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ABSTRAK

SINTESIS MAGNETIT TERLAPISI ASAM SALISILAT (Mag-AS) DAN
APLIKASINYA UNTUK ADSORPSI-REDUKSI [AuCl,]

Oleh:
Khikmatun Khasanah
09630039

Pembimbing:
Maya Rahmayanti, M.Si
NIP 19810627 200604 2 003

Pada penelitian ini telah disintesis magnetit terlapisi asam salisilat
menggunakan metode kopresipitasi dan dipelajari aplikasinya untuk adsorpsi-
reduksi [AuCl,]". Tujuan utama penelitian ini adalah untuk mengembangkan suatu
material yang dapat digunakan untuk proses adsorpsi-reduksi [AuCl,]” yang lebih
efektif.

Sintesis dilakukan menggunakan metode kopresipitasi pada temperatur
60°C, digunakan NaOH sebagai agen pengendap, larutan garam Fe**/Fe®* dengan
perbandingan molar 2:1 dan larutan asam salisilat 0,05 M. Padatan Mag-AS hasil
sintesis dikarakterisasi dengan spektrofotometer inframerah dan difraktometer
sinar-X. Aplikasi Mag-AS untuk adsorpsi-reduksi [AuCls] dipelajari dengan
mengkaji pengaruh pH, waktu interaksi dan isoterm adsorpsi.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa Mag-AS tidak hanya memiliki
kemampuan adsorpsi yang baik, tetapi juga memiliki sifat magnet sehingga proses
pemisahan kembali mudah dilakukan dengan medan magnet eksternal. Adsorpsi
optimum [AuCly]" oleh Mag-AS tercapai pada pH 3 dengan kesetimbangan
adsorpsi-reduksi selama 120 menit. Kapasitas adsorpsi [AuCls]" menggunakan
Mag-AS mengikuti pola isoterm Langmuir sebesar 6,53 x 10™ mol/g.

Kata kunci: Magnetit, Asam Salisilat, Adsorpsi-Reduksi, Larutan [AuCl,]

XVii



BAB |
PENDAHULUAN
A. Latar Belakang

Kebutuhan akan alat-alat elektronik terus meningkat setiap tahun.
Terlebih lagi perkembangan teknologi yang inovatif serta strategi pemasaran yang
memikat menyebabkan penggantian peralatan elektronik berlangsung lebih cepat
sehingga produksi alat-alat elektronik pun terus ditingkatkan. Peningkatan
produksi dan penggunaan alat elektronik yang terus meningkat sebanding dengan
jumlah limbah elektronik yang dihasilkan. Setiap tahun 20-50 juta ton limbah
elektronik dan listrik dihasilkan di dunia. Limbah jenis ini terus meningkat
sedikitnya 3-5% per tahun (Gramatyka et al., 2007).

Limbah elektronik merupakan buangan barang elektronik yang sudah
tidak digunakan lagi serta limbah yang dihasilkan oleh pabrik barang-barang
elektronik. Secara umum, limbah elektronik mengandung plastik (30%), oksida
keras (30%) dan logam (40%). Logam yang terkandung dalam limbah tersebut
antara lain tembaga (20%), nikel (2%), timah (4%), dan timbal (2%). Selain itu
juga terdapat logam bernilai jual tinggi seperti perak (0,02%) serta emas (0,1%)
(Gramatyka et al., 2007). Menurut Parajuli et al.. (2006) meskipun kandungan
emas dalam satu set peralatan elektronik lebih rendah dibandingkan dengan logam
lainnya ternyata jumlah ini lebih tinggi dibandingkan dengan kandungan emas
dalam bijihnya.

Dengan adanya kandungan logam berharga terutama emas dalam limbah

elektronik, berbagai penelitian tentang pemisahan logam emas tersebut dari



larutannya telah dikembangkan. Beberapa metode yang telah dilakukan antara
lain: elektrolisis, adsorpsi dengan karbon aktif atau resin penukar ion, reduksi
untuk mengendapkan emas dengan reagen, seperti sulfur klorida, pemisahan
dengan membran, adsorpsi-reduksi (Sun dan Yen, 1993).

