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ABSTRAK

Maylani, Amanda S. 2015. Preparasi Nanopartikel Fe3O, (Magnetit) serta
Aplikasinya Sebagai Adsorben lon Logam Kadmium. Skripsi, Jurusan
Kimia Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam Univeristas
Negeri Semarang. Pembimbing Utama Triastuti Sulistyaningsih, S.Si.,
M.Si dan Pembimbing Pendamping Ella Kusumastuti, S.Si., M.Si.

Kata Kunci: Adsorben, Kadmium, Magnetit, dan Nanopartikel

Pembuangan limbah industri logam yang tidak diolah dengan cara yang
benar telah mengakibatkan pencemaran lingkungan perairan. Pengolahan limbah
logam berat dapat dilakukan dengan metode adsorpsi. Telah dilakukan penelitian
yang bertujuan untuk mensintesis nanopartikel Fe3O,4 dengan metode kopresipitasi
dan mengaplikasikannya sebagai adsorben ion logam kadmium, mengetahui
kondisi optimum adsorpsi serta studi isoterm dan kinetika adsorpsinya. Tahap
awal yaitu sintesis nanopartikel Fe3O, secara kopresipitasi, diikuti karakterisasi
dengan FTIR, XRD, dan SAA. Tahap akhir yaitu proses adsorpsi. Analisis
kandungan Cd** yang teradsorp dilakukan dengan metode AAS. Fe;O. berhasil
disintesis dengan metode koprespitasi, dengan ukuran partikel rata-rata 19,3448
nm, luas permukaan 56,973 m?/g dan diameter rata-rata pori sebesar 107,969 A.
Kondisi optimum adsorpsi tercapai pada pH 8 selama 60 menit dan pada
konsentrasi awal adsorbat 4,9017x10° mol/L. Adsorpsi ini mengikuti model
adsorpsi isoterm Langmuir dengan gmax = 1,426x10™ mol/g dan kinetika isoterm
Ho dengan konstanta laju adsorpsi ion Cd?* sebesar 1,5093 g/mg menit.

ABSTRACT

The disposal of industrial wastewaters that is not processed in the right
way has resulted a pollution in waters. Adsorption is one of method that can be
used to remove heavy metals from waters. This study aim to synthesize
nanoparticle Fe;O,4 using co-prepitation method and apply it to be an adsorbent
of Cd®* ions. Various factors influencing the adsorption of Cd** e.g. pH, contact
time and initial concentration were investigated. Moreover, model of adsorption
isotherm and kinetics also studied. Sample of Fe;O4 were characterized by FTIR,
XRD and SAA. Process of adsorption use batch method. Amount of Cd™ that
adsorbed were measured by AAS. The result showed that the sample was
nanoparticle. The average particle size of Fes0, was 19.3448 nm, surface area
was 56.973 m%g and average of pore size was 10.7969 nm. An optimum pH
require for adsorption Cd®* ions by FesO, is 8, optimum contact time is 60
minutes and an optimum initial concentration is 4.9072 x 10° mol/L. The
adsorption followed the Langmuir isotherm with qmax = 16.0302 mg/g and psedo-
second-order reactionmodel of kinetics adsorption with inital sorption rate
1.5093g/mg minute.

Keywords: Adsorbent, Cadmium, Magnetite, Nanoparticle.
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Air tidak dapat dipisahkan dari kehidupan manusia. Bahkan dapat
dipastikan tanpa pengembangan sumber daya air secara konsisten peradaban
manusia tidak akan mencapai tingkat yang dinikmati sampai saat ini. Oleh karena
itu pengembangan dan pengolahan sumber daya air merupakan dasar peradaban
manusia (Sunaryo et al., 2005). Air merupakan komponen lingkungan yang paling
penting. Manfaat air bagi kehidupan antara lain untuk kebutuhan rumah tangga
yaitu sebagai air minum dan mandi, kebutuhan industri, air irigasi untuk pertanian
sampai pembangkit listrik tenaga air.

Air merupakan salah satu komponen penting bagi kebutuhan manusia.
Masuknya zat kimia yang tidak diinginkan menyebabkan kualitas air menjadi
semakin buruk dan tidak layak digunakan (Ameta et al., 2006). Dewasa ini, air
menjadi masalah yang perlu mendapat perhatian serius. Sebagai contoh,
pencemaran air sungai menyebabkan berkurangnya oksigen terlarut dalam air,
sehingga berpengaruh negatif terhadap kehidupan biota perairan dan kesehatan
penduduk yang memanfaatkan air sungai tersebut (Siswati, 2003). Penyebab
pencemaran air tidak hanya berasal dari buangan industri pabrik-pabrik yang
membuang begitu saja air limbahnya tanpa pengolahan terlebih dahulu ke sungai
atau ke laut, tetapi juga akibat limbah domestik yang jumlahnya semakin besar

(Wahjono, 1999).



Berkembangnya perindustrian di Indonesia memberikan dampak negatif
terhadap lingkungan. Salah satu dampaknya vyaitu menurunnya Kkualitas
lingkungan perairan yang disebabkan oleh penanganan limbah yang tidak tepat
terutama pencemaran logam berat. Limbah yang dihasilkan oleh berbagai macam
industri seperti industri logam, elektroplating, penyamakan kulit, tekstil dan cat
mengandung berbagai macam zat kimia berbahaya yang harus diolah dengan cara-
cara tertentu agar tidak membahayakan lingkungan.

Logam berat merupakan jenis pencemar yang sangat berbahaya dalam
sistem lingkungan hidup karena bersifat tak dapat terbiodegradasi, toksik, serta
mampu mengalami bioakumulasi dalam rantai makanan (Anis dan Gusrizal,
2006). Pencemaran logam berat terhadap lingkungan merupakan suatu proses
yang erat hubungannya dengan penggunaan logam tersebut dalam kegiatan
manusia, dan secara sengaja maupun tidak sengaja membuang limbah yang
mengandung logam berat ke lingkungan. Logam-logam tertentu dalam
konsentrasi tinggi akan sangat berbahaya bila ditemukan di dalam lingkungan (air,
tanah dan udara). Salah satu contoh logam berat yang sangat berbahaya adalah
logam kadmium (Cd). Logam Cd mempunyai penyebaran yang sangat luas di
alam. Menurut Palar (2008) cadmium memiliki dampak negatif dalam tubuh
manusia yaitu dapat menghambat kerja paru-paru, bahkan mengakibatkan kanker
paru-paru, mual, muntah, diare, kram, anemia, kerusakan ginjal dan hati.
Berdasarkan Peraturan Menteri Kesehatan Republik Indonesia N0.492/ Menkes/
Per/ 2010 ambang batas kandungan kadmium dalam air minum adalah 0,003

mg/L.



Salah satu cara yang dapat dilakukan untuk menanggulangi pencemaran
akibat logam berat adalah adsorpsi. Adsorpsi merupakan salah satu metode yang
paling populer dan efektif untuk menanggulangi pencemaran logam berat, karena
proses adsorpsi menawarkan fleksibilitas dalam desain dan operasinya (Pang et
al., 2011). Ada banyak senyawa yang dapat digunakan untuk adsorpsi logam berat
antara lain zeolit, arang aktif dan magnetit. Magnetit adalah salah satu senyawa
yang telah banyak digunakan dan dikembangkan oleh ilmuwan. Penggunaan
magnetit dalam penyelesaian masalah lingkungan telah banyak menarik perhatian
dalam beberapa tahun ini. Fe3O, dapat digunakan untuk pemurnian air seperti
adsorpsi arsen, krom, dan nikel. Selain itu, Fe3O4 juga bisa digunakan untuk
menghilangkan kesadahan, kebasaan, zat garam, zat warna, dan senyawa organik.
Kelebihan Fe;O, yaitu dapat dipisahkan dari media dengan proses magnetik yang
sederhana, efisien, ekonomis dan tidak beracun (Hariani et al., 2013).

Magnetit dikenal juga sebagai black iron oxide, magnetic iron ore,
loadstone, ferrousferrit, atau hercules stone yang menunjukkan kemagnetan
paling kuat di antara oksida-oksida logam transisi. Material dalam ukuran
nanometer mempunyai luas permukaan yang sangat besar, sehingga mempunyai
kemampuan asdorpsi yang sangat besar. Daya adsorpsi yang cukup besar terhadap
logam berat ini dapat dimanfaatkan sebagai adsorben logam berat pada limbah
industri. Proses adsorpsi dengan nanopartikel magnetit sebagai adsorben
dimungkinkan karena atom-atom oksigen di permukaan magnetit berpotensi
mengikat ion-ion logam berat, sehingga dapat menurunkan kadar logam berat

dalam air atau pun limbah cair (Teja, 2009).



Telah dilakukan beberapa penelitian mengenai aplikasi nanopartikel
sebagai adsorben yaitu penelitian Ningsih et al. (2013) yang mensintesis
nanopartikel Fe3O,4 dengan metode elektrokimia secara elektro-oksidasi besi pada
voltase tinggi (70 V) dan digunakan sebagai adsorben ion kadmium(Il). Hasilnya,
semakin besar jarak antar elektroda maka semakin kecil diameter partikel
magnetit yang dihasilkan. Nanopartikel magnetit hasil elektrokimia ini dapat
mengadsorpsi 96,37% ion Cd** pada pH 8 selama 30 menit. Hariani et al. (2013)
melakukan penelitian guna mengetahui daya adsorp magnetit terhadap zat warna.
Magnetit yang digunakan merupakan hasil sintesis dengan metode kopresipitasi
dan berhasil menyerap zat warna dengan kapasitas adsorpsi sebesar 30,503 mg/g.
Penelitian Amin et al. (2010) mengenai efektifitas nanopartikel magnetit hasil
sintesis dengan metode sol-gel dalam penurunan kadar Cr(VI) dari simulasi air
limbah elektroplating. Magnetit yang dihasilkan memiliki ukuran antara 40-300
nm dan memiliki kemurnian 90% serta kemagnetan 36,5 emu/g. Magnetit yang
dihasilkan berhasil mengadsorp Cr(V1) mengikuti isoterm Freundlich.

Berdasarkan uraian di atas, maka peneliti memiliki ketertarikan untuk
melakukan penelitian “Preparasi Magnetit Fe;O, dan Aplikasinya sebagai
Adsorben Logam Berat Kadmium(II)”. Sebelumnya telah dilakukan penelitin
oleh Ningsih (2013) mengenai adsorpsi ion logam Cd** menggunakan magnetit
hasil elektrokimia. Pada penelitian ini magnetit disintesis dari FeSO, dan FeCl;
menggunakan metode kopresipitasi. Metode ni dianggap lebih mudah dan lebih
sederhana dibandingkan metode lainnya. Magnetit hasil sintesis dikarakterisasi

menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR) untuk analisis gugus fungsi, X-



ray Diffraction (XRD) untuk analisis fasa dan ukuran partikel dan Surface Area
Analyzer (SAA) untuk mengetahui luas permukaan dan ukuran pori, selanjutnya
magnetit hasil sintesis digunakan untuk mengadsorp logam Cd yang terdapat
dalam larutan Cd(NOg3), kemudian kondisi optimum ditentukan menggunakan

spektrofotometer serapan atom (AAS), serta isoterm adsorpsi dan Kinetikanya.

1.2. Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang di atas diperoleh rumusan masalah yang
nantinya diharapakan dapat menjadikan dasar penelitian ini yaitu antara lain
sebagai berikut:

1. Berapakah pH optimum adsorpsi ion logam Cd?* menggunakan Fe;04?

2. Berapakah waktu kontak optimum adsorpsi ion logam Cd** yang
menggunakan Fe;0,4??

3. Berapakah konsentrasi optimum adsorbat pada adsorpssi ion logam Cd**
menggunakan Fe;0,4??

4. Bagaimanakah model isoterm dan kinetika adsorpsi ion logam Cd?* oleh

Fe304 (magnetit)?

1.3.  Tujuan Penelitian

Berdasarkan uraian di atas dapat dirumuskan tentang tujuan dari penulisan
adalah sebagai berikut:
1. Mengetahui pH optimum magnetit dalam penurunan kadar ion logam Cd*".

2. Mengetahui waktu kontak optimum dalam penurunan kadar ion logam Cd**



3. Mengetahui konsentrasi optimum adsorbat dalam penurunan kadar ion logam
Cd**.
4. Untuk mengetahui model isoterm dan kinetika adsorpsi ion logam Cd**.oleh

Fe30,.

