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Air limbah yang mengandung logam tembaga (Cu) merupakan isu penting yang
memiliki dampak signifikan pada lingkungan dan kesehatan manusia. Sumber
pencemaran air oleh logam tembaga di antaranya kegiatan industri,
pertambangan, dan penggunaan produk sehari-hari yang mengandung tembaga,
seperti pestisida dan fungisida. Salah satu upaya untuk meminimalisir dampak
logam tembaga adalah metode adsorpsi menggunakan nanopartikel NiO dengan
memanfaatkan tumbuhan pakcoy (Brassica rapa L..). Pakcoy diketahui memiliki
sifat hiperakumulator yang terbukti memiliki struktur akar yang kuat, dan
toleransi yang tinggi terhadap logam berat seperti Cu dan Hg. Adsorben
nanopartikel NiO dikarakterisasi menggunakan SEM-EDX, FTIR, dan XRD.
Hasil uji SEM-EDX menunjukkan nanopartikel berbentuk heksagonal berpori,
sferikal, dan cenderung teraglomerasi dengan luas permukaan rata-rata pori
adsorben adalah 12 nm. Hasil uji FTIR menunjukkan adanya gugus fungsi NiO
pada puncak bilangan gelombang 530 cm™, adapun analisis XRD menunjukkan
bahwa puncak dominan terbentuk pada sudut 45° dengan intensitas 700 cps,
mengindikasikan kurva mineral NiO.. Hasil uji adsorpsi menunjukkan bahwa
penurunan kadar logam Cu mencapai 95,056%, dengan variasi pH 7.
Konsentrasi awal Cu sebesar 50 ppm mengalami penurunan menjadi 2,472 ppm,
dengan menggunakan massa nanopartikel sebanyak 0,7 gram. Berdasarkan uji
isoterm, adsorpsi logam Cu menggunakan nanopartikel NiO mengikuti model
isoterm Freundlich yaitu R? = 0,86034, dibandingkan dengan linieritas isoterm
Langmuir yaitu R? sebesar 0,8592.
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Wastewater containing copper metal (Cu) metal is an important issue that has a
significant impact on the environment and human health. Sources of water
pollution by copper metal include industrial activities, mining, and the use of
daily products that contain copper, such as pesticides and fungicides. One effort
to minimize the impact of copper metal is the adsorption method using NiO
nanoparticles by utilizing the pak choy plant (Brassica rapa L.). Pakcoy is
known to have hyperaccumulator properties which are proven to have a strong
root structure and high tolerance to heavy metals such as Cu and Hg. The NiO
nanoparticle adsorbent was characterized using SEM-EDX, FTIR, and XRD.
The SEM-EDX test results show that the nanoparticles are hexagonal in shape,
porous, spherical, and tend to agglomerate with an average surface area of the
adsorbent pores of 12 nm. FTIR test results show the presence of the NiO
functional group at a peak wave number of 530 cm™, while XRD analysis shows
that the dominant peak is formed at an angle of 45° with an intensity of 700 cps,
indicating a NiO2 mineral curve. The results of the adsorption test showed that
the reduction in Cu metal content reached 95.056%, with a pH variation of 7.
The initial Cu concentration of 50 ppm decreased to 2.472 ppm, using a
nanoparticle mass of 0.7 grams. Based on the isotherm test, the adsorption of
Cu metal using NiO nanoparticles follows the Freundlich isotherm model,
namely R? = 0.86034, compared to the linearity of the Langmuir isotherm,
namely R? of 0.8592.
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Peningkatan populasi dan kegiatan industri berbanding lurus dengan
pencemaran air, sehingga menjadi masalah yang menantang bagi para peneliti
karena ancaman yang terus meningkat bagi kesehatan manusia maupun lingkungan
(Hamdan dkk., 2019). Pencemaran badan air akibat limbah kegiatan industri
merupakan salah satu ancaman yang akan berdampak langsung terhadap
masyarakat dan lingkungan sekitar. Proses pencemaran badan air menyebabkan
terjadinya akumulasi berbagai jenis polutan di lingkungan perairan seperti logam
berat, bakteri, patogen dan polutan organik (Monica dkk., 2023). Ancaman utama
bagi kesehatan manusia yang berasal dari zat pencemar logam berat air diantaranya
yaitu tembaga (Cu), timbal (Pb), kromium (Cr), merkuri (Hg) dan arsenik (As)
(Hamdan dkk., 2020).

Logam berat dapat masuk ke badan air melalui berbagai sumber industri,
kilang, pembangkit listrik tenaga batu bara, baterai, produksi baja dan
electroplating (penyepuhan) (Cheng dkk., 2021). Keberadaan logam berat di
lingkungan menimbulkan masalah ekologis berupa toksisitas dan efek karsinogenik
karena bersifat non bio-degradable dan terakumulasi dalam organisme hidup
(Sachan dkk., 2021). Proses peleburan logam berat tembaga (Cu) menghasilkan
banyak debu, ampas bijih dan larutan limbah yang mengandung logam berat
beracun, yang tidak hanya menyebabkan kerusakan jangka panjang pada air tanah
dan tanah, tetapi juga memasuki rantai makanan manusia melalui air dan tanaman
yang terkontaminasi (Han dkk., 2022).

Pusat pertumbuhan ekonomi di pesisir utara Aceh tepatnya di Kota
Lhokseumawe dan Kabupaten Aceh Utara, telah berjalan selama 35 tahun yang
diprakarsai oleh PT Arun LNG dan industri turunannya kemudian pemerintah
memutuskan untuk merevitalisasi kawasan industri PT. Arun LNG menjadi
Kawasan Ekonomi Khusus (KEK) Arun Lhokseumawe (Peraturan Pemerintah

Nomor 5, 2017). Di wilayah KEK tersebut akan dikembangkan sebagai kawasan



industri migas, agro industri, serta industri logistik seperti ekspor/impor,
pergudangan dan sektor komersil lainnya.

Secara geografis, wilayah KEK Arun Lhokseumawe berbatasan langsung
dengan perairan selat Malaka, ditelusuri garis pantai sepanjang 12 kilometer. Hal
ini memperlihatkan bahwa KEK Arun Lhokseumawe merupakan wilayah pesisir.
Berdasarkan letak geografis, perairan pesisir ini akan menjadi tujuan akhir dari
berbagai limbah cair dari industri dan pemukiman yang ada di sekitar KEK Arun
Lhokseumawe. Secara umum konsentrasi tembaga di pesisir Kota Lhokseumawe —
Kab. Aceh Utara masih berada di bawah baku mutu Kepmen-LH 51 tahun 2004
tentang Baku Mutu Air Laut yakni < 0,008 mg/L, namun hasil pengukuran bulan
Mei 2015 konsentrasi logam tembaga mencapai nilai maksimum sebesar 0,01 mg/L
yang mengisyaratkan bahwa saat itu perairan pesisir Kota Lhokseumawe-Kab.
Aceh Utara tercemar oleh tembaga yang diduga berasal dari kawasan industri
pesisir ini (Komarawidjaja dkk., 2017).

Air limbah yang mengandung logam tembaga (Cu) merupakan isu serius
yang memiliki dampak serius pada lingkungan dan kesehatan manusia. Sumber
pencemaran air oleh logam tembaga berasal dari berbagai sektor, seperti industri,
pertambangan, dan penggunaan produk sehari-hari yang mengandung tembaga,
seperti pestisida dan fungisida (Dewa dkk., 2017). Pencemaran air limbah oleh
tembaga dapat menimbulkan dampak berupa toksisitas bagi organisme air,
gangguan pada ekosistem air dan kematian massal serta kehilangan
keanekaragaman hayati.

Air limbah yang tercemar tembaga dapat membahayakan kesehatan
manusia jika digunakan sebagai sumber air minum atau dalam pertanian.
Akumulasi logam tembaga dalam tubuh manusia dapat mengakibatkan gangguan
pada sistem pencernaan, hati, neurologis, ginjal, sistem reproduksi, serta dapat
menyebabkan alergi atau ruam pada tubuh manusia (Sumarlin dan Harsono, 2020).
Lebih lanjut, terkumpulnya logam tembaga dalam tubuh manusia juga dapat
menyebabkan kerusakan sel dan DNA vyang berkontribusi pada risiko
perkembangan kanker. Sehingga Cu merupakan logam berat yang umum

ditemukan dalam sistem air yang bersifat karsinogenik pada konsentrasi rendah dan



menyebabkan disfungsi ginjal, kanker dan fibrosis paru bahkan kematian (Cheng
dkk., 2021).

Air limbah yang terkontaminasi logam beracun membutuhkan bahan
pengolahan yang berkualitas baik, selektif, stabil (katalitik, termal, dan mekanik),
dapat direproduksi dan dapat digunakan kembali untuk digunakan dalam sistem
pengolahan (Sharma dkk., 2021). Beberapa metode pengolahan yaitu teknologi
membran, flokulasi, koagulasi/flokulasi, presipitasi kimia, pertukaran ion, metode
elektrokimia, fitoremediasi dan metode bioremediasi telah digunakan untuk
pengolahan air dan air limbah (Sachan dkk., 2021).

Umumnya metode pengolahan air secara konvensional yaitu koagulasi-
flokulasi, sedimentasi dan filtrasi tidak efektif untuk menghilangkan logam beracun
di dalam kisaran 1 — 100 mg/L (Panji dkk., 2016). Selain itu, kekurangan metode
pengolahan air secara konvensional yang memanfaatkan proses flokulasi-
koagulasi, sedimentasi dan filtrasi berupa prosedur pembuangan yang mahal,
penggunaan bahan kimia yang tinggi, konsumsi energi yang tinggi, pembentukan
lumpur/polutan sekunder yang besar dan kondisi operasi yang sensitif (Siong dkk.,
2021). Dalam mengatasi kekurangan tersebut, metode adsorpsi terbukti sebagai
pendekatan yang lebih tepat, praktis, dan terampil dalam menghilangkan logam
beracun dari air limbah industri. Metode ini dikenal karena kinetika yang cepat,
kapasitas serapan yang tinggi, efisiensi, selektivitas, dan mudah dalam
pengoperasiannya (Qu, 2018).

Adsorpsi adalah cara mudah yang paling tepat untuk menghilangkan
pencemar anorganik ataupun polutan mikro organik (Liliana dkk., 2018). Adapun
proses adsorpsi ini didasarkan pada molekul zat terlarut (adsorbat) terakumulasi
pada permukaan adsorben padat, dan efisiensi lebih dikaitkan dengan sifat
adsorben. Adsorpsi terdiri dari tiga fase: transportasi adsorbat dari fase cair ke
permukaan adsorben padat, adsorpsi analit ke permukaan adsorben padat, dan
transportasi adsorbat dalam partikel adsorben (Siong dkk., 2021).

Ukuran partikel merupakan tolak ukur utama dari adsorben. Semakin kecil
ukuran partikel maka semakin besar reaktivitasnya karena luas penampang partikel

semakin besar. Ukuran kecil memungkinkan partikel dapat lebih optimal



mendegradasi berbagai lingkungan biologis, sehingga bahan dengan ukuran
partikel antara 1 — 100 nm didefinisikan sebagai nano (Lee dkk., 2019).
Nanopartikel biasanya berukuran <100 nm setidaknya dalam satu dimensi spasial.
Karena luas permukaan spesifiknya yang sangat tinggi dan mampu mengurangi
ketidaksempurnaan pada permukaan, nanopartikel memiliki karakteristik kimia,
fisik, optik, listrik, magnetik dan biologis yang sangat unik (Kumari dkk., 2019).
Semua sifat tersebut menjadikan nanopartikel sebagai adsorben yang sangat baik,
dan efektif terhadap berbagai macam polutan seperti logam berat pada limbah cair
(Yang dkk., 2019).