Di antara metode yang telah dilakukan, metode adsorpsi dianggap
sebagai metode yang paling murah, mudah dioperasikan, sederhana serta memiliki
kapasitas yang besar (Thomas dan Crittenden, 1998). Selain metode adsorpsi,
dalam penggunaan metode di atas diperlukan proses pemisahan padat-cair untuk
membersihkan larutan dari pengotornya. Adanya komplikasi dan biaya tambahan
dalam proses pemisahan tersebut membuat proses adsorpsi menjadi lebih menarik.
Metode adsorpsi ini didasarkan pada interaksi ion logam dengan gugus fungsional
yang ada pada permukaan adsorben dan biasanya terjadi pada permukaan padatan
yang kaya gugus fungsional seperti -OH, -NH, -SH, dan —-COOH (Stum dan
Morgan, 1996).

Proses pengambilan kembali (recovery) emas telah berhasil dilakukan
oleh Ogata dan Nakano (2005) menggunakan senyawa tannin yang memiliki
banyak gugus hidroksi (-OH). Penelitian ini dilakukan dengan cara adsorpsi-
reduksi, dimana adsorpsi dan reduksi Au(lll) menjadi Au(0) yang terjadi
bersamaan dan disertai terjadinya oksidasi gugus hidroksi senyawa tannin.

Salah satu material yang sudah dikenal untuk untuk adsorpsi emas adalah
magnetit (Alorro et al.., 2010). Magnetit memiliki permukaan yang luas serta situs
permukaan yang reaktif sehingga dapat mengikat senyawa organik secara alami.

Selain itu juga dapat digunakan untuk memisahkan dan menghilangkan protein,



serta senyawa molekul biologi lainnya. Untuk mengoptimalkan penggunaan
magnetit sebagai adsorben untuk recovery emas, material ini masih memerlukan
metode untuk mereduksi emas yang teradsorpsi menjadi bentuk murninya.
Shishehbore et al.. (2011) telah menggunakan magnetit nanopartikel terlapisi
silika dan dimodifikasi dengan asam salisilat dapat dengan mudah membawa dan
memisahkan logam target.

Dalam penelitian Santosa et al.. (2011), pelapisan magnetit dengan
senyawa organik asam humat dapat mereduksi [AuCls]. Proses reduksi
disebabkan adanya gugus karboksilat (-COOH) dan gugus hidroksi (-OH) yang
mereduksi Au(ll) menjadi Au(0). Pemisahan Au(0) ini dilakukan dengan
ekstraksi fasa padat dari adsorben menggunakan medan magnet dari luar,
sehingga adsorben dapat digunakan kembali (reuse).

Berdasarkan keberhasilan penelitian yang telah dilakukan sebelumnya,
penelitian ini diharapkan dapat menghasilkan magnetit terlapisi asam salisilat
yang dapat digunakan sebagai adsorben sekaligus reduktor yang dapat digunakan
kembali. Selain itu juga diharapkan dapat digunakan sebagai adsorben yang
ramah lingkungan. Asam salisilat merupakan senyawa organik yang memiliki
gugus hidroksi (-OH) sehingga dapat mereduksi ion Au(lll) menjadi Au(0).
Proses pemisahan dilakukan dengan menggunakan medan magnet luar, sehingga

adsorben akan ditarik oleh medan magnet luar dan akan dihasilkan Au(0).



B. Batasan Masalah

Agar pembahasan dalam penelitian ini tidak meluas, maka diambil

pembatasan masalah sebagai berikut:

1.

Senyawa organik yang digunakan untuk melapisi magnetit adalah asam
salisilat.

Metode yang digunakan dalam sintesis magnetit terlapisi asam salisilat adalah
metode kopresipitasi secara langsung.

Sumber emas (Au) pada penelitian ini adalah larutan HAuUCI,.

Parameter kondisi optimum yang akan diteliti dalam interaksi Mag-AS
dengan larutan HAuCl, yang akan diteliti adalah pH reaksi (2-7), waktu
reaksi (15, 30, 45, 75, 90, 120,180, dan 240 menit) dan konsentrasi larutan
HAuCI, (10, 30, 60, 80, dan 100 ppm).