1.4. Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat bagi berbagai
pihak, antara lain memperoleh material baru yang dapat digunakan sebagai
adsorben logam Cd?*, dan mengurangi serta mencegah pencemaran air oleh logam

berat sehingga dapat meningkatkan ketersediaan air bersih yang layak.



BAB Il

TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Nanopartikel

Nanopartikel didefinisikan sebagai partikel-partikel padatan dengan
ukuran partikel berkisar 10 — 100 nm (Abdullah et al., 2008). Material
nanopartikel telah banyak menarik peneliti karena material nanopartikel
menunjukkan sifat fisika dan kimia yang sangat berbeda dari bulkmaterialnya
seperti kekuatan mekanik, elektronik, magnetik, kestabilan termal, katalitik dan
optik. Ada dua hal utama yang membuat nanopartikel berbeda dengan material
sejenis dalam ukuran besar yaitu : (a) karena ukurannya yang kecil, nanopartikel
memiliki nilai perbandingan antara luas permukaan dan volume yang lebih besar
jika dibandingkan dengan partikel sejenis dalam ukuran besar. Ini membuat
nanopartikel bersifat lebih reaktif. Reaktivitas material ditentukan oleh atom-atom
di permukaan, karena hanya atom-atom tersebut yang bersentuhan langsung
dengan material lain; (b) ketika ukuran partikel menuju orde nanometer, hukum
fisika yang berlaku lebih didominasi oleh hukum-hukum fisika kuantum
(Abdullah et al., 2008).

Nanopartikel FesO, memiliki sifat yang berbeda dibandingkan dengan
material bulk nya. Nanopartikel magnetit memiliki sifat superparamagnetik yaitu
sifat material yang memiliki magnetisasi tinggi ketika diberi magnet eksternal,
namun tidak ada medan magnet eksternal nilai magnetisasi rata-ratanya adalah

nol. Bahan supermagnetik timbul dari bahan ferromagnetik yang berukuran sangat



kecil (nano) yang membentuk domain magnetik yang mempunyai derajat
kebebasn tinggi. Magnetik berpotensi besar digunakan pada bidang biosensor
yang berperan sebagai bahan aktif yang dapat mengimmobilisasi analit pada
permukaan sensor sehingga dapat meningkatkan Kinerja biosensor tersebut.
(Riyanto et al., 2012). Selain memilikisifat paramagnetik,nanopartikel Fe3O4 juga
memiliki luas permukaan dan luas pori yang lebih besar dibandingkan dengan

Fe;0,4 biasa sehingga lebih efektif bila digunakan sebagai adsorben.

2.2. Magnetit

Magnetit merupakan salah satu oksida besi yang memiliki rumus kimia
FesO, atau sering ditulis dalam bentuk (FeO.Fe,03). Magnetit mengadopsi
bangun spinel terbalik, yaitu setengah jumlah ion Fe** menempati rongga
tetrahedron dan setengah yang lain menempati rongga oktahedron dan semua ion
Fe?* menempat rongga oktahedron dari suatu tatanan kubus rapat muka (fcc) ion
O% (Sugiyarto,2003).Gambar 1 dan Tabel 1 merupakan bentuk kristal serta sifat

fisik dan magnetik dari Fe3O,.

D :octFe
: tetr Fe

.: O

Gambar 1. Struktur Kristal FesO,



(Teja dan Koh, 2009)

Tabel 1. Sifat Fisik dan Magnetik Senyawa Oksida Besi
. Oksida
Sifat Hematit Magnetit Magemit
Rumus molekul A-Fe,03 Fe304 y- Fe;03
Densitas (g/cm®) 5,25 5,18 4,87
Titik leleh (°C) 1350 1583-1597 -
Ph 6,5 55 5

Sifat kemagnetan

M; pada 300 K
(A.m?/kg)

Energi pembentukan
bebas AG¢® (kJ/mol)

Struktur Kristal

Tipe struktur
Gugus ruang

Parameter Kkisi (nm)

Ferromagnetik lemah
atau antiferromagnetik

Ferromagnetik

0,3 92-100
-742,7 -1012,6
Rombohedral, Kubus
Heksagonal
Corundum Spinel terbalik
R3c (Heksagonal) Fd3m
a=0,5034, ¢ = 1375 a=0,839
(Heksagonal), ag =
0,5427, a=55,3"

(rombohedral)

Ferrimagnetik

60-80
-711,1

Kubus atau
tetrahendral

Spinel cacat

P43 32 (kubus),
P4,2,2
(tetragonal)
a=0,83474
(kubus),
a=0,8347,c=
2,501 (tetragonal)

Besi oksida ini digunakan dalam berbagai aplikasi termasuk biomedis,

adsorben, katalis,

pendingin magnet dan lain-lain (Tan dan Bakar, 2006).

perangkat penyimpanan Yyang bersifat magnetis, sistem

FesO, merupakan senyawa oksida dengan struktur spinel yang tidak

normal yang tidak hanya digunakan dalam industri pelapisan, pewarnaan, dan

light-resistance, tetapi juga digunakan untuk industri konstruksi dikarenakan

sifatnya yang tahan terhadap asam. Pada saat ini,Fe;O4 digunakan pada berbagai

bidang termasuk teknologi preparasi dari serbuk nanopartikel (Meng et al., 2005).
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Nanopartikel magnetit telah menjadi material menarik yang dikembangkan
karena sifatnya yang terkenal sangat potensial dalam aplikasinya pada berbagai
bidang, seperti dalam bidang medis digunakan sebagai drug delivery, terapi
hyperthermia, dan MagneticResonance Imageing (MRI).Dalam bidang industri
digunakan sebagai katalis, sensor, penyimpan data dalam bentuk CD atau hard
disk, pigmen warna. Superparamagnetik magnetit digunakan sebagai inti dari agen
yang digunakan untuk memisahkan jaringan yang sehat dan yang terkena
penyakit. Magnetit dengan polimer terlapisi digunakan untuk pemisahan sel,
pemurnian protein, analisis pangan dan lingkungan, sintesis biokimia dan organik,
pengelolaan limbah industri dan biosains (Teja, S., 2009).

Sifat partikel nanomagnetik bergantung pada ukurannya. Sebagai contoh,
ketika ukuran suatu partikel nanomagnetik di bawah 10 nm, akan bersifat
superparamagnetik pada temperatur ruang, artinya bahwa energi termal dapat
menghalangi anisotropi energi penghalang dari sebuah partikel nanotunggal.
Karena itu, untuk mensintesis partikel nano yang seragam dilakukan beberapa
metode dengan mengatur ukurannya sehingga menjadi salah satu kunci masalah
dalam ruang lingkup sintesis nanopartikel.Partikel dalam ukuran nanometer
memiliki luas permukaan yang besar dengan mengecilnya ukuran (Abdullah dan
Khairurijal, 2010).

Banyak metode yang telah dilakukan peneliti untuk pembuatan Fe;0,4 yang
halus dan homogen diantaranya metode kopresipitasi, solvothermal, sol gel, solid
state, dan lain-lain.Setiap metode memiliki kelebihan dan kekurangan tersendiri,

namun semuanya telah terbukti dapat digunakan untuk membuat nanopartikel
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Fe;04. Dalam penelitian ini metode yang digunakan adalah metode kopresipitasi.
Metode kopresipitasi dianggap sebagai metode yang paling sederhana, ekonomis
dan paling efisien. Kesederhanaan metode inimenjadi salah satu teknik yang lebih

disukai untuk membuat partikel nano (Yuliani et al. 2013).

2.3. Kopresipitasi

Metode kopresipitasi merupakan cara mudah untuk mensintesis
nanopartikel magnetik dari larutan garam. Hal ini dilakukan dengan penambahan
basa dibawah atmosfer inert pada suhu kamar atau pada suhu tinggi (Faraji et al.,
2010). Kelebihan dari kopresipitasi adalah teknik yang ekonomis dan beberapa
variasi kondisi dapat dipilih mulai dari suhu, pH, agen pengendap dan sebagainya.

Metode kopresipitasi atau pengendapan dilakukan dengan menambahkan
larutan pengendap pada pH larutan yang mengandung prekursor material
pendukung dan katalis, sehingga terbentuk spesi logam hidroksida yang akan
bereaksi dengan gugus hidroksil permukaan yang diikuti dengan lepasnya
molekul air. Metode ini umumnya digunakan untuk memperoleh distribusi fasa
aktif yang sangat seragam (Nurhayati, 2008). Reaksi pembentukan Fe;O, secara

kopresipitasi dijabarkan sebagai berikut:

Fe** + 30H" ———Fe(OH)3 1)
Fe(OH)3 ——FeOO0H + H,0 )
Fe*"+ 20H —e(OH), 3
2FeOOH + Fe(OH), —e30,4 + 2H,0 (4)

(Sun et al., 2006)
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Ukuran, bentuk dan komposisi nanopartikel magnetik sangat tergantung
pada jenis garam yang digunakan (misalnya: klorida, sulfat, nitrat), serta rasio
Fe?*/Fe®" (Faraji et al., 2010). Beberapa hal yang perlu diperhatikan agar
diperoleh endapan yang baik yaitu: (1) Pengendapan dilakukan dalam larutan
encer, (2) Pereaksi pengendap ditambahkan perlahan-lahan sambil diaduk, (3)
Pengendapan dilakukan pada daerah pH yang akan membentuk secara kuantitatif

(Hermawanti, 2009).

2.4. Interaksi Magnetit dengan Logam

Magnetit merupakan salah satu jenis mineral oksida besi yang memiliki
kemampuan adsorpsi cukup baik. Salah satu kelebihan magnetit sebagai adsorben
adalah sifat ferromagnetitnya sehingga selain mampu mengadsorpsi ion logam
melalui mekanisme ikatan koordinasi maupun ionik, zat ini juga dapat
mengadsorpsi melalui kemagnetan yang dimilikinya. Selain itu, magnetit dapat
secara efektif dan mudah dipisahkan dengan menggunakan medan magnet
eksternal. Magnetit (Fes04) memiliki interaksi yang lebih kuat di dalam medan
magnet daripada maghemit (Fe;O3) (Yuniarti, M., 2013).

Berdasarkan elektronegatifitasnya, atom O memiliki elektronegatifitas yang
lebih besar dibandingkan atom Fe sehingga kemampuannya untuk menarik
elektron-elektron lebih besar dibandingkan dengan atom Fe.

Proses adsorpsi dengan nanopartikel magnetit sebagai adsorben

dimungkinkankarena atom-atom oksigen di permukaan magnetit berpotensi
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mengikat ion-ion logam berat, sehingga dapat menurunkan kadar logam berat
dalam air atau pun limbah cair(Teja, 2009).

Point of Zero Charge (PZC) atau titik nol muatan adalah pH dimana
permukaan memiliki jumlah situs adsorpsi positif dan negatif yang sama.
Penentuan pH,, dilakukan dengan titrasi potensiometri. Sun et al mempelajari
karakteristik permukaan magnetit dari cairan suspensi menggunakan titrasi
potensiometri dan mendapatkan nilai pHp,c magnetit sebesar 6,4 pada temperatur
ruang (Petrova et al, 2011).pH,, digunakan untuk stabilisasi elektrostatik dari
nanopartikel dalam larutannya. Pada pH < pHy. FesOs permukaan magnetit
bermuatan positif sedangkan pada pH > pHy. FesOs permukaan magnetit

bermuatan negatif karena mengalami deprotonasi (Yuniarti, 2013).

2.5. Logam Berat

Logam berat adalah suatu terminologi umum yang digunakan untuk
menjelaskan sekelompok elemen logam yang kebanyakan berbahaya apabila
masuk kedalam tubuh. Logam berat adalah unsur-unsur yang mempunyai nomor
atom dari 22-92 dan terletak di dalam periode tiga dalam susunan berkala,
mempunyai densitaslebih besar dari 5 gram/ml. Logam berat umumnya berada
disudut kanan bawah pada susunan berkala, seperti unsur-unsur Pb, Cd, dan
Hg.Kebanyakan dari logam-logam tersebut mempunyai afinitas sangat besar
terhadapbelerang (Saeni, 1989).

Agar tidak terjadi keracunan karena mengkonsumsi makanan yang

terkontaminasi logam Hg, Pb, dan Cdmaka ada suatu ketentuan yang disarankan
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oleh Food Agricultural Organization, yaitu 0,3 mg per orang / minggu untuk Hg
total dan tidak lebih dari 0,2 mg Hg jika dalam bentuk metal merkuri, 0,4-0,5 mg
per orang/minggu untuk Cd, dan 3 mg Pb total per orang/minggu (Saeni, 1989).
Sedangkan untuk persyaratan kualitas air minum menurut Peraturan Menteri
Kesehatan Republik Indonesia No0.492/ Menkes/ Per/ 2010 ambang batas
kandungan kadmium dalam air minum adalah 0,003 mg/I.