Salah satu di antara banyaknya oksida logam nanopartikel, yang menarik
perhatian para peneliti adalah Nikel (1) Oksida (NiO). Senyawa NiO memiliki
banyak manfaat di berbagai bidang, di antaranya untuk sensor gas, superkapasitor,
bahan magnet, semikonduktor, katalis, oksida padat dan obat-obatan. NiO dapat
diaplikasikan sebagai semikonduktor fotokatalis dalam mendegradasi kadar
pencemar limbah cair (Kusumaningrum dkk., 2022). Penelitian terdahulu tentang
adsorpsi nano-oksida NiO dalam mengolah timbal, kromium heksavalen, arsenik
dan warna dapat menurunkan hingga lebih dari 95%, serta pengurangan COD
dilaporkan sekitar 50% (Panji dkk., 2016). Sintesis nanopartikel NiO dengan
ukuran 26 nm adalah adsorben yang efektif untuk menghilangkan tembaga, nikel
dan kromium dari limbah cair. Efektivitas adsorpsi sangat bergantung pada pH,
dosis adsorben dan waktu kontak (Hamdan dkk., 2019).

Nanopartikel NiO menunjukkan keunggulan dibandingkan dengan
nanopartikel logam lainnya, terutama dalam hal aktivitas katalitik yang lebih tinggi,
struktur permukaan yang lebih reaktif, dan ketersediaan situs adsorpsi yang lebih
tinggi untuk logam Cu. Sifat kristal dan energi permukaan nanopartikel NiO
memberikan keunggulan dengan struktur yang berpori dan teraglomerasi (Joudeh
dan Linke, 2022). Bentuknya yang asimetris dan heksagonal juga memperkuat
efektivitasnya dalam merusak jaringan dan sel konsentrasi pencemar, serta
kemampuan nanopartikel NiO mengadsorpsi limbah logam tembaga (Uddin dkk.,
2021). Di sisi lain, nanopartikel CuO meskipun memiliki situs adsorpsi yang

memadai, mungkin tidak seoptimal dalam hal sifat kimia yang diperlukan untuk



berinteraksi secara efektif dengan ion logam Cu. Adapun nanopartikel CuO
kestabilannya kurang yang mengakibatkan desorpsi lebih cepat atau kurang efisien
dalam mendegradasi limbah logam, namun nanopartikel CuO efektif sebagai
antibakteri (Naika dkk., 2018; Tian dan Liu, 2021).

Proses pembuatan nanopartikel seperti NiO dan Ag umumnya berpotensi
menimbulkan masalah terhadap ekologi lingkungan. Beberapa penelitian terdahulu
menemukan dengan memanfaatkan ekstrak kulit jeruk keprok, tangkai jagung dan
kulit buah delima untuk mengurangi logam berat (Kotp dkk., 2019). Namun, belum
ada yang memanfaatkan ekstrak daun pakcoy (Brassica rapa L.) sebagai sintesis
hijau nanopartikel NiO guna mengadsorpsi logam Cu?* pada limbah cair industri.
Pakcoy diketahui memiliki sifat hiperakumulator karena tergolong dalam family
Brassicaceae yang terbukti memiliki struktur akar yang kuat, toleransi yang tinggi
terhadap logam berat, dan mampu menyerap logam berat seperti Cu dan Hg (Junyo
dkk., 2017). Karena mudahnya budidaya tanaman pakcoy dan diasumsikan dapat
berpotensi menjadi tanaman akumulator logam berat Cu?*, penggunaan pakcoy
menjadi alasan utama sebagai adsorben limbah logam berat pada penelitian ini.

Berdasarkan latar belakang tersebut, maka dilakukan penelitian mengenai
sintesis hijau nanopartikel NiO menggunakan ekstrak daun pakcoy (Brassica rapa
L.) sebagai adsorben yang menjadi teknologi baru dalam metode pengolahan air

limbah logam berat.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan uraian pada latar belakang di atas, maka dapat dirumuskan
beberapa masalah dari penelitian ini antara lain:

1. Bagaimana karakteristik nanopartikel NiO dari sintesis hijau menggunakan
ekstrak daun pakcoy (Brassica rapa L.)?

2. Bagaimana efektivitas nanopartikel NiO dari sintesis hijau menggunakan
ekstrak daun pakcoy (Brassica rapa L.) sebagai adsorben logam berat tembaga
(Cu?") serta kapasitas adsorpsi melalui pemodelan isoterm Langmuir dan
Freundlich?



1.3 Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah di atas, tujuan penelitian ini adalah sebagai

berikut:

1. Untuk menganalisis karakteristik nanopartikel NiO dari sintesis hijau
menggunakan ekstrak daun pakcoy (Brassica rapa L.).

2. Untuk menganalisis efektivitas nanopartikel NiO dari sintesis hijau
menggunakan ekstrak daun pakcoy (Brassica rapa L.) sebagai adsorben logam
berat tembaga (Cu®*) serta kapasitas adsorpsi melalui pemodelan isoterm

Langmuir dan Freundlich.

1.4  Manfaat Penelitian
Dengan mengetahui tujuan dari penelitian ini maka manfaat yang
didapatkan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Menjadi referensi dalam melakukan penelitian sejenis terkait adsorpsi limbah
logam berat Cu?* menggunakan nanopartikel NiO dari sintesis hijau ekstrak
daun pakcoy (Brassica rapa L.).

2. Memberikan informasi terhadap pengembangan teknologi pengolahan limbah
logam berat Cu?* dengan adsorpsi nanopartikel NiO dari sintesis hijau ekstrak

daun pakcoy (Brassica rapa L.).

1.5 Batasan Penelitian

Pada penelitian ini hanya berfokus pada pengukuran penurunan logam berat
tembaga (Cu?*) terhadap pengaruh variasi massa adsorben, pH, dan konsentrasi
awal logam Cu serta kapasitas adsorpsi nanopartikel NiO melalui pemodelan

isoterm Langmuir dan Freundlich.



BAB II
TINJAUAN PUSTAKA

2.1  Tumbuhan Pakcoy

Sayuran pakcoy (Brassica rapa L.) dikenal memiliki rasa yang manis,
memiliki kandungan protein, vitamin dan mineral yang tinggi serta bermanfaat
sebagai agen yang potensial melawan kanker. Ada dua variasi pakcoy yang populer
yaitu pakcoy dengan daun hijau dan pakcoy dengan daun ungu. Perbedaan utama
antara dua varietas ini adalah kandungan pigmen antosianin (Wang dkk., 2015).

Pakcoy dengan daun ungu mengandung lebih dari lima belas jenis
antosianin dengan total ~3 mg/g berat kering, sedangkan daun hijau hampir tidak
mengandung antosianin. Zat antosianin merupakan pigmen flavonoid yang larut
dalam air yang berperan menimbulkan warna merah, ungu dan biru yang khas pada
tumbuhan (Deng dkk., 2020). Pada penelitian ini jenis sayuran pakcoy yang
digunakan merupakan pakcoy hijau, dikarenakan pakcoy dengan varietas ungu
memiliki kandungan tembaga (Cu) yang lebih besar daripada pakcoy hijau,
sehingga menghambat pertumbuhan pakcoy ungu dan berakibat pada akumulasi
unsur hara yang dimiliki oleh pakcoy ungu sangat minim untuk mengadsorpsi
logam berat pada penelitian ini (Deng dkk., 2020).

Pakcoy atau Brassica rapa var. chinensis adalah salah satu tumbuhan yang
diketahui memiliki kemampuan hiperakumulasi (Junyo dkk., 2017). Beberapa
penelitian telah menunjukkan bahwa pakcoy mengandung beberapa jenis asam
amino, termasuk cysteine, methionine, dan histidine. Kandungan asam amino
tersebut diyakini berperan dalam mekanisme hiperakumulasi logam-logam berat di
dalam jaringan pakcoy (Zhang dkk., 2023).

Cysteine dan methionine, dua jenis asam amino yang ditemukan dalam
pakcoy, memiliki gugus sulfhidril (-SH) yang mampu berinteraksi dengan ion-ion
logam, membentuk senyawa kompleks yang lebih stabil, dan memindahkan ion-ion
logam dari akar ke daun tumbuhan. Histidine, yang juga ditemukan dalam pakcoy,
diketahui memiliki gugus imidazolik yang mampu membentuk ikatan dengan ion-

ion logam seperti nikel, tembaga, dan seng (Ajsuvakova dkk., 2020).



2.2 Nanopartikel NiO

Nikel merupakan salah satu unsur logam transisi yang bermanfaat dalam
industri  kimia. Unsur ini memiliki beberapa karakteristik penting yang
dimanfaatkan dalam pengaplikasiannya, seperti tahan terhadap korosi dan panas,
konduktivitas panas dan listrik yang cukup rendah, kekuatan impak (ketahanan
terhadap pembebanan cepat) dan keuletan yang tinggi serta dapat membentuk alloy
dengan unsur logam lain (Wanta dkk., 2019).

NiO adalah senyawa yang menarik perhatian karena memiliki banyak
manfaat di berbagai bidang, di antaranya untuk sensor gas, superkapasitor, bahan
magnet, semikonduktor, katalis, katoda baterai, anoda sel bahan bakar oksida padat
dan obat-obatan. NiO dapat diaplikasikan sebagai semikonduktor fotokatalis dalam
mendegradasi limbah logam berat, yang mana limbah tersebut bila dibiarkan
berpotensi membahayakan lingkungan dan kesehatan hingga menyebabkan kanker
(Kusumaningrum dkk., 2022).

Nanopartikel NiO (nikel oksida) memiliki sifat unggul dalam mengadsorpsi
logam berat karena memiliki luas permukaan yang besar, sehingga memungkinkan
adanya interaksi yang lebih kuat antara nanopartikel dengan logam berat yang akan
diadsorpsi. Luas permukaan yang besar pada nanopartikel NiO disebabkan oleh
ukurannya yang sangat kecil, yakni berkisar antara 1 hingga 100 nanometer
(Abdassah, 2017). Struktur kristal NiO memiliki kekakuan yang tinggi dan stabil,
sehingga memungkinkan adanya ikatan yang kuat antara atom NiO dan logam berat
yang diadsorpsi. Hal ini dikarenakan struktur kristal NiO memiliki jumlah ikatan
kovalen yang lebih besar daripada logam lain seperti besi atau aluminium. Selain
itu, sifat hidrofilik pada permukaan nanopartikel NiO juga memungkinkan adanya
interaksi dengan ion logam berat yang bersifat hidrofilik (Uddin dkk., 2021).

Nanopartikel juga bertujuan untuk mengatasi kelarutan zat aktif yang sukar
larut, memperbaiki bioavailabilitas yang buruk, memodifikasi sistem penghantaran
obat sehingga obat dapat langsung menuju daerah yang spesifik, meningkatkan
stabilitas zat aktif dari degradasi lingkungan, memperbaiki absorbsi suatu senyawa
makromolekul dan mengurangi efek iritasi zat aktif pada saluran cerna (Abdassah,

2017). Penelitian terbaru mengenai nanopartikel NiO memberikan hasil yang



memuaskan dalam beberapa bidang keilmuan karena memiliki celah pita adsorpsi
yang lebar, memiliki ukuran partikel yang kecil dan sifat semikonduktor yang
maksimal (Uddin dkk, 2022). Nanopartikel NiO banyak digunakan dalam baterai,
superkonduktor, fotokatalitik dan analisis katalitik.

Beberapa penelitian sebelumnya telah menunjukkan bahwa nanopartikel
NiO sangat berguna dalam bidang kimia dan biologi seperti adsorpsi polutan dan
warna, sehingga nanopartikel NiO ini dapat bersifat anti-inflamasi, anti mikroba,
anti kanker dan berpotensi sitotoksik. (Uddin dkk., 2022). Senyawa sitotoksik
merupakan suatu senyawa atau zat yang dapat menghambat pertumbuhan tumor
dan kanker (Pratiwi dan Nurlaeni, 2020).

