiatan
	Pengerjaan Bulan 1
	Pengerjaan Bulan 2-3
	Pengerrjaan Bulan 4
	Tempat

	
	
	1
	2
	3
	4
	1
	2
	3
	4
	1
	2
	3
	4
	

	1.
	Persiapan
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	Laboratorium

	2.
	Penelitian awal
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Penelitian akhir
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	3.
	Pelaporan
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


B. RANCANGAN BIAYA

	Keterangan
	Jumlah
	Harga per unit
	Total biaya

	Bahan habis pakai

	Kertas HVS
	4 rim
	Rp 60.000
	Rp 240.000

	Alat tulis
	5 set
	Rp 80.000
	Rp 400.000

	Tinta printer
	3 kali isi
	Rp 130.000
	Rp 390.000

	Penelitian

	Uji Laboratorium
	
	
	Rp. 4.970.000

	Pembelian bahan penelitian
	
	
	Rp.6.000.000

	Proposal dan LPJ

	Proposal
	2 bendel
	Rp 65.000
	Rp 65.000

	LPJ
	2 bendel
	Rp 165.000
	Rp 165.000

	Komunikasi dan transportasi
	5 orang
	Rp 150.000
	Rp 750.000

	Konsumsi
	5 orang
	Rp 100.000
	Rp 500.000

	Cetak Foto
	20 lembar
	Rp 5.000
	Rp 100.000

	Pulsa modem
	3 modem
	Rp 100.000
	Rp 300.000

	Lain-lain

	Perlengkapan (steples, binder,klip, dsb)
	5 set
	Rp 55.000
	Rp 275.000

	Map folder
	15 buah
	Rp 18.000
	Rp 270.000

	CD
	8 buah
	Rp 5.000
	Rp 40.000

	Flasdis
	1 buah
	Rp 100.000
	Rp 100.000

	Total biaya
	Rp 12.000.000
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