Logam berat dikelompokan berdasarkan toksisitasnya terhadap
lingkungan. Unsur yang termasuk ke dalam logam berat antara lain Fe, Mn, Cu,

Zn, Co, Ba, Ag, As, Cd, Cr, Hg, Ni, Pb, Sb dan Se (Novotry et al., 2000).

2.6. Kadmium

Kadmium adalah salah satu unsur logam berat yang bersama-sama dengan
unsur Zn dan Hg termasuk pada golongan 11B Sistem Periodik Unsur.Kadmium
jarang sekali ditemukan di alam dalam bentuk bebas. Keberadaannya di alam
dalam berbagai jenis batuan, tanah, dalam batubara dan minyak (Fergusson,
1991).

Kadmium adalah logam berwarna putih perak, lunak, lentur, tahan
terhadap tekanan, mengkilap, tidak larut dalam basa, dan mudah
bereaksi.Kadmium umumnya terdapat dalam kombinasi dengan klor (Cd klorida)
atau belerang (Cd sulfit).Kadmium memiliki nomer atom 40, berat atom 112,4
g/mol, titik leleh 321°C dan titik didih 767°C (Widowati, 2008).

lon logam kadmium(ll) merupakan ion logam berat yang berpotensi

sebagai polutan bagi lingkungan perairan sehingga perlu diupayakan untuk
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menurunkan atau mengurangi kadarnya. Menurut Pearson sebagaimana dikutip
Shriver (1990), ion Cd** adalah asam lunak sehingga lebih suka berinteraksi
dengan basa lunak. Kadmium yang bervalensi dua (Cd*") merupakan bentuk
terlarut stabil dalam lingkungan perairan laut pada pH dibawah 8,0. Kadar Cd di
perairan alami berkisar antara 0,29-0,55 ppb dengan rata-rata 0,42 ppb.
Dalam lingkungan alami yang bersifat basa, kadmium mengalami hidrolisis,
teradsorpsi oleh padatan tersuspensi dan membentuk ikatan kompleks dengan
bahan organik. Di perairan alami, Cd membentuk ikatan baik dengan ligan
organik maupun anorganik seperti Cd(OH)*, CdCI*, CdSO,4, CdCO; dan Cd
organik (Sanusi, 2006).

Logam kadmium merupakan salah satu jenis logam berat yang banyak
digunakan dalam berbagai kegiatan industri kimia di Indonesia sepertiindustri
pelapisan logam, industri baterai nikel kadmium, industri cat, industri P\VC atau
plastik dan industri lainnya. Kadmium dimanfaatkan dalam berbagai bidang
industri kimia tersebut karena sifat kadmium yang lunak dan tahan korosi
(Darmono, 1999).Kadmium yang dihasilkan dapat merusak lingkungan serta
berbahaya bagi makhluk hidup karena kadmium dapat mengendap di dalam tubuh
makhluk hidup dan terakumulasi sehingga dapat menyebabkan berbagai macam
penyakit hingga mengalami kematian.

Menurut Kobayashi, sebagaimana dikutip oleh Darmono (1999) pengaruh
negatif kadmium yang utama terhadap manusia maupun hewan ialah
terganggunya fungsi ginjal yang dapat mengakibatkan gejala glikosuria,

proteinuria, aciduria dan hiperkalsiuria. Gejala tersebut bila berlanjut
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akanmenyebabkan gagalnya fungsi ginjal dan mengakibatkan kematian. Salah
satu contoh nyata kasus pencemaran oleh kadmium yang telah menimbulkan
dampak negatif adalah kasus epidemi keracunan akibat mengonsumsi beras yang
tercemar kadmium yang telah terjadi di sekitar sungai Jinzu kota Toyama Pulau

Honsyu, Jepang pada tahun 1960.

2.7. Adsorpsi

Adsorpsi adalah proses akumulasi adsorbat pada permukaan adsorben
yang disebabkan oleh gaya tarik antar molekul adsorbat dengan permukaan
adsorben. Interaksi yang terjadi pada molekul adsorbat dengan permukaan
kemungkinan diikuti lebih dari satu interaksi, tergantung pada struktur kimia
masing masing komponen (Setyaningtyas, 2005).

Menurut Sukardjo (2002), molekul-molekul pada permukaan zat padat
atau zat cair, mempunyai gaya tarik ke arah dalam karena tidak ada gaya-gaya
yang mengimbangi. Adanya gaya-gaya ini menyebabkan zat padat dan zat cair
mempunyai gaya adsorpsi. Adsorpsi berbeda dengan absorpsi.Pada absorpsi zat
yang diserap masuk ke dalam adsorben sedangkan pada adsorpsi, zat yang diserap
hanya pada permukaan saja.

Suatu zat padat dapat menarik molekul gas atau zat cair pada
permukaannya. Hal ini disebabkan adanya kesetimbangan pada permukaan
padatan. Adsorpsi terjadi pada permukaan zat padat karena adanya gaya
elektrostatis atau gaya tarik antar molekul pada permukaan zat padat. Penyerapan

bersifat selektif, yang diserap hanya zat terlarut atau pelarut. Bila dalam larutan
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terdapat dua jenis zat atau lebih, zat yang satu akan diserap lebih kuat dari yang
lain. Adsorben padat yang baik yaitu porositas tinggi, permukaannya sangat luas
sehingga terjadi pada banyak tempat (Sukardjo, 2002., Wardoyo, 2010).
2.7.1. Jenis Adsorpsi
Adsorpsi ada dua jenis, yaitu adsorpsi fisika dan adsorpsi kimia.
2.7.1.1.Adsorpsi Fisika

Terjadi karena gaya Van Der Walls dimana ketika gaya tarik molekul
antara larutan dan permukaan media lebih besar daripada gaya tarik substansi
terlarut dan larutan sehingga substansi terlarut akan diadsorpsi oleh permukaan
media. Adsorpsi fisik ini memiliki gaya tarik Van der Walls yang kekuatannya
relatif kecil (Atkins, 1997).
2.7.1.2.Adsorpsi Kimia

Terjadi karena adanya reaksi kimia antara molekul-molekul adsorbat
dengan permukaan adsorben.Adsorpsi jenis ini diberi istilah sebagai “absorption”
danbersifat tidak reversibel hanya membentuk satu lapisan tunggal
(monolayer).Umumnya terjadi ada temperatur di atas temperatur Kritis
adsorbat.Sehingga kalor adsorpsi yang dibebaskan tinggi.Adsorben yang
mengadsorpsi secara kimia pada umumnya sulit diregenerasi (Bobi, 2008).
2.7.2. Faktor-faktor yang Mempengaruhi Adsorpsi

Menurut Bahl et al. (1997) dan Bambang Suryawan (2004) daya adsorpsi
dipengaruhi oleh lima faktor, yaitu:

a. Ukuran molekul adsorbat
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Ukuran molekul yang sesuai merupakan hal penting agar proses adsorpsi
dapat terjadi, karena molekul-molekul yang dapat diadsorpsi adalah molekul-
molekul yag diameternya lebih kecil atau sama dengan diameter pori adsorben.

b. Kepolaran Zat

Apabila diameter sama, molekul-molekul polar lebih kuat diadsorpsi
daripada molekul-molekul tidak polar. Molekul-molekul yang lebih polar dapat
menggantikan molekul-molekul yang kurang polar yang terlebih dahulu
teradsorpsi.

c. Karakteristik Adsorben
1) Kemurnian Adsorben

Adsorben yang lebih murni lebih diinginkan karena kemampuan adsorpsi
lebih baik.

2) Luas Permukaan dan Volume Pori Adsorben

Jumlah molekul adsorbat yang teradsorp meningkat dengan bertambahnya
luas permukaan dan volume pori adsorben.
d. Tekanan (P)

Tekanan yang dimaksud adalah tekanan adsorbat. Kenaikan tekanan
adsorbat dapat menaikkan jumlah yang diadsorpsi.
e. Temperatur Absolut (T) absorbat

Pada saat molekul-molekul gas atau adsorbat melekat pada permukaan
adsorben akan terjadi pembebasan sejumlah energi yang dinamakan peristiwa
eksotermis. Berkurangnya temperatur akan menambah jumlah yang teradsorpsi

demikian juga peristiwa sebaliknya.
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f.  Interaksi Potensial (E)

Interaksi potensial antara adsorbat dengan dinding adsorben sangat
bervariasi, tergantung dari sifat adsorbat-adsorben.

Menurut Bernasconi et al. (1995) adsorpsi dipengaruhi oleh beberapa
faktor yaitu konsentrasi, luas permukaan, temperatur, ukuran partikel, pH, dan
waktu kontak.

a. Konsentrasi

Proses adsorpsi sangat sesuai untuk memisahkan bahan dengan konsentrasi yang
rendah dari campuran yang mengandung bahan lain dengan konsentrasi tinggi.

b. Luas Permukaan

Proses adsorpsi tergantung pada banyaknya tumbukan yang terjadi antara partikel-
partikel adsorbat dan adsorben. Tumbukan selektif antara partikel itu akan
meningkat dengan meningkatnya luas permukaan.

c. Temperatur

Adsorpsi akan lebih cepat berlangsung pada temperatur tinggi. Namun
demikian pengaruh temperatur adsorpsi zat cair tidak sebesar pada adsorpsi gas.

d. Ukuran Partikel

Semakin kecil ukuran partikel yang diadsorpsi maka proses adsorpsinya akan
berlangsung lebih cepat.

e. pH

pH mempunyai pengaruh dalam proses adsorpsi. pH optimum dari suatu proses
adsorpsi ditetapkan melalui uji laboratorium.

f.  Waktu Kontak
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Waktu untuk mencapai keadaan setimbang pada proses serapan ion logam oleh

adsorben berkisar antara beberapa menit hingga beberapa jam.

2.8. Isoterm Adsorpsi

Ketergantungan penutupan permukaan adsorben oleh adsorbat pada
tekanan dan temperatur tertentu disebut isoterm adsorpsi. Jika suatu adsorben
dibiarkan kontak dengan larutan, maka jumlah zat yang teradsorpsi akan
bertambah naik secara bertahap sampai suatu keadaan seimbang tercapai. Proses
penyerapan biasanya dinyatakan sebagai suatu isoterm adsorpsi (Atkins, 1997).

Isoterm adsorpsi merupakan hubungan yang menunjukkan distribusi
adsorben antara fasa teradsorpsi pada permukaan adsorben dengn fasa ruah saat
kesetimbangan pada suhu tertentu. Dibawah ini adalah beberapa isoterm yang
biasa digunakan dalam adsorpsi:

2.8.1. Isoterm Langmuir

Irving Langmuir 1918 menggunakan model sederhana untuk
mendeskripsikan serapan molekul pada permukaan padatan dan menurunkan
persamaan untuk isoterm (Levine, 2003). Isoterm adsorpsi Langmuir didasarkan
atas beberapa asumsi, yaitu (a) adsorpsi hanya terjadi pada lapisan tunggal
(monolayer), (b) panas adsorpsi tidak tergantung pada penutupan permukaan, dan
(c) semua situs dan permukaannya bersifat homogen (Oscik J.,1994).

Persamaan isoterm adsorpsi Langmuir dapat diturunkan secara teoritis

dengan menganggap terjadinya kesetimbangan antara molekul-molekul zat yang
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diadsorpsi pada permukaan adsorben dengan molekul molekul zat yang tidak
teradsorpsi (Day and Underwood, 2002)

Persamaan isoterm adsorpsi Langmuir dituliskan pada persamaan 5.

ey ©

9e  Ki-Qmax  Gmax

Dimana gmax adalah kapasitas maksimal adsorpsi (mg/g), g. adalah jumlah logam
yang teradsorp pada keadaan setimbang (mg/g) dan K_ adalah Konstanta
Langmuir (L/g) yang mengacu pada energi ikatan ion logam dengan situs aktif

(Dong et al., 2010). Konstanta Langmuir (K.) dan kapasitas adsorben maksimum

(Qmax) dapat ditentukan dari kurva linear antaraCc/gecterhadap C. dengan

slopel/gmaxdan intersep . Kurva isoterm adsorpsi Langmuir dapat disajikan

OmaxL

seperti pada Gambar 2 (b).