2.3  Green-Synthesis

Sintesis hijau atau green synthesis merupakan salah satu metode dalam
sintesis nanopartikel menggunakan mikroba, tanaman, alga, ragi, bakteri, dan jamur
(D. Handayani, 2022). Sintesis hijau dinilai mudah dilakukan dan ramah dilakukan,
hal ini dikarenakan produk yang dihasilkan rendah toksisitas. Selain itu, metode ini
dipengaruhi tiga faktor utama yaitu ketersediaan dan penggunaan pelarut yang
ramah lingkungan, zat pereduksi yang baik, dan bahan stabilisasi yang tidak
berbahaya. Protein, enzim, gula, flavonoid, fenolat, dan sebagainya umumnya dapat
bertindak sebagai agen pereduksi dan penstabil dalam perlakuan sintesis hijau
untuk nanopartikel (Yosri dkk., 2021).

Sintesis nanopartikel melalui metode green synthesis memiliki kelebihan
berupa metode yang sederhana, murah, mudah dikarakterisasi dan kemungkinan
kegagalannya juga lebih rendah. Adapun keuntungan utama dari sintesis hijau
adalah menghasilkan produksi nanopartikel dengan toksisitas yang lebih rendah dan
dengan demikian menjadi kurang berbahaya bagi alam (Rana dkk., 2020). Manfaat
utama dari metode green synthesis ini yaitu memaksimalkan penggunaan sumber
daya yang tersedia secara alami, mengurangi penggunaan reagen dan pelarut
beracun, stabilitas produk, dan produk yang dihasilkan drapat digunakan dan
disimpan dengan mudah. Sehingga dapat disimpulkan, green synthesis adalah
produk sampingan dari pembangunan berkelanjutan yang memenuhi kebutuhan

generasi mendatang. Metode ini mengurangi polusi, meningkatkan kualitas
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lingkungan dan melibatkan penggunaan sumber daya yang tersedia secara alami
dengan menjaga keseimbangan alam (D. Handayani, 2022).

Pada sintesis nanopartikel NiO menggunakan tumbuhan pakcoy,
metabolisme sekunder dapat memainkan peran penting dalam proses sintesis.
Beberapa senyawa metabolit sekunder pada tumbuhan pakcoy seperti flavonoid,
fenolik, alkaloid, dan asam amino dapat berinteraksi dengan ion logam seperti Ni?*
dan berkontribusi pada proses pengurangan logam menjadi nanopartikel
(Ajsuvakova dkk., 2020). Salah satu contoh senyawa metabolit sekunder pada
tumbuhan pakcoy yang dapat berinteraksi dengan ion logam Ni?" adalah asam
amino. Asam amino dapat berperan sebagai agen redoks dalam proses sintesis
nanopartikel NiO. Selain itu, asam amino juga dapat membentuk ikatan kompleks
dengan ion Ni?* sehingga membantu dalam reduksi logam menjadi nanopartikel.
Beberapa penelitian menunjukkan bahwa asam amino seperti histidin, sistein, dan
lisin pada tumbuhan dapat mempercepat laju reduksi Ni?* menjadi nanopartikel
NiO (Rasheed dkk., 2016).

Selain itu, senyawa fenolik juga dapat berperan dalam proses sintesis
nanopartikel NiO pada tumbuhan pakcoy. Senyawa fenolik dapat berfungsi sebagai
reduktor alami untuk mereduksi ion logam menjadi nanopartikel, sekaligus dapat
membentuk ikatan kompleks dengan logam dan stabilisasi nanopartikel yang
dihasilkan. Beberapa penelitian menunjukkan bahwa senyawa fenolik seperti asam
galat pada tumbuhan dapat berkontribusi dalam sintesis nanopartikel NiO (Igbal
dkk., 2020). Dalam sintesis nanopartikel NiO menggunakan tumbuhan pakcoy,
senyawa metabolit sekunder tersebut berperan penting dalam proses reduksi dan
stabilisasi nanopartikel yang dihasilkan. Oleh karena itu, pemilihan tumbuhan
dengan kandungan senyawa metabolit sekunder yang tinggi dapat meningkatkan
efisiensi sintesis nanopartikel NiO (Igbal dkk., 2020).

2.4  Adsorpsi

Adsorpsi merupakan suatu keadaan dimana terjadinya akumulasi suatu
spesies terhadap suatu permukaan pada batas permukaan padatan-fluid. Adsorpsi
dapat terjadi karena adanya gaya tarik menarik antar adsorbat dan adsorben secara

elektrostatis. Penyebab lainnya adalah gaya tarik menarik yang diperbesar dengan
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ikatan koordinasi hidrogen atau ikatan van der wall. Jika adsorbat dan permukaan
adsorben berikatan hanya dengan gaya van der walls, maka yang dibicarakan
adalah adsorpsi fisik atau van der walls. Molekul yang teradsorpsi terikat secara
lemah dipermukaan dan panas adsorpsinya rendah. Adapun tujuan dari proses
adsorbsi adalah menghilangkan rasa, warna dan bau yang tidak diinginkan serta
material-material organik baik yang beracun maupun tidak dari suatu senyawa
(Yustinah dkk., 2019).

Apabila molekul yang teradsorpsi bereaksi secara kimia dengan permukaan,
maka fenomena yang terjadi disebut Chemisorption. Karena adanya ikatan kimia
yang terputus dan terbentuk selama proses, maka panas adsorpsinya mempunyai
nilai yang hampir sama dengan panas reaksi kimia (Yustinah dkk., 2019).

Pengaruh suhu sering digunakan dalam membedakan antara kedua
fenomena tersebut. Pada suhu ruang (25°C) adsorpsi biasanya berlangsung lebih
disebabkan oleh gaya intermolekuler oleh pembentukan ikatan kimia baru, atau
disebut adsorpsi fisik. Pada temperatur tinggi (antara 200°C — 400°C) dapat
memungkinkan energi aktifitas terbentuk atau adanya ikatan kimia yang pecah,
sehingga terjadi reaksi kimia dan fenomena ini disebut Chemisorption (Aprilia
dkk., 2019).

2.4.1 Jenis-Jenis Adsorpsi
Berdasarkan sifatnya adsorpsi digolongkan menjadi 2 jenis, yaitu adsorpsi
fisika (fisisorpsi) dan dan adsorpsi kimia (kemisorpsi) (Masruhin dkk., 2018):
a. Adsorpsi kimia
Adsorpsi kimia merupakan proses penyerapan yang melibatkan proses kimia,
yaitu pemutusan ikatan sehingga terjadi pembentukan senyawa baru pada
permukaan adsorben. Adsorpsi kimia banyak terjadi pada fase antara muka
padatan dengan cairan dan antara padatan dengan gas. Pada adsorpsi kimia
jumlah zat yang teradsorpsi hanya satu jenis.
b. Adsorpsi fisika
Proses adsorpsi yang terjadi karena adanya gaya van der walls, ikatan hidrogen

dan terjadi pada permukaan polar maupun non polar. Molekul yang teradsorpsi
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tidak terikat kuat pada permukaan adsorben. Pada adsorpsi fisika jumlah zat

yang teradsorpsi biasanya akan mencapai beberapa lapis.

2.4.2 Analisis Kinetika Adsorpsi

Analisis kinetika adsorpsi merupakan analisis yang menggambarkan

hubungan antara zat yang teradsorpsi oleh adsorben dengan tekanan atau

konsentrasi pada keadaan setimbang dengan temperatur tetap. Ada beberapa jenis

kinetika adsorpsi, antara lain (Handayani dan Sulistiyono, 2019):

a.

Kinetika adsorpsi model Langmuir

Isoterm adsorpsi Langmuir didasarkan pada asumsi bahwa setiap tempat
adsorpsi ekivalen dan kemampuan partikel untuk berada di suatu permukaan
tanpa tergantung bagaimana tempatnya atau tempat yang berdekatan dan
proses adsorpsi terjadi saat terbentuk lapisan tunggal (monolayer adsorption).
Kinetika adsorpsi model Freundlich

Isoterm adsorpsi Freundlich menggambarkan adsorpsi fisik yang terjadi pada
beberapa lapisan dan mempunyai ikatan yang tidak kuat. Model adsorpsi
Freundlich menggambarkan bahwa adsorben mempunyai permukaan yang
heterogen sehingga mengalami beberapa lapisan.

Kinetika adsorpsi model BET

Model Brauner, Emmet, dan Teller (BET) pada tahun 1938, mengasumsikan
bahwa langkah pertama dalam proses adsorpsi adalah adsorpsi molekuler
pertama, di mana gas diadsorpsi oleh permukaan padatan untuk membentuk
satu lapisan molekuler. Model ini juga mengasumsikan bahwa ada batasan
maksimum pada jumlah molekul gas yang dapat diadsorpsi oleh satu unit
permukaan. Selanjutnya, model BET menggambarkan bahwa setelah
pembentukan lapisan monomolekuler pertama, adsorpsi gas dapat terus
berlanjut membentuk lapisan-lapisan berikutnya (multilayer) yang disusun
secara berurutan di atas lapisan pertama.

Berdasarkan jenis-jenis isoterm adsorpsi tersebut, pada penelitian ini

menggunakan dua jenis pemodelan isoterm yaitu isoterm Langmuir dan isoterm

Freundlich.
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2.4.3 Faktor-Faktor yang Memengaruhi Proses Adsorpsi

Adapun faktor-faktor yang memengaruhi proses adsorpsi adalah sebagai

berikut (Wijayanti dkk., 2018):

a.

Jenis adsorbat

Tiap adsorben mempunyai karakteristik sendiri, adsorben yang baik untuk
mengadsorpsi zat yang satu belum tentu baik untuk zat lain.

Jenis zat yang diadsorpsi (adsorbat)

Zat yang bersifat asam akan lebih mudah diadsorpsi dengan adsorpsi basa,
begitu pula sebaliknya karena asam dan basa akan saling tarik-menarik
Konsentrasi zat adsorbat

Semakin tinggi konsentrasi adsorbat, maka semakin besar solut yang
teradsorpsi.

Luas permukaan adsorben

Semakin luas permukaan adsorben, maka semakin besar kemampuannya untuk
menarik solut (adsorbat).

Suhu dan tekanan operasi

Daya larut solven terhadap solut

Jika daya larut solven terhadap solut tinggi, maka proses adsorpsi akan
terhambat sebab gaya untuk melarutkan solut berlawanan dengan gaya tarik
adsorben terhadap solut.

Jumlah stage

Apabila adsorbsi dilakukan dalam jumlah stage yang banyak (multistage), akan
memberikan jumlah solut yang teradsorpsi lebih besar daripada operasi single

stage.

2.4.4 Adsorben

Adsorben merupakan zat padat yang dapat menyerap partikel dalam proses

adsorpsi. Adsorben yang sering digunakan dalam proses adsorbsi adalah arang aktif

atau karbon aktif. Untuk adsorben dengan luas permukaan dan berat tertentu, zat

yang diadsorbsi tergantung pada konsentrasi solut di sekitar solven. Semakin tinggi

konsentrasinya, semakin besar pula zat yang diadsorbsi. Proses adsorbsi adalah
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keadaan setimbang. Apabila kecepatan suatu zat ditambah atau dikurangi maka
akan terjadi keadaan setimbang yang baru (Ali dkk., 2020).

2.5 Logam Berat

Logam berat dapat diperoleh dari larutan, erosi batuan tambang dan
vulkanis. Proses alam seperti perubahan siklus alami mengakibatkan batuan-batuan
dan gunung berapi yang memberikan kontribusi yang sangat besar ke lingkungan.
Selain itu masuknya logam berat juga berasal dari aktivitas manusia, seperti
pertambangan minyak, emas dan batu bara, pembangkit tenaga listrik, pestisida,
keramik, peleburan logam dan pabrik-pabrik pupuk serta kegiatan industri lainnya
(Dewa dkk., 2017).