Penggunaan Mag-AS belum dijadikan sebagai adsorben yang dapat dapat
digunakan kembali (reuse).

Model isoterm yang digunakan adalah isoterm Freundlich dan isoterm

Langmuir.



C. Rumusan Masalah
Dari uraian di atas, dapat dibuat rumusan masalah sebagai berikut:
1. Bagaimana Kkarakterisasi Mag-AS vyang disintesis dengan metode
kopresipitasi secara langsung?
2. Bagaimana kemampuan adsorpsi-reduksi Mag-AS terhadap larutan
HAuCI, pada variasi pH, variasi waktu, dan variasi konsentrasi?
3. Bagaimana isoterm adsorpsi [AuCl,]” pada Mag-AS?
D. Tujuan penelitian
Berdasarkan perumusan di atas, maka tujuan penelitian ini adalah:
1. Mengetahui  karakterisasi Mag-AS yang disintesis dengan metode
kopresipitasi.
2. Mengetahui kemampuan adsorpsi-reduksi Mag-AS terhadap larutan HAuCl,
pada variasi pH, variasi waktu, dan variasi konsentrasi.
3. Mengetahui model isoterm adsorpsi yang sesuai untuk adsorpsi [AuCl,]” pada
Mag-AS.
E. Manfaat penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan beberapa manfaat
diantaranya:
1. Memberikan informasi karakteristik Mag-AS hasil sintesis dengan metode
kopresipitasi.
2. Memberikan informasi tentang kemampuan Mag-AS dalam mengadsorpsi
dan mereduksi Au(lll) dalam variasi pH dan waktu, sehingga selanjutnya

dapat digunakan untuk pengolahan limbah emas sesungguhnya.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat diambil
kesimpulan sebagai berikut:
Karakterisasi Mag-AS dengan metode kopresipitasi secara langsung diketahui
dengan menggunakan FTIR dan XRD. Berdasarkan data FTIR, pelapisan
asam salisilat berhasil dilakukan dengan adanya gugus C=C, C=0, O-H, dan
COOH pada magnetit. Dari data XRD diketahui difraksi kubik spinel
magnetit berdasarkan puncak-puncak difraksi Indeks Miller [220], [311],
[400], [511], dan [440].
. Adsorpsi optimum Mag-AS dilakukan pada pH 3 selama 2 jam pada
konsentrasi 60 ppm
Model isoterm yang sesuai untuk penelitian ini adalah model isoterm
Langmuir dengan kapasitas adsorpsi Mag-AS sebanyak 6,53 x 10™ mol/g.
Saran

Dengan adanya berbagai keterbatasan dalam penelitian yang telah
dilakukan, maka untuk pengembangan lebih lanjut disarankan untuk
dilakukan beberapa penelitian berikut:
1. Perlu dilakukan penelitian mengenai kinetika adsorpsi ion [AuCl,]" pada

Mag-AS.

2. Perlu dilakukan penelitian mengenai pemisahan logam Au(0) dari

permukaan Mag-AS sehingga adsorben dapat digunakan kembali.
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3. Perlu dilakukan penelitian mengenai pengaruh adanya logam lain terhadap
proses adsorpsi.

4. Perlu dilakukan pelapisan magnetit menggunakan senyawa-senyawa
organik yang lain khususnya yang mempunyai gugus hidroksi

5. Perlu dilakukan penelitian mengenai aplikasi adsorben yang digunakan

dalam penelitian ini pada limbah elektronik.
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Lampiran 2

Spektra Mag-AS
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Lampiran 3

Tabel JCPDS untuk magnetit

dA)