Qe

LogC C
Gambar 2. (a) kurva Freundlich; (b) kurva Langmuir
(Oscik J., 1994)
2.8.2. Isoterm Freundlich
Isoterm Freundlich dapat diambil dengan mengubah anggapan bahwa
pengikatan sorbat dapat terjadi pada berbagai macam tempat adsorpsi pada
permukaan padatan. Setiap tempat adsorpsi mempunyai energi adsorpsi yang

berbeda (Levine, 2003).
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Persamaan isoterm adsorpsi Freundlich didasarkan atas terbentuknya
lapisan  monolayer dari molekul-molekul adsorbat pada permukaan
adsorben.Namun pada adsorpsi Freundlich situs-situs aktif pada permukaan
adsorben bersifat heterogen.Persamaan isoterm adsorpsi Freundlich dapat

dituliskan pada persamaan 6.
Inqg.=InK; +§ C. (6)

dimana ge adalah jumlah zat yang diadsorp pada kesetimbangan (mg/g), ks adalah
konstanta empirik isoterm Freundlich (L/mg), dan C. merupakan konsentrasi
setimbang ion logam berat dalam larutan (mg/L) (Dong et al., 2010). Harga n dan
K dapat ditentukan secara logaritma dengan membentuk grafik plot antar log ge
terhadap Ce, dimana nilai 1/n yang ditentukan merupakan slope sedangkan log k
merupakan intersepnya (Williams et al., 1970). Kurva isoterm adsorpsi Freundlich

disajikan pada Gambar 2.(a).

2.9. Kinetika Adsorpsi

Kinetika adsorpsi yaitu laju penyerapan suatu fluida oleh adsorben dalam
suatu jangka waktu tertentu. Kinetika adsorpsi suatu zat dapat diketahui dengan
mengukur perubahan konsentrasi zat teradsorpsi tersebut. Kinetika adsorpsi
dipengaruhi oleh kecepatan adsorpsi. Kecepatan adsorpsi dapat didefinisikan
sebagai banyaknya zat yang teradsorpsi per satuan waktu. Kecepatan atau besar
kecilnya adsorpsi dipengaruhi oleh beberapa hal, diantaranya (1) macam
adsorben, (2) macam zat yang diadsorpsi (adsorbat), (3) luas permukaan adsorben,

(4) konsentrasi zat yang diadsorpsi (adsorbat) dan (5) temperatur.
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Seperti halnya kinetika kimia, kinetika adsorpsi juga berhubungan dengan
laju reaksi. Hanya saja, kinetika adsorpsi lebih khusus, yang hanya membahas
sifat penting permukaan zat. Kinetika adsorpsi yaitu laju penyerapan suatu fluida
oleh adsorben dalam suatu jangka waktu tertentu. Kinetika adsorpsi suatu zat
dapat diketahui dengan mengukur perubahan konsentrasi zat teradsorpsi tersebut,
dan menganalisis nilai k (berupa slope/kemiringan) serta memplotkannya pada
grafik. Kinetika adsorpsi dipengaruhi oleh kecepatan adsorpsi. Kecepatan adsorpsi
dapat didefinisikan sebagai banyaknya zat yang teradsorpsi per satuan waktu
(Raya et al., 2002).

2.9.1. Persamaan Model Kinetika Langmuir-Hinshelwood
Model kinetika Langmuir-Hinselwood dapat digunakan untuk menetapkan

laju adsorpsi suatu larutan pada permukaan adsorben. Model ini memiliki

persamaan:
C,
e, k=L
Co-Ct co-ct( )

Dengan k adalah konstanta laju adsorpsi, K adalah konstanta kesetimbangan, C,
adalah konsentrasi awal ion logam, dan C; adalah konsentrasi ion logam yang
tersisa setelah adsorpsi selama waktu t. Konstanta laju adsorpsi dapat ditentukan
dari nilai slope kurva linear In(Co/Cy)/(Co-Cy) lawan t/(C,-C;) (Umaningrum et al.,
2010).

2.9.2. Model Kinetika Orde Satu Semu
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Model Kinetika order satu semu yang dikemukakan oleh Lagergren
berdasarkan pada kapasitas adsorpsi padatan yang secara umum dinyatakan
dengan persamaan 8.

In(qe-q)=Ing.-k.t (8)
Jika dilakukan plot In (ge —0) vs t maka akan diperoleh nilai kdan
ge(terhitung) dimana k merupakan slope dan g sebagai intersep.
2.9.3. Model Kinetika Orde Dua Semu

Model ini dikemukakan oleh Ho dan McKay berdasarkan pada
kapasitas serapan pada fase padatan yang dinyatakan dengan persamaan 9.

t—]+]t (9)
q: kqi q.

1
Jika dilakukan plot (t/g;) vs t, maka akan diperoleh nilai Qdari intersep dan
e

1
q—dari slope(Danarto, 2007).
e

2.10. Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Spektroskopi FTIR adalah metode analisis instrumentasi pada senyawa
kimia yang menggunakan radiasi sinar infra merah. Energi yang diserap sampel
pada berbagai frekuensi sinar inframerah direkam, kemudian diteruskan ke
interferometer. Sinar pengukuran sampel diubah menjadi interferogram.

Cara kerja alat spektrofotometer inframerah dapat dijelaskan dimana mula-
mula sinar inframerah dilewatkan melalui sampel dan larutan pembanding,
kemudian dilewatkan pada monokromator untuk menghilangkan sinar yang tidak

diinginkan (stray radiation). Berkas ini kemudian didispersikan melalui prisma
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atau gratting. Dengan dilewatkannya melalui slit, sinar tersebut dapat difokuskan
pada detektor yang akan mengubah berkas sinar menjadi sinyal listrik yang
selanjutnya direkam oleh recorder (Khopkar, 2008).

Metode spektroskopi FTIR dalam penelitian ini digunakan untuk
menentukan karakteristik dan gugus fungsi dari magnetit hasil sintesis yang
terbentuk. Komponen penyusun magnetit hasil sintesis dapat dianalisis secara
kualitatif menggunakan metode spektroskopi infra merah pada bilangan
gelombang 4000-300 cm™ kemudian dicocokkan dengan peak standar dari
senyawa magnetit. Spektra FTIR senyawa Fe3O, ditunjukkan dengan adanya peak
yang lebar pada pada bilangan gelombang 570-580 cm™ yang menunjukkan ikatan

Fe-O (Maity, D., dan D.C Agrawal, 2007).

2.11. Difraktometer Sinar-X (X-Ray Difraction)

Difraktometri sinar-X merupakan salah satu metode karakterisasi material
yang paling tua dan paling sering digunakan hingga sekarang. Teknik ini
digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam material dengan cara
menentukan parameter struktur kisi serta untuk mendapatkan ukuran partikel.
XRD terdiri dari slit dan film serta monokromator (Ghozali, 2010).

Difraktometer sinar-X merupakan instrumen yang digunakan untuk
mengidentifikasi cuplikan berupa kristal dengan memanfaatkan radiasi gelombang
elektromagnetik sinar-X. Hasil yang diperoleh dari percobaan ini adalah intensitas
relatif (I/11) dan sudut hamburan (26). Hamburan sinar-x berasal dari atom-atom

yang membentuk bidang kisis kristal dari cuplikan yang diamati (Ghozali, 2010).
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Metode XRD dalam penelitian ini digunakan untuk mengetahui
struktur kristal dan ukuran partikel magnetit yang terbentuk. Sudut hamburan
yang digunakan yaitu pada 26= 10°-70° (El-kharrag et al., 2010). Ada tidaknya
pengotor dalam kristal dapat diamati dengan cara membandingkan difraktogram
hasil analisis dengan file Join Committee on Powder DiffractionStandard
(JCPDS). Menurut JCPDS Fe30,4 standar no. 79-0419 puncak puncak yang
muncul pada difraktogram muncul pada 26= 30,08; 35,43; 56,94dan 62,52°
(Ghozali, 2012).

Untuk penentuan ukuran partikel dapat menggunakan metode Debye-

Scherrer, yaitu dengan menggunakan persamaan 10 (Ghozali, 2012).

D= 10
BCOSH( )

Keterangan:

D = Ukuran rata-rata partikel (nm)

K = Konstanta dimensi kristal (untuk dimensi kristal 3D=0,94)
B = Lebar 1/2 puncak pada difraktogram

6 = Sudut difraksi

A = Panjang gelombang sinar-x ( 0,15418 nm)

2.12. Surface Area Analyzer (SAA)
Surface Area Analyzer merupakan alat yang dapat digunakan untuk
menganalisis luas permukaan suatu padatan. SAA menggunkan metode Brunauer-

Emmet-Teller (BET) yaitu metode yang diperkenalkan pada tahun 1938 oleh
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Stephen Brunauer, Paul Hugh Emmet, dan Edward Teller. BET adalah singkatan
dari nama ketiga ilmuwan tersebut. Teori ini menjelaskan fenomena adsorpsi
molekul gas di permukaan zat padat (melekatnya molekul gas di permukaan zat
padat). Kuantitas molekul gas yang diadsorpsi sangat bergantung pada luas
permukaan yang dialiri zat tersebut. Secara tidak langsung teori ini dapat
digunakan untuk menentukan luas permukaan zat padat.

Metode BET digunakan untuk mengkarakteristik luas permukaan dan
ukuran pori. Prinsip kerja BET didasarkan pada proses adsorpsi gas N, pada
padatan permukaan berpori (Chuah et al.,1999). Jika zat padat berupa partikel-
partikel maka luas permukaan untuk zat padat dengan massa tertentu makin besar
jika ukuran partikel makin kecil. Dengan mendefinisikan luas permukaan spesifik
sebagai perbandingan luas total pemukaan zat padat terhadap massanya maka luas
permukaan spesifik makin besar jika ukuran partikel makin kecil.

Landasan utama teori BET adalah (a) molekul dapat teradsoprsi pada
permukaan zat padat hingga beberapa lapis. Teori ini lebih umum dari teori
adsorpsi satu lapis molekul dari Langmuir, (b) juga tidak ada interaksi antar
molekul gas yang teradsorpsi pada permukaan zat padat. (c) Lalu, teori adsorpsi
satu lapis dari Langmuir dapat diterapkan untuk masing-masing lapis gas
(Abdullah, dan Khairurrijal, 2008).Adapun persamaan BET ditunjukkan oleh
persamaan 11.

1 1 +[C—1 P

(11)

Keterangan:

W = Berat gas yang diserap (adsorbat) pada tekanan relatif P/Po.
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W= Berat gas (adsorbat) yang cuplikan pada suhu rendaman
membentuk lapisan monolayer pendingin.
padapermukaan zat padat. P/P, =Tekanan relatif adsorpsi.
P= Tekanan kesetimbangan adsorpsi. C = Konstanta energi.

Po,=Tekanan penjenuhan adsorpsi

Persamaan BET akan mepakan garis lurus apabila dibuat grafik

mvs Pi. Berat gas nitrogen yang membentuk lapisan monolayer (Wp),
? -1 [}
dan ditentukan dari slope (s) dan intersep (i) pada grafik BET dan dari persamaan

(11) diperoleh Wp, :1/(S+1), c =1+ (5/;). Untuk menghitung luas area

permukaan total dan luas permukaan spesifik menggunakan persamaan 12 dan 13.

WuNgAcs
Stotal= m—V (12)
St tal
Sspesifik = ](C/[a (13)
Keterangan:
Stotal = Luas area permukaan total(mzlg).

Sepesiik = Luas permukaan spesifk(m?/g).

Na =Bilangan Avogadro (6,023x10*molekul/mol)
M = Berat gas nitrogen (gram).

Acs = Cross Sectional Area for Nitrogen (10,2 A).
c = Konstanta BET.

\Y/ = Volume molar cuplikan.

(SchloglandTrunschke, 2007).
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2.13. Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) adalah suatu metode analisis yang
didasarkan pada proses penyerapan energi radiasi oleh atom-atom yang berada
pada tingkat energi dasar (ground state). Penyerapan tersebut menyebabkan
tereksitasinya elektron dalam kulit atom ke tingkat energi yang lebih tinggi.
Keadaan ini bersifat labil, elektron akan kembali ke tingkat energi dasar sambil
mengeluarkan energi yang berbentuk radiasi. Dalam AAS, atom bebas
berinteraksi dengan berbagai bentuk energi seperti energi panas, energi
elektromagnetik, energi kimia dan energi listrik. Interaksi ini menimbulkan
proses-proses dalam atom bebas yang menghasilkan absorpsi dan emisi
(pancaran) radiasi dan panas.Radiasi yang dipancarkan bersifat khas karena
mempunyai panjang gelombang yang karakteristik untuk setiap atom bebas
(Basset, 1994).