Adanya logam berat di perairan memiliki dampak yang berbahaya baik
secara langsung terhadap kehidupan organisme maupun efeknya secara tidak
langsung terhadap kesehatan manusia. Hal ini berkaitan dengan sifat-sifat logam
berat, yang mana beberapa logam berat berbahaya dan sering mencemari
lingkungan salah satu diantaranya adalah logam tembaga (Cu). Logam dalam
peranannya memiliki sifat berikut (Dewa dkk., 2017):

1. Memiliki kemampuan yang baik dalam penghantar listrik (konduktor);
2. Memiliki kemampuan yang baik dalam penghantar panas;

3. Memiliki rapatan yang tinggi;

4. Dapat membentuk alloy dengan baik;

5. Logam padat dapat ditempa dan dibentuk.

Tembaga termasuk salah satu logam berat yang terkandung dalam limbah
industri pelapisan logam. Tembaga dapat menimbulkan ancaman serius di
lingkungan karena bersifat non-biodegradable dan toksik walaupun dalam
konsentrasi rendah yaitu 0,0001 mg/L (Feng dkk., 2010).

Logam tembaga (Cu), mangan (Mn), kromium (Cr), besi (Fe) dan seng (Zn)
merupakan unsur hara mikro (mikronutrien), unsur yang dibutuhkan dalam jumlah
kecil di dalam tanah atau tanaman yaitu < 50 ppm (Wijayanti dkk., 2018). Jika unsur
hara mikro terlalu banyak terdapat di dalam badan lingkungan seperti tanah, sungai
dan laut maka badan lingkungan tersebut telah tercemar dan dapat berakibat fatal

terhadap kelangsungan hidup dari setiap makhluk hidup. Adapun kelarutan dari
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unsur-unsur logam dan logam berat dalam perairan dikontrol olenh (Amal dan
Tarakan, 2017):

1. pH badan air

2. Jenis dan konsentrasi logam dan khelat

3. Keadaan komponen mineral teroksidasi dan sistem yang berlingkungan redoks.

2.6  Karakterisasi Nanopartikel

2.6.1 XRD (X-Ray Diffraction)

Karakterisasi nanopartikel menggunakan X-ray Diffraction (XRD) adalah
metode analisis yang umum digunakan dalam ilmu material untuk memahami
struktur kristal dan sifat kristallografi suatu materi. Dalam konteks nanopartikel,
XRD dapat memberikan informasi tentang ukuran, bentuk, dan orientasi kristal
yang terdapat dalam suatu sistem nanopartikel. Beberapa aspek penting yang dapat
dikarakterisasi menggunakan XRD untuk nanopartikel diantaranya yaitu pola
difraksi, ukuran kristal dan tegangan ketegangan, struktur kristal, identifikasi fasa,
analisis struktur pori dan distribusi ukuran kristal, seta orientasi kristal (Minarni
dkk., 2018).

Adapun pada penelitian ini berfokus terhadap pola difraksi dan struktur
kristal nanopartikel NiO dari green synthesis tumbuhan pakcoy untuk melihat posisi
dan intensitas puncak-puncak difraksi, serta mengidentifikasi fasa kristalin yang
hadir.

2.6.2 FTIR (Fourier Transform Infra-Red)

Karakterisasi nanopartikel menggunakan Fourier Transform Infrared
(FTIR) adalah metode analisis yang memanfaatkan spektroskopi inframerah untuk
memahami sifat kimia dan struktur molekuler dari nanopartikel. FTIR dapat
memberikan informasi tentang ikatan kimia, fungsionalitas permukaan, dan
keberadaan senyawa tertentu pada nanopartikel. Beberapa aspek yang dapat
dikarakterisasi menggunakan FTIR untuk nanopartikel yaitu identifikasi senyawa,
analisis ikatan kimia, fungsionalitas permukaan, kemurnian senyawa, reaksi kimia

dan sintesis, serta pemantauan perubahan fase (Bouzekri dkk., 2023).
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Adapun pada penelitian ini berfokus pada pengidentifikasian senyawa dan
analisis ikatan kimia yang terdapat pada nanopartikel NiO menggunakan green-
synthesis tumbuhan pakcoy yang mencakup ikatan rangkap, ikatan hidrogen, ikatan
pi, dan ikatan kimia lainnya. Serta perubahan pada spektrum FTIR yang dapat
mencerminkan perubahan ikatan kimia selama sintesis atau modifikasi
nanopartikel. Pada penelitian ini akan dianalisis gugus fungsi dari bubuk
nanopartikel NiO diantaranya yaitu gugus fungsi NiO dengan bilangan gelombang
1380 — 1350 cm™*/840 — 815 cm™, asam amino dengan bilangan gelombang 3200 —
3500 cmt dan sulfhidril atau thiols (S-H stretch) dengan bilangan gelombang 2600
— 2550 cm™ (Nandiyanto dkk., 2019).

2.6.3 SEM-EDX (Scanning Electron Microscope-Energy Dispersive X-Ray)

Karakterisasi nanopartikel menggunakan SEM-EDX (Scanning Electron
Microscope-Energy Dispersive X-Ray) adalah teknik yang menggabungkan
mikroskopi elektron pencitraan (SEM) dengan analisis spektrum sinar-X (EDX).
Ini adalah metode yang umum digunakan untuk mengamati morfologi permukaan
dan distribusi unsur kimia pada sampel nanopartikel. Beberapa aspek yang dapat
dikarakterisasi menggunakan SEM-EDX untuk nanopartikel diantaranya morfologi
permukaan, ukuran partikel, analisis elemen, komposisi kimia, analisis permukaan,
dan pengukuran ketebalan sampel (Uddin dkk., 2021).

Adapun pada penelitian ini berfokus pada morfologi permukaan dan ukuran
nanopartikel NiO yang diukur menggunakan aplikasi ImageJ, kemudian dianalisis
elemen dan komposisi kimia yang terdapat pada bubuk nanopartikel, untuk
mendapatkan informasi tentang komposisi kimia relatif dari berbagai area pada
sampel. Ini dapat berguna untuk memahami distribusi unsur kimia di dalam

nanopartikel atau antara partikel yang berbeda (Igbal dkk., 2020).
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Studi mengenai green-synthesis nanopartikel dan pengaplikasiannya telah banyak dilakukan seperti yang terdapat pada Tabel

Tabel 2.1 Penelitian terdahulu mengenai green-synthesis nanopartikel dan pengaplikasiannya

Nanopartikel

Logam Bentuk Ukuran Material Sintesis Aplikasi Referensi
CuO Monoklinik sferikal 5-10 nm Gloriosasuperba L. Aktivitas antibakteri Naika dkk.,
(2018)
Cu Sferikal 23 - 94 nm Daun Thymus vulgaris  Pewarna organik Issaabadi dkk.,
(2015)
CuO Sferikal, monoklinik 26,6 nm Kacang kedelai hitam  Sel HelLa Nagajyothi
heksagonal (Glycine max) dkk., (2017)
Cu Kubik 27,65-8,19 Daun Centella asiatica Fotokatalis degradasi Markus dkk.,
nm dari metal oranye (2016)
Pd Sferikal 5nm Daun Euphorbia Suzuki-Miyaura Mohammed
granulate coupling Sajadi (2016)
Pd Batang 21,60 nm Lithidora hispidula Hidrogen peroksida Turunc dkk.,
(2017)
Pd Sferikal 2-22nm Filicium decipiens Aktivitas antibakterial Sharmila dkk.,
(2017)
Fe Nanokluster 9-31nm Daun Cupressus Penghilang warna Ebrahiminezha
sempervirens d dkk., (2018)
Fe - - Daun Spinacia Pengurangan BOD dan  Turakhia dkk.,
oleracea COD (2018)
Fes04 Sferikal 33 nm Daun Carica papaya Penghilang eutrofik air ~ Hussain dkk.,

limbah

(2016)




Ag Sferikal 20—-50 nm Lactobacillus casei Penyaluran obat, Korbekandi
pengobatan kanker, dkk., (2012)
pelabelan biologis

Ag Sferikal 28 — 122 nm  Klebsiella pneumonia, Reseptor optik, listrik Ahmad dkk.,

Eschericia coli, baterai, antimikroba (2010)
Enterobactercloacae

ZnO Sferikal 8 nm Aspergillus terreus Katalis, biosensing, Raliya dkk.,
penyalur obat, diagram  (2014)
molekuler nostik, sel
surya, dan pelabelas sel

Fesz04 - 43 — 57 nm Daun Ficus carica Antioksidan Ustun dkk.,

(2022)

CuO - Tidak diukur  Daun Azadircachta Antikanker Patil dkk.,

indica (2022)
Fes04 - 85 nm Daun Peltophorum Pendegradasi rhodomin  Shah dkk.,
pterocarpum (2022)
Fes04 - Tidak diukur  Biji Terminalia Pendegradasi metilen Singh dkk.,
chebula biru (2021)
ZnO - 118,6 nm Kulit Punica granatum  Antibakterial Abdelmigid
dkk., (2022)
NiO Sferikal 20— 65 nm Biji Lactuca serriols Pendegradasi warna Ali dkk.,
(2021)

CoO - Tidak diukur ~ Buah Vitis rotundifolia Pendegradasi pewarna Samuel dkk.,

asam biru (2020)

Sumber: (Samuel dkk., 2022; Singh dkk., 2018; Ying dkk., 2022).
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3.1 Rancangan Penelitian
Adapun tahapan umum yang dilakukan pada penelitian ini dibagi dalam
beberapa tahapan, yang dapat dilihat pada Gambar 3.1.
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Gambar 3.1 Bagan alir penelitian
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3.2 Preparasi Ekstraksi Pakcoy dan Larutan NiO
3.2.1 Preparasi Ekstraksi Pakcoy

Tumbuhan pakcoy yang digunakan merupakan pakcoy hidroponik siap
pakai dengan kualitas nutrisi yang terpenuhi. Tumbuhan pakcoy sebanyak +100
helai dipisah perhelainya, kemudian dicuci dengan air mengalir dan dilanjutkan
pencucian daun menggunakan aquadest. Selanjutnya daun pakcoy dicuci
menggunakan larutan Hidrogen klorida (HCI) dan dioven selama 24 jam dengan
suhu 105°C kemudian ditimbang (Deng dkk., 2020).

Gambar 3.2 Tumbuhan pakcoy (Brassica rapa L.)
Sumber: Dokumentasi pribadi, (2023)

3.2.2 Preparasi Larutan Logam Ni

Pada pembuatan larutan logam Ni, logam bubuk yang akan digunakan yaitu
Nickel nitrate hexahydrate (Ni(NOs)..6H20) sebanyak 29,1 gram dilarutkan sampai
1000 mL aquabidest (Rashid dkk., 2022). Pembuatan larutan Ni dilakukan dengan
cara dihitung menggunakan rumus sebagai berikut (Indah dkk., 2017):

Massa Nikel = Massa molar x Molar x VVolume (3.2

3.3  Alat dan Bahan
Adapun alat dan bahan yang dipergunakan dalam proses penelitian ini,
ditunjukkan pada Tabel 3.1.

Tabel 3.1 Alat dan bahan yang digunakan untuk eksperimen

No Alat dan Bahan Besar Satuan
Jumlah atau
Unit Jumlah

1 | Beaker glass 1000 ml 3 buah




3.4

dan Deng dkk. (2020) yang telah dimodifikasi dengan tahapan sebagai berikut:

a.

b.

2 | Erlenmeyer 1000 ml 3 buah
3 | Labu ukur 500 ml 3 buah
4 Magnetic stirrer SH-02 1 unit
5 | Seperangkat alat titrasi 1 unit
6 | Spatula/sudip 1 buah
7 | Corong gelas kimia 3 buah
8 | Centrifuge merek Magal 1 unit
9 | Oven laboratorium merek 1 unit
Universal UN55 Memmert

10 | Timbangan analitik Kern-Jerman 1 unit
11 | Tumbuhan pakcoy 5 kg

12 | Kertas saring whatman 1 pack
13 | Aquabidest 1 liter
14 | padatan Ni(NOs),.6H,0O 5 gram
15 [HCI0,1M 50 mL
16 | NaOHO0,1 M 50 mL
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Prosedur Eksperimen Green-synthesis NiO menggunakan Ekstrak

Daun Pakcoy

Langkah kerja dalam penelitian ini menggunakan metode Kotp dkk. (2019)

Pembuatan Ekstraksi Daun Pakcoy

1. Daun pakcoy yang sudah kering kemudian dihaluskan menggunakan

blender merek Sharp sampai menjadi bubuk hingga melewati ayakan

berukuran 15 mesh.