T

=~

—

4,8424
2,9653
2,5288
2,4212
2,0968
1,9241
1,7120
1,6141
1,4286
1,3978
1,3261
1,2790
1,2644
1,2106
1,1744
1,1208
1,0919
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Lampiran 4
Hasil Titrasi NaOH 0,001 M pada Mag-AS
1. Tabel hasil titrasi NaOH pada Mag-AS

mL NaOH 0,001
M pH Mag-AS
0 3,948
0,1 4,231
0,2 5,229
0,3 6,919
0,4 8,585
0,5 9,57
1 10,097
1,2 10,434
1,4 10,664
1,6 10,931
1,8 10,682
2 10,8
3 11,181
4 11,326
5 11,389
6 11,416
7 11,444
8 11,461
9 11,468
10 11,521

pH larutan

N =
o N B

o N b O

Magnetit-as.salisilat vs NaOH

}
0 2 4 6 8 10 '

volume NaOH

12
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Lampiran 5

57

Tabel Hasil Perhitungan Pengaruh Variasi pH Terhadap adsorpsi [AuCl,]™

pada Mag-AS
[AuCly]
[AuCly]” | [AuCly] terserap
pH awal (mg/L) | akhir (mg/L) | (mg/L) % terserap
2 23,3855 0,0003 23,3852 99,998717
3 23,9955 0,0307 23,9648 99,872059
4 23,7055 0,1044 23,6011 99,559596
5 23,4455 0,5587 22,8868 97,617027
6 23,0355 0,2563 22,7792 98,887369
7 23,1155 0,2563 22,8592 98,89122




Lampiran 6

Pengaruh Variasi waktu terhadap adsorpsi [AuCl4]” pada Mag-AS

1. Kurva standar

Grafik Larutan Standar

0,4

g y = 0,0008x + 0,004
802 w/r?mgl
5 ;
.g 0 - T T T 1
0 10 20 30 40
Konsentrasi
2. Grafik pengaruh absorbansi
waktu (menit) | % terserap
15 89,18097
30 92,76037
45 93,92272
75 96,27434
90 97,86391
120 97,75999
180 96,95943
240 97,02871
waktu vs % terserap
100
98
240
% 96 75
g 94 45
(]
R » / 30
R T
88
0 50 100 150 200 250 300

waktu (menit)
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Lampiran 7

Data Isoterm Adsorpsi

1. Grafik standar isoterm adsorpsi

59

Absorbansi

0,25

0,2

0,15

0,1

0,05

y =0,0075x + 0,0023
R2 = 0,999

pH
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1. Isoterm Langmuir

[Au3+ akhir]

(mg/L) (Ce) Ce/qe (g/L)

0,334285714 | 0,03894273
1,812857143 | 0,08711501
11,78428571 | 0,52576971

25,85 | 1,17802895
39,72571429 | 1,82061633

Isoterm Langmuir

Ce (mg/L)

y = 0,0454x + o;OO}V‘

1,5 R2=0,999
=
S~
]
o 1
o
S~
()]
o

0,5

0 T T T T 1
0 10 20 30 40

50

Grafik Ce (mg/L) terhadap Ce/q. pada isoterm Langmuir
R*=0,999
r =0,999

Ce/ge = 1/qmax X KL + 1/0gmax X Ce

Ce/ge = 0,007 + 0,045 Ce

Slope = 1/qmax = 0,045

Omax = 1/ 0,045 = 22,222 mg/g = 6,53 x 10™ mol/g
intersep = 1/(Qmax X Kp) = 0,007
KL =6,429 L/mg = 2185860 L/mol

Energi adsorpsi = -AG = RT In K_

61



= 8,314 J/IK mol x 301 K x In (2185860)
= 8,314 J/K mol x 301 K x 14,598
=36531,7 J/mol

= 36,5317 kJ/mol

2. Isoterm Freundlich

Log Ce Log qe

-0,47588 | 0,933691
0,258364 | 1,318271
1,071303 | 1,350508
1,412461 | 1,341305
1,599072 | 1,338853

Isoterm Freundlich

5 y=0,1736x+1,1223

W

1
+,

\

Log qe

-1 -0,5 0 0,5 1 1,5 2
Log Ce

Grafik log C, terhadap log g pada isoterm Freundlich
log ge = In Kg +1/n log Ce
log qe = 1,122 + 0,173 C¢
intersep = log Kr = 1,122

Kr = 13,243 mg/g = 3,895 x 10™ mol/g
Slope =1/n=0,173

n=5,78
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