Hubungan kuantitatif antara intensitas radiasi yang diserap dan konsentrasi
unsur yang ada dalam larutan cuplikan menjadi dasar pemakaian AAS untuk
analisis unsur-unsur logam. Untuk membentuk uap atom netral dalam
keadaan/tingkat energi dasar yang siap menyerap radiasi dibutuhkan sejumlah
energi.Energi ini biasanya berasal dari nyala hasil pembakaran campuran gas
asetilen-udara atau asetilen-N,O, tergantung suhu yang dibutuhkan untuk
membuat unsur analit menjadi uap atom bebas pada tingkat energi dasar (ground
state).Pada metode ini berlaku hubungan yang dikenal dengan hukum Lambert-
Beer yang menjadi dasar dalam analisis kuantitatif secara AAS sebagaimana

tercantum pada persamaan 14.
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A=¢B.C (14)

A = Absorbansi (banyaknya sinar yang diserap oleh atom

¢ = koefisien ekstingsi molar

b = tebal media penyerap/kuvet

¢ = konsentrasi sampel

Pada persamaan diatas ditunjukkan bahwa besarnya absorbansi berbanding
lurus dengan konsentrasi atom-atom pada tingkat tenaga dasar dalam medium
nyala.Banyaknya konsentrasi atom-atom dalam nyala tersebut sebanding dengan
konsentrasi unsur dalam larutan cuplikan.Dengan demikian, dari pemplotan
serapan dan konsentrasi unsur dalam larutan standar diperoleh kurva kalibrasi.
Dengan menempatkan absorbansi dari suatu cuplikan pada kurva standar akan

diperoleh konsentrasi dalam larutan cuplikan.

2.14. Penelitian Terdahulu

Penelitian yang dilakukan oleh Danget al. (2008) berhasil mensintesis
senyawa magnetit menggunakan metode sonokimia menggunakan larutan etanol-
air dengan irradiasi ultrasonik. Penelitian ini membuktikan bahwa iradiasi
ultrasonik efektif untuk meningkatkan sifat kemagnetan suatu senyawa
nanopartikel.

Penelitian yang dilakukan oleh Kim et al.(2007) mengenai senyawa
magnetit yang disintesis menggunakan metode ultrasonofikasi dengan larutan

FeSO, -7H,0. Metode ini merupakan metode yang baru dikembangkan. Kim Chul
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et al., berhasil mensintesis senyawa magnetit dengan ukuran partikel 6 nm dengan
bentuk sphere serta daya magnet sebesar 3,7 emu/g.

Penelitian yang dilakukan oleh Aminet al.(2010) berhasil mensintesis
magnetit dari FeCl; dan FeCl, menggunakan metode sol-gel. Magnetit yang
dihasilkan memiliki ukuran partikel 40-300 nm, kemurnian hingga 90% dan
kemagnetan 3,5 emu/g. Kemudian, magnetit yang sudah dikarakterisasi digunakan
untuk adsorpsi Cr(VI) dalam air simulasi. Hasilnya, magnetit efektif dalam

mengurangi Cr(V1) sebesar 82% pada pH 2.



BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1. Lokasi dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Anorganik Kimia FMIPA UNNES
untuk sintesis magnetit sedangkan untuk karakterisasi dengan FTIR, dan SAA
dilakukan di Laboratorium Kimia Universitas Negeri Semarang, XRD di
laboratorium kimia Universitas Gadjah Mada, dan untuk penentuan kondisi
optimum larutan Cd menggunakan AAS di laboratorium teknik kimia Universitas

Negeri Semarang.

3.2. Variabel Penelitian

Variabel-variabel dalam penelitian ini antara lain:

3.2.1. Variabel bebas

Variabel bebas pada uji efektifitas magnetit sebagai adsorben logam kadmium
adalah pH larutan kadmium, waktu kontak dan konsentrasi larutan kadmium.
3.2.2. Variabel terikat

Variabel pada uji efektifitas magnetit sebagai adsorben ion logam kadmium
adalah konsentrasi ion logam Cd yang teradsorp dalam satuan ppm yang akan

diukur menggunakan AAS.
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3.2.3. Variabel terkendali

a) Variabel terkendali dalam preparasi magnetit adalah suhu reaksi
pembentukan Fe30y yaitu 55°C, dan pH akhir reaksi yaitu 11.

b) Variabel terkendali dari penentuan efektifitas sebagai adsorben ion logam
kadmium vyaitu kecepatan pengadukan selama reaksi yaitu 250 rpm,

temperatur reaksi 27°C, dan volume larutan kadmium yaitu 10 ml.

3.3. Alat dan Bahan

3.3.1. Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah seperangkat alat gelas,
hotplate dan magnetic stirrer, neraca analitik, buret, statif dan klem, Erlenmeyer,
pHmeter, thermometer, vacuum buchner dan magnet eksternal. Selain itu
diperlukan pula instrumen Kkarakteristik berupa Fourier Transform Infrared
(FTIR), X-ray Difractrometer (XRD), Surface Area Analyzer (SAA), dan Atomic
Absorption Spectrofotometer (AAS).
3.3.2. Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah serbuk
FeSO47H,0 (Merck), serbuk FeCls-6H,0 (Merck), NHs 25% p = 0,91 g/em?®
(Merck), Cd(NOs),-4H,0 (Merck), HNO; 65% p =1,39 g/em® (Merck), kertas

whattman dan aquades.

3.4. Prosedur Kerja

Prosedur kerja dalam penelitian ini dibagi menjadi dua tahap yaitu:
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3.4.1. Preparasi Magnetit

Pada tahapan ini Fe3O, disintesis dengan menggunakan metode
kopresipitasi. Pertama-tama, larutan FeSO4-7H,O 1 M dibuat dengan cara
melarutkan 6,95 gram serbuk FeSO,4-7H,0 ke dalam 25 ml aquades. Selanjutnya
pembuatan larutan FeCl;-6H,0 1,5 M dengan melarutkan 10,14 gram ke dalam 25
ml aquades. Kemudian kedua larutan tersebut dicampurkan dan dititrasi dengan
NH; 3,5 M sambil dipanaskan dan diaduk (Meng, 2004). Reaksi berlangsung
hingga mencapai pH 11. Suhu selama reaksi yaitu 55°C. Larutan kemudian
disaring menggunakan saringan vacuum. Endapan Fe3O,4 yang terbentuk dicuci
dengan aquades hingga pH netral lalu dikeringkan pada suhu 65°C selama 6 jam
(Hariani, 2013). Nanopartikel Fe3O, yang terbentuk selanjutnya dilakukan
karakterisasi menggunakan FTIR, XRD, dan SAA.
3.4.2. Penentuan Kondisi Optimum Penyerapan lon Cd

Kondisi optimum adsorpsi akan ditentukan menggunakan adsorben FezO,
yang telah disintesis dan dikarakterisasi. Kondisi optimum yang akan ditentukan
antara lain: pH, waktu kontak, dan konsentrasi zat yang akan diadsorp.
3.4.2.1. Pembuatan Larutan Induk Cd(II)

Larutan induk Cd(lI1) 1000 ppm dibuat dengan cara melarutkan 2,7436 gram
Cd(NOs)2-4H,0 dengan aquades dalam beaker glass sampai semua padatan larut
lalu dimasukkan larutan ke dalam labu ukur 1000 mL dan ditambahkan aquades

sampai tanda batas. Setelah itu dikocok hingga homogen (Ningsih,2013).
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3.4.2.2. Pembutan Kurva Kalibrasi
Tahap pertama yaitu pembuatan larutan standar Cd(Il) 0; 1,0; 1,5 dan 2,0

ppm dengan cara mengambil 5 buah labu takar 100 mL, masing-masing diisi 0;
0,1; 0,15 dan 0,2 mL larutan induk Cd** 1000 ppm, kemudian ditambah aquades
sampali tanda batas lalu dikocok hingga homogen. Pembuatan kurva kalibrasi ini
dapat dilakukan dengan cara mengukur absorbansi larutan standar pada berbagai
variasi konsentrasi dengan menggunakan AAS kemudian dibuat kurva dengan
konsentrasi sebagai sumbu X dan absorbansi sebagai sumbu Y (Ningsih, 2013).
3.4.2.3. Optimasi pH

Larutan kadmium 3 ppm sebanyak 10 mL dimasukkan ke dalam erlenmeyer
dengan pH yang berbeda yaitu 4, 5, 6, 8, dan 9. pH diatur dengan cara
menambahkan HNOz untuk suasana asam dan NHs; untuk suasana basa. Larutan-
larutan tersebut kemudian diukur absorbansinya sebagai absorbansi awal. Setelah
itu sebanyak 0,01 gram magnetit yang sudah disintesis dimasukkan ke dalam
masing-masing erlenmeyer. Kemudian masing-masing larutan dikocok dengan
menggunakan orbital shaker dengan kecepatan 200 rpm selama 60 menit. Setelah
itu adsorben dipisahkan menggunakan magnet eksternal. Larutan akan diukur
absorbansinya dengan AAS untuk menentukan kadar ion logam Cd(ll) dalam
larutan setelah adsorpsi (Ningsih, 2013).
3.4.2.4. Optimasi Waktu Kontak

Larutan kadmium 3 ppm dimasukan ke dalam erlenmeyer masing-masing
10 mL dengan pH optimum. Kemudian larutan-larutan tersebut diukur

absorbansinya sebagai absorbansi awal. Setelah itu sebanyak 0,01 gram magnetit
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yang telah disintesis dimasukkan ke dalam masing-masing erlenmeyer. Kemudian
masing-masing larutan dikocok dengan menggunakan orbital shaker dengan
kecepatan 200 rpm selama 10, 20, 30, 40, 50, 60 dan 120. Setelah itu adsorben
dipisahkan menggunakan magnet eksternal. Larutan akan diukur absorbansinya
dengan AAS untuk menentukan kadar ion logam Cd(ll) dalam larutan setelah
adsorpsi (Ningsih, 2013).
3.4.2.5. Optimasi Konsentrasi Adsorbat

Pembuatan larutan sampel dengan cara mengambil 5 buah erlenmeyer,
masing-masing diisi 10 mL larutan Cd lalu diatur variasi konsentrasinya 1, 2, 3, 4,
5,6, 7, 10, 15, dan 16 ppm dengan pH optimum. Setelah itu sebanyak 0,01 gram
magnetit yang disintesis dimasukkan ke dalam masing-masing erlenmeyer.
Kemudian masing-masing larutan dikocok dengan menggunakan orbital shaker
dengan kecepatan 200 rpm selama waktu optimum (x menit). Setelah itu adsorben
dipisahkan menggunakan magnet eksternal. Larutan akan diukur absorbansinya
dengan AAS untuk menentukan kadar ion logam Cd(ll) dalam larutan setelah

adsorpsi (Ningsih, 2013).



BAB V

PENUTUP

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan, maka dapat ditarik

kesimpulan:

1. pH optimum adsorpsi ion logam Cd®* menggunakan Fe;O, adalah 8.

2. Waktu kontak optimum adsorpsi ion logam Cd** menggunakan FesO.
adalah 60 menit.

3. Konsentrasi optimum adsorbat pada adsorpsi ion logam Cd**
menggunakan Fe;O, adalah sebesar 1,3202 x 10 mol/L.

4. lsotherm adsorpsi ion logam Cd?* dengan FesO, megikuti model
isotherm langmuir sedangkan model kinetika adsorpsi ion logam Cd**

dengan Fe3O4 mengikuti kinetika pseudo orde dua Ho.
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5.2. Saran

1. Pada proses sintesis bisa dilakukan dengan mengunakan aliran gas N,
dan rasio molar Fe**:Fe®" sebesar 2:1.
2. Diperlukan penelitian mengenai variasi massa adsorben hingga

didapatkan kondisi optimum.
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LAMPIRAN 1
Pembuatan Larutan

FeSO;1 M 25 ml

FeSQO,-7H,0 sebanyak 6,95 gram dimasukkan ke dalam labu ukur 25 ml lalu
menambahkan aquades hingga tanda batas.

FeCl; 1,5 M 25 ml

FeCl;-6H,0 sebanyak 10,14 gram dimasukkan ke dalam labu ukur 25 ml, lalu
menambahkan aquades hingga tanda batas.