2. Selanjutnya bubuk pakcoy diambil sebanyak 30gram kemudian dilarutkan

dengan 300 ml aquabidest.

3. Larutan pakcoy dipanaskan selama 3 jam dengan suhu 60°C sambil diaduk

menggunakan magnetic stirrer SH-2 dan kecepatan pengadukan 750 rpm.

sebanyak 3 kali pengulangan hingga menghasilkan ekstrak.

Pembuatan Sintesis Nanopartikel NiO menggunakan Ekstrak Pakcoy

Larutan pakcoy disaring menggunakan kertas saring Whatman No. 42
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1. Larutan logam Ni(NO3)..6H20 sebanyak 100 mL ditambahkan ke dalam
100 mL larutan ekstrak dengan menggunakan buret sambil diaduk dengan
kecepatan 750 rpm dan suhu 60°C selama 3 jam.

2. Selanjutnya dilakukan penyesuaian pH pada larutan sintesis menjadi 7
(netral).

3. Larutan sintesis disentrifugasi selama 25 menit dengan kecepatan 3000
rpm.

4. Pelet hasil sentrifus dicuci dengan aquabidest dan alkohol sebanyak 3 kali.
Selanjutnya pelet dioven selama 3 jam dengan suhu 60°C.

5. Partikel yang telah dioven kemudian digerus hingga melewati ayakan 200
mesh.

Adapun modifikasi pada langkah kerja dilakukan dengan tujuan untuk
meningkatkan kualitas, efisiensi, dan relevansi penelitian. Modifikasi langkah kerja
dalam penelitian juga dilakukan untuk mengoptimalkan hasil penelitian dengan
penyesuaian parameter, penambahan kontrol eksperimental, dan perubahan metode

analisis.

3.5  Teknik Karakterisasi Nanopartikel NiO menggunakan Ekstrak Daun

Pakcoy
3.5.1 XRD (X-Ray Diffraction)

Pada teknik karakterisasi XRD nanopartikel NiO serbuk akan diidentifikasi
dan dianalisis dengan menggunakan difraktometer sinar-X (PANalytical,
Netherland) yang dilengkapi dengan tabung anoda berbahan Cu (tembaga) dan
mampu menghasilkan sinar-X dengan panjang gelombang 1,5406A (Minarni dkk.,
2018). Ukuran panjang gelombang yang telah dianalisis akan diidentifikasi dengan
persamaan Scherrer. Pengidentifikasian dan analisis XRD dilakukan di

Laboratorium Pusat Survei Geologi, Bandung, Jawa Barat.
D =k A/Bcosh (3.2)

Dengan “D” adalah ukuran kristal, “k” adalah bentuk konstanta yaitu 0,9,

“2” adalah panjang gelombang sinar-X yang memiliki nilai 1,5 x 10° m (Uddin
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dkk., 2021). Adapun mesin XRD ini bekerja dalam tegangan dan arus yang tinggi
yaitu 40kV dan 30mA.

3.5.2 FTIR (Fourier Transform Infra-Red)

Karakterisasi nanopartikel NiO menggunakan Spektrometer Bruker (Vertex
70 FTIR-FT Raman) yaitu dengan rentang rekaman bervariasi antara 400 — 4000
cm™ menggunakan teknik pelet (Bouzekri dkk., 2023). Bubuk nanopartikel NiO
diambil sebanyak 1 gram menggunakan spatula kemudian dibubuhkan ke atas
sensor spektrometer FTIR untuk dianalisis gugus fungsi pada bubuk secara
kualitatif, dan digunakan untuk analisa kuantitatif dengan menggunakan data
intensitas pada panjang gelombang tertentu untuk perhitungannya menggunakan
aplikasi Origin-Lab. Pengidentifikasian dan analisis FTIR dilakukan di
Laboratorium Multifungsi UIN Ar-Raniry, Banda Aceh.

Pada penelitian ini dianalisis gugus fungsi dari bubuk nanopartikel NiO
diantaranya yaitu gugus fungsi NiO dengan bilangan gelombang 1380 — 1350 cm-
1/840 — 815 cm™, asam amino dengan bilangan gelombang 3200 — 3500 cm™ dan
sulfhidril atau thiols (S-H stretch) dengan bilangan gelombang 2600 — 2550 cm
(Nandiyanto dkk., 2019).

3.5.3 SEM-EDX (Scanning Electron Microscope-Energy Dispersive X-Ray)

Pada tahapan karakterisasi ini, nanopartikel NiO akan diidentifikasi secara
morfologi dan distribusi ukuran partikelnya menggunakan scanning electron
microscope (SEM) yang dilengkapi dengan mesin EDX (EM (NOVA FEISEM-450
diaplikasikan dengan detector EDX) (Uddin dkk., 2021). Pengidentifikasian dan
analisis SEM-EDX dilakukan di Laboratorium Pusat Survel Geologi, Bandung,
Jawa Barat.

3.6 Eksperimen Penyisihan Logam
3.6.1 Pembuatan Larutan Cu Artifisial

Sebelum dilakukannya penyisihan logam Cu oleh nanopartikel NiO,
terlebih dahulu dilakukan pembuatan limbah logam Cu artifisal menggunakan
larutan tembaga(ll) nitrat (Cu(NOs3)2) dengan konsentrasi 50 ppm dari larutan baku
Cu(NOs3)2 1000 ppm (Fajriah dkk., 2017), dengan rumus sebagai berikut:
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V1 x M= Va X M2 (3.3)

3.6.2 Preparasi Adsorpsi Limbah Logam Cu menggunakan Nanopartikel

NiO

Pada tahap ini, eksperimen adsorpsi terhadap logam berat Cu dilakukan
dengan metode batch pada suhu ruang (20°C - 25°C) (Kotp dkk., 2019). Larutan
limbah artifisial disiapkan sebanyak 100 mL dalam erlenmeyer 250 mL, kemudian
ditambahkan nanopartikel. Larutan tersebut diaduk menggunakan waterbatch
shaker bersama beberapa parameter yang divariasikan dengan kecepatan 150 rpm
selama 60 menit. Variasi yang dibedakan pada eksperimen adsorpsi ini yaitu
parameter dengan variasi pH (5, 7 dan 9), dosis adsorben nanopartikel NiO (0,05,
0,1, 0,3 dan 0,7 gram), konsentrasi logam Cu awal (50, 100 dan 200 ppm) serta
waktu kontak selama 60 menit (Deng dkk., 2020). Adapun pemilihan waktu yang
cukup lama yaitu selama 60 menit memberikan waktu yang cukup bagi nanopartikel
NiO untuk berinteraksi dengan logam Cu dalam larutan. Selain itu beberapa
nanopartikel mungkin lebih efektif dalam kondisi asam, netral, atau basa. Oleh
karena itu, dalam penelitian ini dilakukan variasi nilai pH yang berbeda agar dapat
mengetahui bagaimana pH mempengaruhi proses adsorpsi. Selanjutnya,
eksperimen dengan dosis yang berbeda dapat membantu menentukan dosis yang
optimal untuk mencapai tingkat adsorpsi maksimal.

Logam berat Cu akan diadsorpsi oleh nanopartikel NiO yang telah disintesis
dan akan dievaluasi berdasarkan berbagai faktor, diantaranya waktu kontak, pH dan
massa adsorben (Bouzekri dkk., 2023). Adapun penyesuaian pH diatur dengan HCI
0,1 M dan NaOH 0,1 M, kemudian diperiksa kadar pH. Pada penelitian ini
dilakukan variasi pH dengan range yang mewakili pH asam, netral dan basa.
Karena kadar pH dapat mempengaruhi muatan permukaan substrat padat dan
muatan dari molekul atau ion yang akan diadsorpsi, dalam hal ini yaitu logam Cu.
Pada pH tertentu, muatan permukaan substrat padat dapat optimal sehingga dapat
menarik molekul atau ion yang diinginkan secara efektif. Di sisi lain, pada pH yang
berbeda, muatan permukaan substrat padat bisa terlalu positif atau terlalu negatif
sehingga tidak dapat menarik molekul atau ion yang diinginkan dengan baik.
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Selain itu, pH juga dapat mempengaruhi sifat kimia dari molekul atau ion
yang akan diadsorpsi. Beberapa molekul atau ion memiliki sifat kimia yang lebih
cocok dengan substrat padat pada pH tertentu sehingga dapat diadsorpsi secara
optimal pada pH tersebut. Oleh karena itu, kadar pH tertentu dapat memberikan
kondisi yang optimal untuk adsorpsi molekul atau ion tertentu pada substrat padat.
Namun, optimum pH adsorpsi dapat bervariasi tergantung pada jenis substrat padat
dan molekul atau ion yang akan diadsorpsi.

Selanjutnya, larutan campuran limbah Cu dan nanopartikel disaring
menggunakan Kkertas saring Whatman No. 42. Setelah itu konsentrasi Cu
dikuantifikasi menggunakan AAS (model ZEISS-AAS5). Persentase penghilangan
jumlah Cu yang diserap oleh nanopartikel NiO menggunakan pakcoy dihitung
menggunakan rumus sebagai berikut (Kotp dkk., 2019):

Efektivitas penyisihan (%) = =% x 100 (3.4)

= (CO— Ceq)V (3.5)

e m

Di mana Co dan Ceq masing-masing merupakan konsentrasi awal dan
kesetimbangan. ge (mg/g) adalah jumlah yang diserap. V (liter) adalah volume

larutan Cu?* dan m (g) adalah massa adsorben.

3.6.3 Alat dan Bahan untuk Eksperimen Adsorpsi
Adapun alat dan bahan yang digunakan dalam eksperimen adsorpsi ini
ditunjukkan pada Tabel 3.2.

Tabel 3.2 Alat dan bahan eksperimen adsorpsi

No Alat dan Bahan Besar Satuan Kegunaan
1 Magpnetic stirrer 1 unit untuk menghomogenkan
sampel
2 Erlenmeyer 5 buah wadah sampel yang akan diuji
3 AAS (Atomic 1 unit untuk menentukan kandungan
Absorption logam dengan kategori logam
Spectrophotometer) berat maupun logam ringan
merek Rayleigh
WEFX-130A
4 padatan Cu(NO3) 1 gram untuk pembuatan larutan
limbah logam Cu artifisial
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5 Nanopartikel NiO 1 gram adsorben logam Cu?*
6 HCI 0,1 M 50 mL penyesuaian pH
7 NaOH 0,1 M 50 mL penyesuaian pH

3.7 Analisis Kinetika Adsorpsi
3.7.1 Kinetika Adsorpsi Model Langmuir

Model adsorpsi yang paling umum digunakan adalah model Langmuir dan
Freundlich, kedua model ini digunakan untuk mencocokkan data adsorpsi
eksperimental yang diperoleh dari variasi dosis adsorben. Model Langmuir
mengasumsikan adsorpsi monolayer dominan, yaitu lapisan yang teradsorpsi
adalah satu molekul dengan ketebalan setara dan tidak ada interaksi lateral. Selain
itu, permukaan adsorben mengacu pada adsorpsi homogen (Kotp dkk., 2019).

Penentuan model isoterm Langmuir diperoleh dengan membuat kurva
isoterm hubungan antara 1/C, terhadap 1/q, (Ozacar, 2003). Persamaan isoterm
yang sesuai untuk penelitian ini dapat diketahui berdasarkan nilai koefisien korelasi
(R?) yang diperoleh pada masing-masing persamaan isoterm, dimana nilai korelasi
yang mendekati 1 (R?>> 0,9) dapat dikatakan jenis isoterm adsorpsi mengikuti
persamaan isoterm tersebut. Di bawah ini merupakan persamaan Langmuir yang

dapat ditulis sebagai berikut:
1 1 i1

@ o b (36)

Dimana:

q. = Kapasitas adsorpsi (mg/g)

Q = Kapasitas adsorpsi maksimum (mg/g)
b = Konstanta adsorpsi Langmuir (L/mg)

Ce = Konsentrasi adsorbat dalam larutan (mg/L)

3.7.2 Kinetika Adsorpsi Model Freundlich

Adapun model Freundlich adalah model teoritis lain yang diterapkan secara
luas, dan sebaliknya tepat untuk menggambarkan beberapa adsorpsi senyawa ke
permukaan heterogen dan termasuk dalam adsorpsi multilayer dan jumlah yang

teradsorpsi meningkat seiring meningkatnya konsentrasi larutan (Kotp dkk., 2019).