Cd?* 1000 ppm 500 ml

Cd(NOs)2-4 H,0 sebanyak 1, 37 gram dimasukkan ke dalam labu ukur 500
ml, lalu ditambahkan aquades hingga tanda batas.

Larutan NH3 3,5 M

NH4OH pekat sebanyak 22,4 mL dimasukkan dalam labu ukur 100 mL,
tambahkan aquades sampai tanda batas.

Larutan NH3 0,01 M

NH4OH pekat sebanyak 0,75 mL dimasukkan dalam labu ukur 1000 mL,
menambahkan aquades hingga tanda batas.

Larutan HNO3; 0,01 M

HNO; pekat 0,69 mL dimasukkan dalam labu ukur 1000 mL, menambahkan

aguades hingga tanda batas.



LAMPIRAN 2
Diagram Alir Prosedur Penelitian

2. Preparasi Magnetit

FeSO, 7H,0O FGC|3,6H20
6,95 gram 10,14 gram
v Y
Dilarutkan dalam Dilarutkan dalam
akuades 25 ml akuades 25 ml

A 4
Kedua larutan dicampur,
diaduk hingga homogen

v

Dititrasi dengan NaOH sambil diaduk
dan dipanaskan hingga 55°C selama 3
jam hingga pH 11

'

Terbentuk endapan hitam FezO4

y

Larutan didinginkan pada suhu ruang,
dan pisahkan endapan Fe3O4
menggunakan magnet eksternal

v

Endapan dicuci dengan H,O
hingga pH netral

'

Endapan dikeringkan dalam oven
dengan suhu 65°C selama 6 jam

y

Serbuk Magnetit Fe304




3. Karakterisasi Magnetit

Magnetit

y

Karakterisasi

FTIR

XRD

BET

4. Pembuatan Kurva Kalibrasi Cd*

Larutan induk Cd 1000 ppm

Y

Larutan induk diambil 0; 0,1; 0,15; 0,2 mL
dimasukkan ke dalam labu takar 100 ml

v

Aquades ditambahkan ke masing-
masing labu hingga tanda batas

y

Dikocok hingga homogen

'

Absorbansi masing-masing
larutan diukur dengan AAS

'

kurva kalibrasi
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5. Menentukan Kondisi Optimum sebagai Adsorben Logam Cd?*
a. pH Optimum

Larutan induk Cd 1000 ppm

v

Larutan sampel 3 ppm dengan variasi pH
(4,5, 6,8dan 9)

v

Magnetit ditambahkan ke dalam masing-
masing larutan

v
Lautan diaduk dengan shaker 200 rpm
selama 60 menit

v
Adsorben dipisahkan menggunakan
maanet eksternal

\ 2 L 4
Adsorben Larutan
v

Absorbansi diukur
dengan AAS




b. Waktu Kontak

Larutan Cd 3 ppm

!

Larutan sampel dibuat dengan pH optimum

v

Magnetit ditambahkan ke dalam masing-masing
larutan

v

Larutan diaduk dengan shaker 200 rpm dengan
variasi waktu kontak (10, 20, 30, 40, 50, 60 dan
120 menit)

v
Adsorben dipisahkan dengan magnet eksternal
[
v v
Adsorben Larutan
v

Absorbansi diukur dengan
AAS
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C.

Konsentrasi Optimum

Larutan Cd 3 ppm

!

Larutan sampel dibuat dengan pH optimum dan variasi
konsentrasi (1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 10, 15 dan 16 ppm)

v

Magnetit ditambahkan ke dalam masing-masing
larutan

Y
Larutan diaduk dengan shaker 200 rpm dengan
waktu kontak optimum

v

Adsorben dipisahkan dengan

magnet eksternal

I
\ 4 v

Adsorben Larutan

v

Absorbansi diukur dengan
AAS
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LAMPIRAN 3

@Lﬂh Kinsa Orgassk FMIPA - UGM

Hasil Karakterisasi FTIR
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%l

-

15—

0—
-
.
.
.
L AL e e e e e R L e e e SO e
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 500
Triastutl, Fe304-3, pelet, 17 Maret 2015 tiem
Peak Intensity Corr. Intensity  Base (H) |Base (L) Area Corr, Area
1 3009 11.307 14527 308 61 20318 12374 2732
2 3549 4652 11927 362 62 31633 31715 5952
3 40119 3028 3.036 150149 362 62 191998 24 406
4 586 36 1884 7214 76381 50921 338 962 81872
5 704 67 12.761 1930 840 96 771.53 50507 1968
6 894 97 12193 arn2 987 55 848.68 115039 465
i7 112643 14872 0444 115729 99527 13104 1078
8 1404 18 12176 10179 141189 1203 58 178.814 0093
9 162792 8703 1444 1689.64 1450 47 236263 5087
10 17205 0438 10127 172822 1697 .36 31511 0.112
il 234544 5034 {017 1235316 173503 715.139 261
12 2376.3 4623 10.281 1239173 235316 50859 0609
13 344872 0043 10856 13610.74 2390 45 2050.724 116.089
14 360561 1305 0032 370333 3664.75 7221 0.397
15 3757 33 1181 003 376505 3726 47 73,636 0241
168 3903.92 0.985 0021 1391164 379591 122785 0578
Comment,

Triastuti, Fe304-3, pelet, 17 Maret 2015




LAMPIRAN 4

LAl

Hasil Karakterisasi XRD

Basic Data Process

ke

69

Intensity Integrated Int

Group Name : Data 2015
Data Name : Triastuti-3
File Name : Triastuti-3.PKR
Sample Name : Fe304 (3)
Comment : Fe304 (3)
4 _Strongest 3 peaks
no. peak 2Theta d I/11 FWEM
no. (deg) (A) (deg) (Counts)
1 52 35.3533 2.53685 100 0.49330 127
2 g9 62.6600 1.48144 42 0.48000 53
3 43 29.9700 2,97912 39 0.42660 49
# Peak Data List
peak 2Theta d /11 FWHM Intensity
no. (deg) (A) (deg) (Counts)
1 4.2133 20,95502 4 0.04000 5
2 5.0600 17.45031 6 0.12000 7
3 5.9266 14.90048 6 0.21330 8
4 6.7300 13.12342 6 0.20000 ]
5 7.1000 12.44034 4 0.20000 5
6 7.5650 11.676587 12 0.31000 15
7 §.4266 10.48459 10 0.09330 13
8 9.6491 9.15881 9 0.11170 11
9 10.0800 B.76824 12 0.24000 is
10 10.8400 8.15514 5 0.00000 6
11 11.4116 7.74790 S 0.10330 11
12 11.8020 7.49247 17 0.28400 22
13 12.1800 7.26078 7 0.16000 9
14 12.6780 6.97667 10 0.35600 13
15 13.3081 6.64723 7 0.15170 9
16 13,7400 6.43972 4 0.00000 5
17 14.6300 6.04991 9 0.34000 12
18 15.4325 5.73707 8 0.05500 10
19 15.7916 5.60740 3 0.03670 5
20 16,8733 5.25029 7 0.05330 8
21 17.4825 5.06868 8 0.0%500 10
22 18.2033 4.86957 16 0.23330 20
23 18.6200 4.76152 6 0.03000 7
24 19,4033 4.57103 9 0.04670 11
25 19,7650 4.48819 5 0,07000 6
26 20.2540 4.38092 5 0.10800 €
27 21,0875 4.21356 23 0.58500 29
28 22,0273 4.03208 20 0.24130 26
29 22.6550 3.92176 13 0.23000 17
30 23.4950 3.78342 21 0.33%000 27
31 23.8600 3.72636 7 0.00000 9
32 23.9960 3.70555 8 0.07200 10
33 24.6600 3.60725 13 0.46000 17
34 25.0400 3.55337 13 0.16000 16
35 25.3734 3.50743 11 0.10110 14
36 25,6400 3.44514 6 0.08000 7
37 26.1733 3.40202 10 0.09330 13
a8 26.889€ 3.31300 20 0.29270 25
38 27.4380 3.24801 14 0.35600 18
40 28.5091 3.12837 11 0.11170 14
41 28,9583 3.08086 10 0.09670 13
P 42 29.2000 3.05590 5 0.04000 6
43 259.59700 2,97912 39 0.42660 409
44 30.4466 2.9335%6 13 0.13330 17
W 45 30.8200 2.89887 5 0.00000 3
46 31.2000 2.86442 6 0.00000 7
47 31.8550 2.80700 31 0.45000 40

(Counts)
3230
1014
1166

Integrated Int
{Counts)
18
70
128
75
70
320
121
106
256



peak 2Theta
no. (deg)
48 32.5500
49 33.0730
50 33.5283
51 34.4000
52 35.3533
53 35.8200
54 36.3500
55 37.2195
56 37.7066
57 38.1380
58 38.5733
59 39.6966
60 40.0400
61 40.4266
62 41.2233
63 42.0150
64 42.7000
65 43.1000
66 43.8840
67 44.2033
68 44.7233
69 45.2560
70 45.6800
71 46.3166
2 46.7893
73 47.3309
74 48.3075
75 48.7400
76 49.1000
77 49.7833
78 50.2200
79 50.7036
80 51.1891
81 51.5700
82 52.3510
83 52.8685
84 53.4835
85 54.1500
86 55.0125
87 55.8603
88 56.4030
89 56.9975
90 57.6100
91 58.7633
92 59.2633
93 59.6200
94 60.1966
95 60.9981
96 61.3913
97 61.8950
98 62.3800
99 62.6600
100 63.1200
101 63.3725
102 63.9460
103 64.7275
104 65.0916
105 65.4433
106 65.8740
107 66.3440
108 66.9850
108 67.4000

d /11 FWHM Intensity

(A) (deg) (Counts)
2.74864 9 0.08660 11
2.70636 6 0.11400 7
2.67064 9 0.15670 12
2.60493 13 0.24000 17
2.53685 100 0.49330 127
2.50486 24 0.20800 31
2.46954 18 0.18000 23
2.41382 13 0.11100 16
2.38375 7 0.10670 9
2.35777 10 0.11600 13
2.33216 6 0.10670 8
2.26872 10 0.12670 13
2.25005 3 0.02660 4
2.22942 5 0.10670 6
2.18815 13 0.27330 16
2.14873 7 0.09000 9
2.11584 6 0.00000 7
2.09712 23 0.44000 29
2.06146 12 0.12800 15
2.04730 6 0.15330 8
2.02470 15 0.15330 19
2.00210 9 0.08800 11
1.98450 6 0.16000 8
1.95869 11 0.12670 14
1.94000 6 0.12140 8
1.91905 14 0.16470 18
1.88252 11 0.25500 14
1.86682 9 0.16000 12
1.85397 13 0.20000 17
1.83011 16 0.28670 20
1.81521 17 0.37600 21
1.79903 20 0.16070 25
1.78310 20 0.17170 25
1.76128 14 0.22000 18
1.74623 21 0.19800 27
1.73035 17 0.13710 21
1.71189 21 0.38710 27
1.69239 5 0.06000 6
1.66787 9 0.32500 13
1.64455 20 0.20730 26
1.63001 22 0.21400 28
1.61441 36 0.52500 46
1.59870 16 0.18000 20
1.57004 5 0.04670 6
1.55798 9 0.15330 12
1.54951 5 0.00000 6
1.53604 11 0.04670 14
1.5177¢6 20 0.20960 26
1.50898 16 0.16930 20
1.49790 17 0.19000 21
1.48742 29 0.35000 37
1.48144 42 0.48000 53
1.47175 18 0.039340 23
1.46649 9 0.08500 12
1.45471 10 0.21200 13
1.43903 6 0.09500 8
1.43185 9 0.31670 11
1.42501 9 0.08670 11
1.41673 13 0.14800 16
1.40783 ¥5 0.20800 19
1.39591 6 0.05000 7
1.38832 9 0.24000 11

70

Integrated Int
(Counts)
60
62
131
400
3230
476

329
163
62
120
64
107
9
73
243
84
0
739
127
72
185
62
96
104
62
199
325
136
221
318
447
262
379
290
310
178
664
32
224
293
309
1171
205
27
147
0
87
312
168
216
539
1014
149
78
181
42
216
55
122
295
37
128
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peak 2Theta d I/11 FWHM Intensity Integrated Int
no. (deg) (n) (deg) (Counts) (Counts)
110 67.6900 1.38307 9 0.26000 11 130
111 68.2750 1.37264 12 0.23000 15 194
112 6€.9375 1.36106 14 0.25500 18 281
113 69.5658 1.35029 14 0.25830 18 212
114 70.0300 1.34248 3 0.14000 4 27
115 70.4513 1.33548 13 0.24930 16 200
116 71.1933 1.32337 10 0.10670 13 103
117 Td . TDT 1.31434 14 0.24500 18 254
118 72.3400 1.30519 4 0.12000 5 57
119 72.7658 1.29860 7 0.08170 9 62
120 73.0983 1.29351 7 0.13670 9 61
121 73.6675 1.28491 6 0.05500 7 32
122 74.0980 1.27851 15 0.35600 19 349
123 74.4740 1.27298 11 0.13200 14 87
124 74.9475 1.26611 15 0.18500 19 188
125 75.4520 1.25889 6 0.06400 7 36
126 75.9062 1.25249 8 0.06750 10 34
127 76.4383 1.24509 17 0.22330 22 229
128 76.9140 1.23857 20 0.25200 26 336
129 77.4983 1.23068 12 0.18060 15 127
130 77.9625 1.22451 6 0.07500 7 38
131 78.3533 1.21938 12 0.29330 15 197
132 78.8976 1.21233 24 0.29810 30 436
133 79.2941 1.20726 17 0.24170 22 264
134 80.0000 1.19837 24 0.24000 30 230

2. Perhitungan ukuran kristal dengan metode Debye-Scherrer

Untuk menghitung ukuran kristal menggunakan persamaan Debye-Scherrer:

D= ukuran kristal (nm)

k= faktor bentuk

kA

- pB cos @

A= panjang gelombang sinar X yang digunakan pada waktu pengukuran (nm)

= lebar setengah puncak pada difraktogram (radian)

6= sudut Bragg (radian)

peak 26 7] 6 (rad) cos @ FWHM B k A D
52,0000 35,3533 17,6767 0,3085 0,9528 0,4933 0,0086 0,94 0,1541 17,6566
99,0000 62,6600 31,3300 0,5467 0,8542 10,4800 0,0084 0,94 0,1541 20,2396
43,0000 29,9700 14,9850 0,2615 0,9660 0,4266 0,0074 0,94 0,1541 20,1382

D rata-rata=

19,3448
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LAMPIRAN 5
Hasil Karakterisasi BET
farNOMAInsments
E1994-22007 Quantachromelnstruments Quantachrome J
version10.01 RETRUMERTS
Gptimizing partich performance
Analysis Report
TN, Date:2015/05/11 N, Date:5/M12/2015
SamplelD:Amanda Filename: CAQCestaPhysisorbi1 10520155ampel  A.gps
sampleDesc:  Jampsls Comment:
Sampleweight 0.1252g SampleVolume: Occ
OutgasTime: 3.0hrs Dutgaslemp: 280.0C
Analysisgas: Mitrogen BathTemp: 773K
Press.Tolerance: 0.0500.050(ads/des) Equiltime: 8050z eciads/des) Equiltimeout 121205 ec(ads/des)
AnalysisTime:  284.7min Endofrun: 201505/1117:33:26 Instrument: MovaStations
CelllD: 92
Isotherm’Linear
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) ! ! ! ! !
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0.00 | : | : :
| ] | ] ]
i i i i i
i i i i i
i i i i i
i i i i i
i i i i i
| ] | ) ]
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i i i i i
i i i i i
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(515 5] ! ! ! ! !
- : : : : :
0.000.20 0.40 0.60 0.80 100 1.09

RelativePressure,F P

o — Reportid-500820710:20 15051 2100401447} Pagel af 1
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AN

01994.22007 umiashramsinstruments Quantachrome )
version10.04 RETRUMERTS
Optimizing partick performance

Analysis Report

QN Date:2015/06/11 DneralonhOys UNS Date:5/12/2015
SamplelD:Amanda Filename: CAQCdatsPhysisorb 10520155ampel A.qps
samplalesc:  SamMBPElS Comment:
Sampleweight  0.1252g SampleNolume:  Occ
QutgasTime: 3.0hrs Quigaslemp:  280.0C
Analysisgas: Nitrogen BathTemmp: 773K
Press. loleranee: 0.05000.050(ads/des) Equiltime: 50/80seciads/des) Eauiltimeount 12001205 ec(ads/des)
AnalysisTime: 284.7min Endafrun: 2015005M1117:33.26 Instrument: Meovastations
Celln: 92

Multi-PointBET
ReductionParametersData
Adsorbate Nitrogen Temperature T7.350x
MolecWt.:28.013, CrossSection: 162008 LigvidDensity:  0.8085x%
Multi-PointBE TData \
RelativelPressure. Volume@3TE 1[W((Po/P)-1)] RelativelPressure  Volume@sTE 1/IWI((PoP)-1]]
[PiPol l[egial [R/Pol legiol

3.70770e-02 10.8354 2.8433e+00 1.99771e-01 157169 1.2709e+01

5.25370e-02 11.5511 3.8409e+00 2.24531e-M1 16.3306 1.4186e+01

7.46470e-02 12.3478 E22T1e+00 24945301 16,8553 1.5684e+01

9.90840e-02 13.0%31 B.7209e+00 2 74214e-1 17 6087 1.7167e+01

1.24224e-01 13.8033 8.2221e+00 2.99030e-01 18.2536 1.669%e+01

1.48302e-01 14,4841 0. 7153e+00 3.44573e-1 19,4430 2.1673e+01

1.745085e-01 16.0988 1.1209e+01

I
Slope= 60.463
Intercept= 6.630e-01
i6d = 0.995939
C constant= 92 196
SurfaceArea= B6.973mg

Cussne bt s gl Mo ot mamanm S0 SO0 ST PR AT R,

Repartid 24450720120 150512100508652}Page of 1
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forNOVAInstimments
E1994-22007 Quantachrom elnstruments QUEI'IE&CI’I rome J
version10.01 METRUMERTS
Optimizing partiche performance
Analysis Report
Qv Date:2015/06/M11 INOY, Date:5M2/2015
SamplelD:Amanda Filename: CQCdats\Physisorbi1 10520 155ampel  A.qps
Samplelesc: Comment:
Sampleweight: 0.1252g SampleVolume: Occ
OutgasTime: 3.0hrs H 280.0C
Analysisgas: Mitrogen BathTemp: 773K
Press.Tolerance: 0.050/0.050(ads/des) iltime: B0/e0sec(ads/des) 1201 20s ec(ads/des)
AnalysisTime: 284.7min Endofrun: 2050511173326 Instrument: MovaStationa
CelllD: 92
SinglePointSurfaceArea
DataReductionParametersData :
Adsorbate Nitrogen Temperature T7.350x
Molec WE.:23.013, CrossSectiom:  18.2004 LiquidDensity: 0.808q:
SinglePointSurfaceAreaData
Relative|Pressure Volume@sTP 1[W([P/Po}-1]] Slope Surf.Area
[FiPa] [cclg) [mig]
2.55030e-01 18.2535 1.869%e+01 825319 EB.6919
3.445973=-01 19.4430 2. 1673e+01 62.8245 EG 4325

Q_Hxl'wn.j.'.'l'-\'_"n‘“hb‘d:u.:h-‘hl:'.JJTMIE'H!‘\\FWWM:{J 10734578 T 2015051 21005171 B}Pﬂ.g elof1
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Quantachrome

HETRUMENTS

Optimizing parficle performance
Analysis Repnrt
Q, Date:2015/0811 oy, Date:5/12/2015
SamplelD:Amanda Filename: "-u....-:aia \Physisorbid 10520 15Sampel A.gps
sampleRess: SAMRELS Comment:
Sampleweight 0.1252g SampleVolume: Occ
OutgasTime: 3.0hrs Duigaslemp: 280.0C
Analysisgas: Mitrogen BathTemp: 773K
Press.Tolerance: 0.05000.050(ads/des) Equiltime: g0/60s ec(ads/des ) Equiltimeout: 12011 20sec(ads/des)
AnalysisTime: 284.7min Endofrun: 21505M117:33:26 Instrument: MovaStationd
CelliD: o2
Area-Volume Summary
DataReductionParametersData
Adsorbate Mitrogen Temperature T7.350
Molec.Wt.:28.013, CrossSection: 182004 LiquidDensity: 0.808qxc

Surface Area Data

MultiPoint BET...

Langmuir surface area...
BJH method cumulative adsorptlm sun‘a::e area..
BJH method cumulative desorption surface area..
DH method cumulative adsorption SUMA0e @Iea........ooeeeeeeee e
DH method cumulative desorption SUMAce @I8a. .. ... e e e
t-method external surfacearea....._......__.
DR method miCropore area. e

Pore Volume Data

Total pore volume for pores with Radius

less than 99210 A at PIPO = 099024 oo
BJH method cumulative adsorption pore volume...
BJH method cumulative desorption pore volume.
DH method cumulaiive adsorption pore volume. ..
DH method cumulative desorption pore volume. .
DR method micropore wolume .

HK method cumulative pore \rolume
SF method cumulative pore wolume.

Pare Size Data

Average pore Radius .
BJH method adsorptlon pon-} Radlus (Mode Dv[r}} -

BJH method desorption pore Radius (Mode Dv(r))....
DH method adsorption pore Radius (Mode Dw(r)}.....
DH method desorption pore Radius (Mode Dw(r)l.
DR method micropore Half pore width................
DA method pore Radius (Mode)...
HEK method pore Radius (Mode)...
SF method pare Radius (Moge)

h.697e+01 m3g
9.273e+01 mAlg
4 494e+01 mAlg
6.185e+01 mg
4.535e+01 m3g
6.264e+01 mfg
5.697e+01 mAig
7.266e+01 mAig

3.076e-01cclg
2.993e-01cclg
3.095e-01 cclg
2.899e-01cc/g
3.027e-01cclg
2582e-02celg
2.249e-02 cclg
2.306e-02 cc/g

1.080e+02 A
1.701e+01 A
8.951e+01 A
1.701e+01 A
8.951e+01 A
1.617e+01 A
9.000e+00 A
1.838e+00 A
2261e+00 A

st e — Reportid [67104505:20 1505 12100527543} Paget of 1
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lr,.r“_
Quantachrom;\]

HETAUMENTS

Optimizing partiche performance

Analysis

"y

Date:2015/06/11

Report

‘"

Date:5M12/2015

SamplelD:Amanda Filename: CAQCdsts Physisorbl 1 10520155ampel  A.qps
Sampleless: SAMRELA Comment:
Sampleweight: 0.1252g SampleVolume: Occ
OutgasTime: 3.0hrs H 280.0C
Analysisgas: Mitrogen BathTemp: 773K
Press.Tolerance: 0.08000.050(ads/des) iltime: 8l80sec(ads/des) 121 20sec(ads/des)
AnalysisTime: 284.7min Endofrun: 2005/081117:.33:26 Instrument: MovaStationd
CelllD: g2
TotalPoreVolume

DataReductionParametersData .