27

Penentuan model isoterm Freundlich diperoleh dengan membuat kurva
isoterm hubungan antara log Ce dengan log q.. Dari konsep tersebut dapat
diturunkan persamaan sebagai berikut (Ozacar, 2003):

logg, = log K + % log C,, (3.7)
Dimana:

C, = Konsentrasi adsorbat dalam larutan (mg/L)
q. = Kapasitas adsorpsi (mg/g)
Kr = Konstanta adsorpsi Freundlich (L/mg)

n = Intensitas adsorpsi

Untuk menghitung kapasitas adsorpsi logam berat tembaga, maka dilakukan
adsorpsi pada kondisi optimum yang telah diperoleh. Berdasarkan data yang telah
diperoleh, kapasitas adsorpsi dihitung menggunakan rumus sebagai berikut (Zhao
dkk., 2013):

q = (CO_ Ce)v (3.8)

€ m
Dimana:
q. = Kapasitas adsorpsi (mg/g)
m = Massa adsorben yang digunakan (g)
v =volume larutan tembaga (liter)

C, = Konsentrasi awal tembaga (mg/L)



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Karakterisasi Nanopartikel NiO menggunakan Daun Pakcoy

4.1.1 Hasil Analisis Scanning Electron Microscopy dan Energy Dispersive X-

Ray (SEM-EDX)

Gambar 4.1. menunjukkan gambar SEM-EDX nanopartikel NiO yang telah
dianalisis dengan perbesaran 500x dan 30.000x. Gambar tersebut menunjukkan
bahwa nanopartikel NiO mempunyai bentuk lapisan tipis atau agregat dan sangat
kristalin serta sangat teraglomerasi atau cenderung berkelompok. Nanopartikel NiO
pada Gambar 4.1 tampak sebagai gugusan nanopartikel dengan rentang ukuran 0,7
hingga 62 nm dengan ukuran kristal rata-rata sekitar 12 nm. Penyebab variasi
ukuran nanopartikel dipengaruhi oleh sejumlah faktor, termasuk parameter proses
seperti suhu, tekanan, laju aliran reaktan, dan waktu reaksi. Peningkatan suhu dan
reaksi yang lebih lama cenderung menghasilkan partikel yang lebih besar (Khan
dkk., 2019).

Variasi ukuran antar nanopartikel dapat disebabkan oleh kemungkinan
terjadinya kontaminasi dalam reagen atau peralatan laboratorium, serta aglomerasi
dan proses kristalisasi (Ashraf dkk., 2018). Adapun terdapat dua faktor yang
berperan dalam aglomerasi nanopartikel NiO. Pertama, aglomerasi dapat
disebabkan oleh paparan partikel terhadap suhu tinggi selama proses kalsinasi,
seperti yang telah dicatat dalam penelitian sebelumnya (Srihasam dkk., 2020).
Kedua, kemungkinan faktor lain adalah tegangan permukaan yang tinggi pada
nanopartikel NiO yang sangat halus, serta energi permukaan yang tinggi, seperti
yang dijelaskan dalam penelitian (Kamiya dkk., 2018).

28



29

zakuv ' $ %568 Sorm 0061 08/FEB/23 AR kD, K30 606 1 B. Srm BB64
. 1

e 8 " 2k

Gambar 4.1 Gambar SEM nanopartikel NiO setelah kalsinasi dengan perbesaran x500 (a)
dan x30.000 (b)

Gambar 4.1 juga menunjukkan bahwa nanopartikel NiO memiliki bentuk
yang bervariasi dan cenderung bergumpal. Adapun antara nanopartikel memiliki
rongga pori sehingga terjadi proses adsorpsi antara partikel dan logam. Berdasarkan
analisis SEM terlihat bahwa struktur nanopartikel NiO memiliki bentuk
heksagonal, monoklinik, sferis, dan asimetris. Perbedaan bentuk pada nanopartikel
NiO dapat dipengaruhi oleh beberapa faktor diantaranya suhu dan waktu reaksi
dapat mempengaruhi struktur kristal yang terbentuk, menghasilkan bentuk
heksagonal atau monoklinik (Ningsih dan Khair, 2017). Selanjutnya selama
pertumbuhan nanopartikel NiO, adanya laju nukleasi, laju pertumbuhan, dan
pengaruh zat tambahan dapat membentuk struktur bola atau asimetris. Kandungan
senyawa Yyang terdapat pada daun pakcoy dapat berinteraksi dengan nanopartikel
sehingga mempengaruhi struktur akhir nanopartikel (Berhe dan Gebreslassie,
2023).

Berdasarkan variasi bentuk nanopartikel NiO yang terlihat pada Gambar
4.1, diasumsikan nanopartikel NiO memiliki tingkat toksisitas yang berbeda.
Nanopartikel berbentuk sferis cenderung memiliki tingkat toksisitas yang lebih
rendah karena kontak permukaannya yang lebih terbatas dengan jaringan
biologisnya. Sementara itu, tingkat toksisitas nanopartikel heksagonal bergantung
pada ukuran dan interaksi kimia, serupa dengan nanopartikel asimetris yang
menunjukkan potensi toksisitas yang bervariasi sesuai dengan sifat asimetrisnya.

Apabila nanopartikel asimetris berbentuk batang atau serat, potensi toksisitasnya
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lebih tinggi, karena partikel yang panjang cenderung menyebabkan iritasi atau merusak jaringan dan sel dengan lebih efektif (Egbuna
dkk., 2021).
Adapun perbandingan studi mengenai green-synthesis nanopartikel NiO sebagai adsorben pada penelitian ini dan penelitian

terdahulu yang telah banyak dilakukan seperti yang terdapat pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Penelitian terdahulu mengenai green-synthesis nanopartikel NiO sebagai adsorben dan pengaplikasiannya

Bentuk Ukuran Material Sintesis Aplikasi Referensi
Heksagonal, berpori, sferikal 0,7 -62nm  Ekstrak Brassica rapa  Adsorben logam Cu?* Penelitian ini
teraglomerasi L.
Kristal dan sferikal 30— 60 nm Daun pokok zaitun Zat pereduksi warna dan  Rashid dkk.,
teraglomerasi sorbitol D sebagai zat (2022)
penutup
Sferikal dan berpori 1,9 nm Daun Azadirachta Penghilangan logam Rani, (2021)
indica Cd(lh)
Sferikal, polihedral 15—-36 nm Ekstrak daun Ocimum  Penghilangan warna Pandian dkk.,
sanctum seperti kristal violet (2015)
(CV), eosin Y (EY),
orange Il (OR) dan
poltan nitrat (NOs)
Pori-pori teraglomerasi 180 — 200 Ekstrak daun Penghilang warna dan Padma dkk.,
nm Coccania grandis pereduksi Fe®* (2022)
Sferikal kecil dengan 30— 45 nm Daun Arhabi-Khat Pereduksi logam Pb(ll)  Hashem dkk.,
kerapatan tinggi dan Cd(ll) (2022)
Sferikal 20 —-65nm Biji Lactuca serriols Pendegradasi warna Ali dkk.,
(2021)
Sferikal, batang, dan 72,16 nm, Nikel nitrat Nikel sulfat heksahidrat ~ Ningsih dan
heksagonal berongga 38,63 nm, heksahidrat, Nikel merupakan prekursor Khair, (2017)

asetat tetrahidrat, dan

terbaik
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dan 32, 84 Nikel sulfat
nm heksahidrat

Berdasarkan hasil perbandingan Tabel 4.1 diketahui bahwa nanopartikel NiO banyak digunakan dalam berbagai bidang
terkhusus sebagai adsorben yang tepat dalam mereduksi zat pencemar air limbah.
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4.1.2 Analisis EDX pada Nanopartikel NiO

Perlakuan kalsinasi pada nanopartikel menggunakan analisis EDX, susunan
unsur nanopartikel ditemukan berdasarkan element dan compound penyusunnya.
Spektrum pengukuran EDX pada nanopartikel NiO ditunjukkan pada Gambar 4.2
dan Tabel 4.2.

1350

1200 —

CHa K11

1050 —

Counts

15.00 12.00 21.00

=V

Gambar 4.2 Spektrum EDX dari nanopartikel NiO menggunakan tumbuhan pakcoy

Berdasarkan Gambar 4.2 menunjukkan bahwa adanya kandungan Ni pada
nanopartikel, diketahui puncak elemen Ni berada pada 7,471 keV dengan
persentase massa sebesar 23,12% dan senyawa NiO memiliki berat sebesar 29,41%.
Adapun puncak karbon muncul pada 0,277 keV dengan persentase massa 31,11%
yang disebabkan oleh unsur organik dari ekstrak daun tanaman pakcoy (Deng dkk.,
2020). Selanjutnya Tabel 4.2 menampilkan elemen dan senyawa serta massa

terhadap sampel yang telah disintesis dan dianalisis menggunakan EDX.
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Tabel 4.2 Elemen dan senyawa serta massanya pada analisis SEM-EDX

Element keV Massa (%) Compound Massa (%0)
C 0,277 31,11 C 31,11
O 16,35

K 3,312 4,10 K20 4,94
Ca 3,690 3,65 CaO 5,10
Ni 7,471 23,12 NiO 29,41
Cu 8,040 3,42 CuO 4,28
Zn 8,630 2,81 ZnO 3,50
Zr 2,042 10,15 Zr0O; 13,71
Mo 2,293 5,29 MoO3 7,94
Total 100,00 Total 100,00

Berdasarkan Tabel 4.2 dapat diketahui bahwa beberapa senyawa terkandung
dalam nanopartikel daun pakcoy. Senyawa NiO, CuO, ZnO, dan CaO kemungkinan
bersumber dari penyerapan nutrisi oleh tumbuhan pakcoy dari tanah sekitarnya.
Senyawa CuO dan ZnO mungkin muncul akibat penyerapan tumbuhan pakcoy dari
kegiatan pertanian, seperti pemupukan dan penggunaan pestisida yang berlebihan.
Adanya kandungan yang signifikan dari senyawa C dan O menunjukkan terjadinya
proses fotosintesis yang aktif dalam daun tumbuhan pakcoy. Keberadaan senyawa-
senyawa seperti ZrO, dan MoOs memberikan indikasi adanya proses biokimia
kompleks dalam tumbuhan pakcoy, yang mungkin terlibat dalam proses
metabolisme dan adaptasi tumbuhan (Ji dkk., 2022).

Oleh karena itu, berdasarkan data pada Tabel 4.2, dapat disimpulkan bahwa
daun pakcoy tidak mengandung senyawa NiO secara murni. Sehingga, daun pakcoy
tidak dapat digunakan untuk aplikasi yang membutuhkan nikel oksida murni,
seperti dalam perangkat elektronik, alat sensor, alat semikonduktor, dan sejenisnya.
Sebaliknya, daun pakcoy lebih cocok untuk aplikasi yang tidak memerlukan NiO
murni, seperti dalam obat-obatan alami, pupuk, fungisida, pestisida, dan sebagai

adsorben.