Adsorbate Nitrogen Temperature T7.350x
Molec.Wt.:258.013; CrossSection: 182004 LiquidDensity:  0.808qx:

TotalPoreVolumesummary

TotalPoreVolums

Totalporevolume=3.0Tés01ccigfor
poressmallerthan92. 1A{Radius)
atRiBo=0 %5024

Cuapnane hrormabici sI-Chaeae ol Horan e acdic ot Sl s 21 S 0T G AT AT,

Reportid:[14303530:201 505 12100536170}Pageiof 1
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.f"r(_
Quantach rom;\]

2199422007,
version10.01 HETRUMERTS
Optimizing partick performance
Analysis Report
Qv Date:2015/06M11 TperalpnNOyA UNS Date:5/M2/2015
H Filename: C:AQCdats\Physisorbi1 10520155ampel  A.gps
amplelesc: Comment:
Sampleweight 012529 aampleMalume: Occ
QuigasTime: 3.0hrs Quigaslemp:  280.0C
Analysisgas: Mitrogen BathlLemp: TT.3K
Press. Jolerange: 0.05000.050(ads/des) Eaquiltime: B0/60sec(ads/des) 1201205 ec{ads/des)
AnalysisTime: 284.7min Endafrun: 2015/05/1117.33:26 Instrument: MevaSiationd
Celln: 52
| eductionParametersData
Adsorbate Nitrogen Temperature T7.350
Molec.Wt.:28.013, CrossSection: 182004 LiguidPDensity: 0808k
[a]
AyerageRoelizesummant
hyeraseporeRadius=  1.07969s-024

AR A I L A Ml 0 YL 2 i T R AT S R AT,

Reportid{1138463800:2015051 2100543206} Pag et of 1



LAMPIRAN 6

78

Kondisi Optimum Adsorpsi

1. pH Optimum

1.1. Kurva Kalibrasi

04 -

035 +

©
N °
a0 W

Absorbansi
o
N

0.15 +

0.1 +

0.05 +

y =0.1735x + 0.0124
R?=0.9784

1.2. Perhitungan Hasil Uji AAS
y =0,1735x + 0,0124
a. pH4,01

_ (y-0,0124)

Co
0,1735

_ (0,3569-0,0124)
- 0,1735

(o]

=1,985 mg/L

1 1.5 2 2.5

Konsentrasi (ppm)

y= absorbansi, X = konsentrasi

(y—0,0124)
Ct -
0,1735
(0,2237-0,0124)
Ct =
0,1735
= 1,218 mg/L
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b. pH 4,99
-0,0124 -0,0124
Co = u Ct - u
0,1735 0,1735
(0,3460-0,0124) (0,2034-0,0124)
Co= Ct =
0,1735 0,1735
=1,924 mg/L =1,101 mg/L

1.3. Hasil Perhitungan

Tabel 9. Data Pengamatan Variasi pH

Massa Volume

Co Ct Co-Ct Ce ge
Mo PR esorben A0 AL (mgiL) (mglL)  (mglL) (mgigL)  (mglg

401 00143 0,01 0,3569 0,2237 1,985 1,2179 0,7677 53,6869 0,5369

499 00101 0,01 0,3464 0,2034 1,9251 1,1009 0,8242 81,6047 0,8160
6,03 0,01 0,01 03256 0,1374 2,0455 0,8368 1,2087 120,8657 1,2087
801 0,0111 0,01 0,2611 0,0234 14334 0,0634 13700 123,4260 1,2343
8,99 0,01 0,01 0,0972 0,006 05786 -0,0071 0,5857 58,5704 0,5857

ko =

2. Waktu Kontak Optimum

2.1. Kurva Kalibrasi

0.45 T

04 + y =0.1567x + 0.005
035 + R? = 0.9986

03 T
0.25 +
0.2 T
0.15 +
0.1
0.05 +

Absorbansi

0 0.5 1 1.5 2 2.5 3
Konsentrasi (ppm)



2.2. Perhitungan Hasil Uji AAS
y =0,1567x + 0,005
a. Waktu Kontak 10 menit

(y_O'OOS)
Co=—"7"
0,1567

_ (0,1854-0,005)

Co
0,1567

=1,151 mg/L
b. Waktu Kontak 120 menit

_ (y—0,005)
°7 0,1567

_ (0,1854—-0,005)

0=

80

y = absorbansi, x = konsentrasi

_ (y—0,005)

Ci
0,1567

_ (0,0335-0,005)

Ci
0,1567

=0,182 mg/L

_(y—0,005)
Y7 01567

_ (0,0221-0,005)
. =

0,1567 0,1567
=1,151 mg/L = 0,109 mg/
2.3. Hasil Perhitungan
Tabel 10. Data Pengamatan Variasi Waktu Kontak
No. Waktu Massa Volume A A Co Ct Co-Ct Co- ge
® adsorben larutan awal  akhir  (mg/L) (mg/L) (mg/L) Ct/g (mg/q)
(9) (L)
1 10 0,01 0,01 0,1854 0,0335 1,1514 0,1819 10,9695 96,95 0,9695
2 30 0,01 0,01 0,1854 0,0227 1,514 0,113 11,0384 103,84 1,0384
3 40 0,01 0,01 0,1854 0,0219 1,1514 0,1079 1,0435 104,35 1,0435
4 50 0,01 0,01 0,1854 0,0205 1,1514 0,0989 1,0525 105,25 1,0525
5 60 0,01 0,01 0,1854 0,0198 1,1514 0,0945 1,0569 105,69 1,0569
6 120 0,01 0,01 0,1854 0,0221 1,1514 0,1091 1,0423 104,23 1,0423
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3. Optimasi Konsentrasi

3.1. Kurva Kalibrasi

04 +
0.35 + y = 0.1407x + 0.0042
03 +
0.25 +
0.2 +
0.15 +
0.1 +
0.05 +

absorbansi

0 0.5 1 1.5 2 2.5 3
konsentrasi (mg/L)

3.2.  Perhitungan Hasil Uji AAS
y =0,1407x + 0,0042 y= absorbansi, x= konsentrasi
a. Konsentrasi Awal Terukur 0,968 ppm

_ (y-0,0042) (y—0,0042)
= f = —————

© 0,1407 0,1407

_ (0,1404-0,0042) _ (0,0086-0,0042)

Co Ci
0,1407 0,1407
= 0,968 mg/L = 0,031 mg/L
(2x pengenceran)
= 1,936 mg/L
b. Konsentrasi Awal Terukur 3,622 ppm
C = (¥—0,0042) = 3,622 mg/L
°" 0,1407
c = (0,25910,0042)
°T 01407  =y-00042)
0,1407
=1,811 mg/L

_(0,0130-0,0042)

t
(2x pengenceran) 0,1407



= 0,063 mg/L

3.3. Hasil Perhitungan

Tabel 11. Data Pengamatan Variasi Konsentrasi Adsorbat

82

No. massa volume Aawal A 1/f x Co Ce Co-Ce ge
adsorben larutan akhir Co (mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/g)
(9) (L) (mg/L)
1 0,01 0,01 0 0 0 0 0 0 0
2 0,01 0,01 0,048 0,001 0338 0338 0,001 0337 0,337
3 0,01 0,01 0968 10,0086 0968 1,936 0,031 1,905 1,905
4 0,01 0,01 10,3768 10,0162 2,648 2,648 0,086 2562 2,562
5 0,01 0,01 10,1984 0,0076 1,38 2,76 0,025 2,735 2,735
6 0,01 0,01 0,228 10,0103 1,59 3,18 0,043 3,137 3,137
7 0,01 0,01 0,013 0,0013 1,811 3622 0,063 3559 3,559
8 0,01 0,01 03722 0,029 2616 5232 0176 5,056 5,056
9 0,01 0,01 10,2005 0,0238 1,395 6,975 0,14 6,835 6,835
10 0,01 0,01 10,2049 0,0776 1,484 14,84 0,551 14,289 14,289
11 0,01 0,01 10,2198 10,2024 1593 1593 1,465 14,465 14,465




LAMPIRAN 7
Kinetika Adsorpsi

8.1. Model Kinetika Langmuir-Hinselwood

83

y =0.0128x + 1.3658
sl R?=0.3197
g 2
g -
= 15 ¢+
L
8 17
< o5+
0 20 40 60 80 100 120 140
t/Co-Ct
Persamaan:
C
lTlC—j k.t
+K=
Co_Ct Co_Ct
Perhitungan:
Y=0,0128x + 1,3658
k1= slope = 0,0128/ menit
ko = intersept = 1,3951 L/mol
8.2. Model Kinetika Lagergren
No Waktu Co Ct Co-Ct Co-Ct/g qt ge-qt In (ge-qt)
(t) (mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/g)
1 0 11514 11,1514 0 0 0 11,0569 0,05534
2 10 11,1514 0,1819 0,9695 96,95 0,9695 0,0874 -2,43726
3 30 11,1514 0,113 11,0384 103,84 11,0384 0,0185 -3,98998
4 40 1,1514 0,1079 11,0435 104,35 11,0435 10,0134 -4,3125
5 50 1,1514 0,0989 11,0525 105,25 11,0525 0,0044 -5,42615
6 60 1,1514 10,0945 11,0569 105,69 1,0569 0 #NUM!
7 120 11,1514 0,1091 11,0423 104,23 11,0423 0,0146 -4,22673




In (ge-qt)

y =-0.0207x - 1.9865

R?=0.1406

20

Persamaan:

Perhitungan:

40

y =-0,0207x + 1,9865

k; = Slope = 0,0207

8.3. Model Kinetika Ho

60 t(s) 80

Qe = intersep = 1,9865 mg/g.

100

In(qe—qy) =Ing.—k.t

120

140

84

no waktu massa volume Co Ct Co-Ct Co-Ctlg qt t/qt
(9] adsorben  larutan  (mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/g)
(9) (L)
1 0 0,00 0,01 1,1514 1,1514 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
2 20 0,01 0,01 11514 0,2183 10,9331 93,3100 0,9331 21,4339
3 30 0,01 0,01 11514 0,1130 11,0384 103,8400 1,0384 28,8906
4 40 0,01 0,01 1,1514 0,1079 11,0435 104,3500 1,0435 38,3325
5 50 0,01 0,01 1,1514 10,0989 1,0525 105,2500 1,0525 47,5059
6 60 0,01 0,01 1,1514 0,0945 11,0569 105,6900 1,0569 56,7698
7 120 0,01 0,01 1,1514 10,1091 11,0423 104,2300 1,0423 115,1300
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140 T

120 + y =0.955x + 0.1268
R*=0.9999
100 +

80 +

t/qt

60 +

40 +

20 +

0 20 40 60 80 100 120 140

Persamaan:

Perhitungan:

Y=0,955x + 0,1268
Slope = 1/qe, maka ge = 1,0471 mg/g
Intersep = 1/h, maka h = 7,8864 mg/g menit

h = kqe?, maka k = 7,1926 g/mg menit



LAMPIRAN 8

Isotherm Adsorpsi

86

massa Vvolume Aawal A akhir Co Coxf Ce Ce (mol/L) ge qe Celge In Ce In ge

@ (UL (mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/g)  (moliL)  (g/L)
0,01 0,01 0,0486 0,0024 0,338 0,338 0,001 8,89601E-09 0,337 2,998E-06 0,0029674  -18,5377 -12,7176
0,01 0,01 0,1984 0,0076 1,38 2,76 0,025 2,224E-07 2,735 2,433E-05 0,0091408 -15,3188 -10,6238
0,01 0,01 0,228 0,0103 1,59 3,18 0,043 3,82528E-07 3,137 2,791E-05 0,0137074 -14,7765 -10,4866
0,01 0,01 0,013 10,0013 1,811 3,622 0,063 5,60448E-07 3,559 3,166E-05 0,0177016 -14,3945 -10,3604
0,01 0,01 0,2005 0,0238 1,395 6,975 0,14 1,24544E-06 6,835 6,08E-05 0,0204828 -13,596 -9,70785
0,01 0,01 0,2049 10,0776 1,484 14,84 0551  4,9017E-06 14,289 0,0001271 0,0385611 -12,2259 -8,97042
0,01 0,01 0,2198 0,2024 1,593 1593 1,465 1,30326E-05 14,465 0,0001287 0,1012789  -11,2481 -8,95818




7.1. Model Isotherm Langmuir

0.12
01 y =7012.4x + 0.0087
’ R%=0.9858

0.08
=)
S~
50
o 0.06
O
S~
Q
O

0.04

0.02

0 T T T T T T T
0.E+00 2.E-06 4.E-06 6.E-06 8.E-06 1.E-05 1.E-05
Ce (mol/L)
Persamaan:
C, 1 Ce
— +

qe B KLQmax Qmax

Perhitungan:

Y=7012,4x + 0,0087 r’=0,9858

Slope =

dmax

1
Omax = 7012,4

=0,0001426 mol/g = 16,0302 mg/g

Intersep =
AmaxKL

1
- 0,0001426 x 0,0087

KL

= 806048,5886 L/mol

E =RT InK

1.E-05
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= 8,314 JK™ x (27+273) x In 806048,5886
= 8,314 x 300 K x 13,5999
= 33920,8688 J/mol
=33,92086 kJ/mol
7.2. Model Isotherm Freundlich

14 -+
y =0.538x - 2.5674

-12 + R?=0.9753
.10 +

In ge

-10 -12 -14 -16 -18 -20
In Ce

Persamaan:
1
Ing. = InK¢ +;ln C.
Perhitungan:
Slope = 1
p - n

1

" 0,538
=1,8587
Intersep = log K¢
K =0,0767 mol/g

=8621,847 mg/g



LAMPIRAN 9

1. Proses Titrasi

Foto Dokumentasi Penelitian

89



3. pH akhir titrasi tercapai

4. Serbuk Fe3;O,telah terbentuk dan dapat ditarik magnet

90



5. Pengaturan pH larutan ion logam kadmium (I1)

6. Proses adsorpsi

91



92
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