4.1.3 Analisis Karakterisasi Fourier Transform Infra-Red (FTIR) pada
Nanopartikel NiO
Gambar 4.3 menunjukkan spektrum FTIR nanopartikel NiO menggunakan

tumbuhan pakcoy (Brassica rapa L.). Dalam penelitian ini, dilakukan analisis FTIR
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untuk mengidentifikasi gugus fungsi yang ada dalam sampel nanopartikel NiO.
Seperti ditunjukkan pada Gambar 4.3, secara umum puncak pada 3226 cm
merupakan OH stretch, kemudian gugus fungsi C=C stretch muncul pada bilangan
gelombang 1591 cm™. Adapun bilangan gelombang 1378 cm™ menunjukkan
adanya ikatan ion nitrat, dilanjutkan bilangan gelombang 1019 cm™ merupakan
gugus fungsi Si-O-Si. Sedangkan titik puncak bilangan gelombang 530 cm
merupakan golongan gugus fungsi Ni-O.
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Gambar 4.3 Spektrum FTIR nanopartikel NiO menggunakan tumbuhan pakcoy

Berdasarkan Tabel 4.3, dapat diketahui bahwa beberapa gugus fungsi
terkandung dalam nanopartikel daun pakcoy. Gugus fungsi OH stretch
kemungkinan berasal dari senyawa-senyawa seperti air atau gugus OH yang terkait
dengan komponen organik dalam pakcoy (Igbal dkk., 2020). Ikatan rangkap C=C
diasumsikan berasal dari senyawa organik yang mengandung ikatan rangkap,
seperti pigmen atau senyawa aromatik dalam pakcoy. Selanjutnya keberadaan ion
nitrat, dapat berasal dari lingkungan atau penggunaan pupuk yang mengandung
nitrat. Adapun gugus Si-O-Si, mengindikasikan keberadaan senyawa silikat atau

silika yang berasal dalam media tanah atau partikel mineral pada pakcoy.
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Keberadaan gugus NiO dalam sampel nanopartikel pakcoy, diketahui dapat berasal
dari akumulasi penyerapan nikel dari tanah untuk pertumbuhan dan
perkembangannya melalui akar (Zhang dkk., 2023). Unsur ini dapat diangkut ke

berbagai bagian tanaman, termasuk daun, batang, dan buah.

Tabel 4.3 Spektrum FTIR nanopartikel NiO menggunakan tumbuhan pakcoy

Daerah puncak bilangan gelombang

Titik puncak X (cm™) Karakterisasi
1 3226 OH stretch
2 1591 C=C stretch
3 1378 Nitrat ion
4 1019 Si-O-Si
5 530 Ni-O

Sumber: (Nandiyanto dkk., 2019; Ningsih dan Khair, 2017).
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4.1.4 Analisis X-Ray Diffraction (XRD) pada Nanopartikel NiO

Berdasarkan difraktogram analisis XRD Gambar 4.4 menunjukkan peak-
peak terbentuk pada sudut 26. Diketahui pada sudut 38° memiliki intensitas 450
cps, sudut 45° intensitas 700 cps, sudut 65° intensitas 250 cps, sudut 74° intensitas
200 cps, sudut 79° intensitas 200 cps, yang mengindikasikan kurva mineral NiOa.
Adapun peak dominan terbentuk pada sudut 45° dengan intensitas 700 cps.
Berdasarkan hasil analisis pengukuran XRD yang ditunjukkan pada Gambar 4.4,
terbukti bahwa nanopartikel pada tumbuhan Brassica rapa L. mengandung mineral
NiO>.

sud — Experimental pattern (Pakcoy XRD.dat)
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Gambar 4.4 Analisis XRD pada nanopartikel NiO menggunakan tumbuhan pakcoy
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4.2  Efektivitas nanopartikel NiO menggunakan Daun Pakcoy

4.2.1 Pengaruh pH Larutan terhadap Adsorpsi Kadar Logam

Berdasarkan hasil penelitian yang ditunjukkan pada Gambar 4.5, dapat
diketahui bahwa variasi nilai pH larutan juga memengaruhi adsorpsi logam Cu oleh
nanopartikel NiO. Pada pH 5 setelah interaksi dengan nanopartikel selama 60
menit, konsentrasi logam Cu dalam larutan dari 50 ppm menurun menjadi 6,44 ppm
dengan persentase penurunan logam sebesar 87,12%. Hasil eksperimen pada pH 7,
menunjukkan variasi dalam jumlah logam Cu yang teradsorpsi tergantung pada
nilai pH, yaitu penurunan logam sebesar 95,056% setelah 60 menit. Pada pH 9,
diketahui bahwa penurunan kadar logam Cu sedikit berkurang dibandingkan
dengan pH 5 dan 7, penurunan logam mencapai 85,112% setelah 60 menit dengan
konsentrasi logam Cu dari 50 ppm menjadi 7,444 ppm.

Pengaruh Variasi pH terhadap Adsorpsi Logam Cu
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Gambar 4.5 Pengaruh nilai pH larutan terhadap adsorpsi kadar logam Cu

Berdasarkan data pada Gambar 4.5, dapat disimpulkan bahwa kondisi pH
yang netral atau nilai pH 7 merupakan nilai optimal dalam penurunan kadar logam
Cu dari 50 ppm menjadi 2,757. Meningkatnya persentase penyisihan ion Cu?* dapat
disebabkan oleh adanya muatan pada permukaan NiO SBNs (silica-based
nanoparticels), hal ini diduga permukaan menjadi nanopartikel menjadi negatif

ketika pH larutan meningkat dari 5 ke 7, yang menimbulkan meningkatnya tarikan
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elektrostatik antara ion logam bermuatan positif dan permukaan NiO SBNs
(Abuhatab dkk., 2020). Oleh karena itu serapan adsorpsi meningkat.

Adapun penurunan kadar logam Cu pada kondisi pH rendah (pH = 5)
diasumsikan terjadinya pencucian ion Cu atau Ni. Ketika pH larutan naik di atas 5,
terbentuk M-OH karena permukaan adsorben kehilangan proton, dan akan
menyebabkan tarik-menarik elektrostatik antara permukaan adsorben dan ion
logam Cu (Hashem dkk., 2022). Hal ini yang akan menyebabkan terjadinya

adsorpsi antara logam Cu dan nanopartikel NiO.

4.2.2 Pengaruh Massa Nanopartikel terhadap Adsorpsi Kadar Logam

Hasil dan efektivitas pengujian pengaruh massa nanopartikel NiO terhadap
penurunan kadar logam Cu dapat dilihat pada Gambar 4.6. Berdasarkan hasil
pengujian pengaruh massa nanopartikel, semakin besar massa nanopartikel yang
digunakan maka semakin tinggi jumlah ion Cu yang teradsorpsi. Ini terlihat dari
perbandingan antara 0,1 g massa nanopartikel dengan 0,7 g massa nanopartikel.
Peningkatan massa nanopartikel menghasilkan penurunan logam yang signifikan

yaitu mencapai 95,056% pada variasi 0,7 g massa nanopartikel.

Pengaruh Variasi Massa Nanopartikel terhadap Adsorpsi
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Gambar 4.6 Pengaruh massa nanopartikel NiO terhadap adsorpsi kadar logam Cu
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Efisiensi adsorpsi sangat bergantung pada jumlah adsorben yang
ditambahkan, sesuai dengan hasil penelitian yang telah dilakukan (Gambar 4.6).
Tingkat penghilangan maksimum logam Cu yaitu pada dosis adsorben 0,7 gram
dengan persentase 95,056%. Ketika konsentrasi adsorben meningkat, semakin
banyak permukaan atau surface active sites (permukaan situs yang aktif) tersedia
untuk mengadsorpsi ion polutan (Kumari dkk., 2019). Hal tersebut akan
memberikan dampak yang lainnya yaitu kapasitas adsorpsi yang lebih besar,
meningkatkan stabilitas koloid nanopartikel NiO dalam larutan logam sehingga
interaksi antara ion Cu dan nanopartikel NiO dapat menjadi lebih kuat dan lebih
efisien, yang dapat menghasilkan penurunan kadar logam yang lebih besar (Hashem
dkk., 2022). Oleh karena itu dalam penelitian ini, dosis adsorben sebesar 0,7 gram

dipilih karena efektif mengadsorpsi ion Cu(ll).

4.2.3 Pengaruh Konsentrasi Logam Awal terhadap Adsorpsi Kadar Logam

Konsentrasi logam Cu awal terhadap kinerja adsorpsi adsorben dapat dilihat
pada Gambar 4.7, yang menunjukkan bahwa seiring dengan peningkatan
konsentrasi awal dari 50 ppm menjadi 200 ppm, penyisihan menurun dari 90,08%
pada 50 ppm menjadi 76,375% pada 200 ppm.

Pengaruh Variasi Konsentrasi Logam Awal terhadap
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Gambar 4.7 Pengaruh konsentrasi logam Cu awal terhadap penurunan adsorpsi logam Cu
akhir
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Berdasarkan data pada Gambar 4.7, diketahui bahwa penghilangan logam
Cu terjadi secara optimal pada konsentrasi awal yang rendah yaitu 50 ppm dengan
hasil logam Cu akhir hanya 4,51 ppm dengan persentase 90,98%, diikuti dengan
hasil logam Cu akhir sebesar 11,91 ppm dengan persentase 88,09% pada 100 ppm,
dan efektivitas terendah yaitu 76,375% pada 200 ppm dengan hasil logam Cu akhir
sebesar 47,25 ppm.

Merujuk pada data Gambar 4.7 ketika konsentrasi ion logam meningkat,
gaya tolak-menolak antara ion polutan bebas dan ion polutan yang teradsorpsi
meningkat. Dapat disimpulkan bahwa penghilangan yang efektif terjadi pada
konsentrasi awal yang rendah yaitu 50 ppm, adapun penyebab menurunnya
persentase penghilangan logam Cu pada konsentrasi ion logam awal yang tinggi
(100 — 200 ppm) kemungkinan disebabkan oleh fakta bahwa adsorben yang dibuat
telah menjadi jenuh pada konsentrasi awal yang tinggi (Hashem dkk., 2022).

4.2.4 lIsoterm Adsorpsi Logam Cu menggunakan Nanopartikel

Isoterm adsorpsi logam Cu dengan nanopartikel NiO berdasarkan

persamaan Freundlich dan Langmuir dapat diketahui dengan membuat grafik.
Untuk model adsorpsi Freundlich dibuat grafik hubungan antara log Ce dengan log
ge, sedangkan untuk model adsorpsi Langmuir dibuat grafik hubungan antara Ce
dengan Ce/ge. Grafik isoterm Freundlich dan isoterm Langmuir untuk adsorpsi

logam Cu menggunakan nanopartikel Ni dapat dilihat pada Gambar 4.8.

(a) (b)

Isoterm Langmuir Isoterm Freundlich

0,028
+ 4.6

N

y=3.11847x + 0.89255

Y y=4,19844x + 1,196
R%=0,8592

0.026 -

0,024
0,022
0,020

=

— 0.018 o
0.016
0.014
0,012

0,010

s

/

/

Log qe

*
+

T T T T T T T
0021 0022 0023 0024 0025 0026 0027
1/ce

1 .
R”=10,86034 .

A

7

P

d

*

3.60

T T T T T
3.65 3.70 3.75 3.80 3.85

Log ce

Gambar 4.8 Kurva isoterm adsorpsi Langmuir (a) dan kurva isoterm adsorpsi Freundlich

(b)



41

Berdasarkan grafik pada Gambar 4.8 dan Tabel 4.4 dapat dilihat linieritas
dari isoterm Freundlich lebih besar 0,00114 daripada linieritas dari isoterm
Langmuir yaitu 0,8592. Sehingga dapat dikatakan bahwa adsorpsi logam Cu
menggunakan nanopartikel NiO mengikuti model isoterm Freundlich. Menurut
Meila dkk., (2021) jika adsorpsi mengikuti model isoterm Freundlich maka
adsorpsi berlangsung secara fisisorpsi multilayer.

Tabel 4.4 Pemodelan isoterm adsorpsi adsorben NiO

Isoterm Langmuir Isoterm Freundlich
KL (L/mg) | Q (mg/g) R? n Kt (mg/g) R?
0,2862 1,1203 0,8592 0,2381 15,70 0,86034

Mekanisme fisisorpsi memungkinkan terjadinya ikatan antar ion logam
yang terdapat dalam larutan, selain ikatannya dengan adsorben. Kedua ikatan
tersebut hanya terikat oleh gaya van der Waals sehingga ikatan antara adsorbat
(logam Cu) dengan adsorben (nanopartikel NiO) bersifat lemah. Hal ini
memungkinkan adsorbat leluasa bergerak hingga akhirnya berlangsung proses
adsorpsi banyak lapisan (Yustinah dkk., 2019). Oleh karena itu, apabila proses
adsorpsi mengikuti model isoterm Freundlich, maka adsorpsi berlangsung dengan
cara yang lebih kompleks, dan adsorben dapat menyerap logam berat dalam
beberapa lapisan pada permukaannya.

Ketika adsorpsi logam Cu berlangsung dengan cara yang lebih kompleks
seperti pada model isoterm Freundlich, hal ini memiliki implikasi signifikan pada
penggunaan praktis adsorben. Adsorben tidak perlu diganti secara berkala karena
kemampuannya menyerap logam berat dalam beberapa lapisan pada
permukaannya. Hal ini akan meningkatkan efisiensi adsorben dalam jangka waktu

yang lebih lama, mengurangi biaya dan meningkatkan keberlanjutan aplikasinya.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

51 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian dan analisis yang diperoleh maka dapat diambil
kesimpulan mengenai sintesis hijau nanopartikel NiO menggunakan daun pakcoy

(Brassica rapa L.) sebagai adsorben logam Cu?* yaitu:

1. Karakterisasi nanopartikel NiO menggunakan daun pakcoy melibatkan analisis
SEM-EDX, FTIR, dan XRD yang menunjukkan keberadaan senyawa NiO.
Ukuran kristal rata-rata nanopartikel NiO adalah 12 nm dengan bentuk yang
bervariasi dan cenderung bergumpal. Puncak elemen Ni dan senyawa NiO
terdeteksi pada energi 7,471 keV, dengan persentase massa masing-masing
sebesar 23,12% dan 29,41%. Beberapa senyawa lain yang terdeteksi pada
nanopartikel daun pakcoy diantaranya CuO, ZnO, CaO, K:0, ZrO,, dan MoOs.
Karakterisasi FTIR menunjukkan adanya gugus fungsi NiO pada puncak
bilangan gelombang 530 cm™, gugus fungsi OH stretch pada bilangan
gelombang 3226 cm™, C=C stretch muncul pada bilangan gelombang 1591 cm"
! ikatan ion nitrat pada bilangan gelombang 1378 cm, dan gugus fungsi Si-O-
Si pada bilangan gelombang 1019 cm™. Analisis XRD menunjukkan bahwa
puncak dominan terbentuk pada sudut 45° dengan intensitas 700 cps,
mengindikasikan kurva mineral NiOa.

2. Sintesis nanopartikel NiO hijau dengan menggunakan daun pakcoy sebagai
adsorben logam Cu?" telah terbukti efektif dalam menurunkan kadar logam berat
tersebut. Hasil uji adsorpsi menunjukkan bahwa penurunan kadar logam Cu
mencapai 95,056%, dengan variasi pH 7. Konsentrasi awal Cu sebesar 50 ppm
mengalami penurunan menjadi 2,472 ppm, dengan menggunakan massa
nanopartikel sebanyak 0,7 gram. Persentase terendah dalam uji adsorpsi logam
Cu adalah sebesar 74,98%, dengan variasi pH 7, konsentrasi awal Cu 50 ppm,
Cu akhir 12,51 ppm, dan massa nanopartikel 0,1 gram. Berdasarkan uji isoterm,

diketahui bahwa adsorpsi logam Cu menggunakan nanopartikel NiO mengikuti
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model isoterm Freundlich. Linieritas isoterm Freundlich lebih besar 0,0011 yaitu
0,86034, dibandingkan dengan linieritas isoterm Langmuir yang sebesar 0,8592.

52  Saran

Berdasarkan hasil penelitian yang telah diperoleh, penulis mengusulkan
perlunya melakukan studi dan penelitian lebih lanjut terkait uji adsorpsi logam Cu
dengan menggunakan nanopartikel NiO, yaitu memvariasikan waktu percobaan
secara beragam. Hal ini bertujuan untuk mendapatkan perbandingan yang lebih

komprehensif.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Perhitungan Larutan

1.

a.

Pembuatan Larutan Ni

Pembuatan larutan induk Ni 1000 mg/L

Massa Nikel = Massa molar X Molar x Volume
m= 290,81 g/mol x 0,21 mol x 1L
m= 29,081 gram = 29,1 gram

Pembuatan larutan Cu

Pembuatan larutan induk Cu(NOs3). 1000 mg/L

Pengenceran larutan standar Cu(NOs) dengan konsentrasi 50, 100, dan 200
dari 1000 ppm

- Vi X M = Vo x M2
V1 x 1000 ppm = 50 mL x 50 ppm
V1 = 25mL

- V1 x 1000 ppm
V1

50 mL x 100 ppm
SmL

- V1 x 1000 ppm
V1

50 mL x 200 ppm
10 mL

Penentuan nilai konstanta isoterm adsorpsi
Isoterm Langmuir

y = 3,11847x + 0,89255

R?=0,8592

1 1 1 1
— ==+
de

Q  KLQCe

y=b +ax

y =+ 0,89255 + 3,11847.x

Penentuan Q (Kapasitas adsorpsi (mg/g))

b ==



+0,89255 =—
Q
1
Q © +0,89255
Q =1,1203 mg/g
Penentuan nilai Kp (konstanta adsorpsi isoterm Langmuir (L/mg))
1
a =—
KLQ
1
3,11847 = —
K7(1,1203)
KL -t
3,4936L/mg
Kv =0,2862 L/mg

Isoterm Freundlich

y =4,19844x + 1,196
R?=0,86034

log g, = InK; + %log C.
y=b +a.x
y=+1,196 +4,19844.x
Penentuan nilai K¢ (konstanta adsorpsi isoterm Freundlich (L/mg))
b = log K
+1,196 = Vlog K¢

K¢ = 101,196

K = 15,70 L/mg
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2. Penentuan nilai n (intensitas adsorpsi)

a =

4,19844 =

AR-RANIRY




Lampiran 2. Data Uji Adsorpsi Logam Cu

1. Data uji pH optimum adsorpsi logam Cu

(ge) ion
Waktu pH cu Cu_ Massa Volume teradsorpsi .
. awal akhir . ) Efektivitas
(menit) | larutan nanopartikel (g) | larutan (L) nanopartikel
(ppm) | (ppm) p
(mg/g)
5 6,44 87,12 87,12
60 7 50 2,757 0,05 0,1 94,486 94,486
9 7,444 85,112 85,112
2. Data uji massa optimum nanopartikel adsorpsi logam Cu
(ge) ion
Waktu Massa cu Cu. Volume teradsorpsi ol
. . awal akhir pH larutan . Efektivitas
(menit) | nanopartikel (g) larutan (L) nanopartikel
(ppm) | (ppPm) e
9/9)
0,1 12,51 37,49 74,98
0,3 10,88 13,04 78,24
ok
60 0,5 >0 4,471 0 9,1058 91,058
0,7 2,472 6,7897 95,056
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3. Data uji konsentrasi optimum awal adsorpsi logam Cu

(ge) ion
Waktu cu pH Cu_ Massa Volume teradsorpsi .
. awal akhir . . Efektivitas
(menit) larutan nanopartikel (g) | larutan (L) nanopartikel
(ppm) (ppm) /
(mg/g)
50 4,51 6,4985 90,98
60 100 7 11,91 0,7 0,1 12,5842 88,09
200 47,25 21,8214 76,375
4. Parameter isoterm adsorpsi Langmuir dan Freundlich

Ce Co (co-ce) ge (mg/L) 1/ge 1/ce In ge In ce
6,44 50 43,56 87,12 0,01 0,02 4,467286 3,774139
2,757 50 47,24 94,49 0,01 0,02 4,548452 3,855304
7,444 50 42,56 85,11 0,01 0,02 4,443968 3,750821
12,51 50 37,49 37,49 0,03 0,03 3,624074 3,624074
10,88 50 39,12 13,04 0,08 0,03 2,568022 3,666634
4,471 50 45,53 9,11 0,11 0,02 2,208912 3,818349
2,472 50 47,53 6,79 0,15 0,02 1,915409 3,861319
4,51 50 45,49 6,50 0,15 0,02 1,871582 3,817493
11,91 100 88,09 12,58 0,08 0,01 2,532449 4,478359
47,25 200 152,75 21,82 0,05 0,01 3,082892 5,028803




Lampiran 3. Dokumentasi Penelitian

o~

halusan

Proses penambahan aquabides ke serbuk
pakcoy
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A P
L LY S
Proses penyaringan untuk mendapatkan Proses penetesan larutan Nikel ke dalam

esktrak pakcoy

e -~

ekstrak pakcoy

Perlakuan centrifuge larutan ekstrak
pakcoy

e B

Pelet yang telah didven

Pelet yng telah digerus
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Proses pembuatan larutan limbah Cu Penambahan bubuk nanopartikel adsorben

artifisial pada larutan Cu artifisial

Uji adsorpsi dengan variasi konsentrasi Proses shaker
Cu awal




Proses pengujian AAS

Perlakuan sebelum pengujian AAS
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Lampiran 4.

Hasil Pengukuran Nanopartikel NiO

62

Ukuran NP NiO

Area | Mean Min Max Angle | Length | dari terbesar ke
terkecil
1 |3.077 |96.164 |75.333 | 170.715 | -60.803 | 15.374 62.288
2 | 3272 |110.426 | 73.513 | 176.409 | -45.000 | 16.468 42.567
3 3350 |85.442 |46.000 |96.325 |-75.635 | 16.706 37.977
4 | 1247 |108.133 | 96.000 | 118.190 | -50.194 | 6.166 32.911
5 |1.091 |119.424|93.000 | 145.000 | -61.557 | 5.387 32.895
6 |0.428 | 153.555 | 105.000 | 177.000 | -16.699 | 2.061 31.039
7 | 1.247 | 77.609 |44.000 |94.701 | -35.754 | 6.080 29.519
8 |2065 |107.415 | 88.000 | 133.483 |-56.004 | 10.236 26.553
9 1675 |71.645 |61.762 | 85571 |-19.290 | 8.364 26.079
10 | 0.818 |93.323 | 62.000 | 108.188 | -49.086 | 3.918 25.047
11 | 0.428 | 129.468 | 101.000 | 144.000 | -45.000 | 1.954 24.341
12 | 0.779 |89.748 |85.917 | 95.374 |57.995 | 3.724 18.338
13 | 0.506 |84.019 |69.583 |92.167 |41.634 | 2.377 17.314
14 | 2.142 | 96.903 | 78.407 | 122.333 | -37.504 | 10.698 16.706
15 | 1.675 | 106.394 | 85.000 | 125.667 | 38.234 | 8.292 16.468
16 | 8.453 | 131.048 | 87.981 | 209.229 | 51.589 | 42.567 15.374
17 | 7518 |63.781 | 49.219 | 118.763 | 24.567 | 37.977 14.762
18 | 6.155 | 126.482 | 71.318 | 179.038 | 51.454 | 31.039 14.506
19 | 3.467 | 124572 | 54.000 | 180.074 | -24.228 | 17.314 13.834
20 | 4.830 |77.951 |66.477 |95.601 |- 24.341 13.431
131.055
21 | 2.766 | 106.380 | 75.529 | 154.875 | - 13.834 12.208
104.036
22 |5.882 |128.327 |83.871 |177.899 |- 29.519 12.117
121.884
23 | 5.298 | 105.438 | 66.000 | 157.787 | -11.143 | 26.553 10.698
24 | 1091 (78144 |55.000 |88.872 |-38.991 |5.333 10.236
25 | 1.208 |84.973 |63.000 | 100.927 | -64.290 | 5.914 9.251
26 | 1.130 | 119.686 | 93.000 | 149.000 | -62.526 | 5.561 8.364
27 | 0.701 | 125.359 | 92.446 | 138.865 | -17.354 | 3.308 8.292
28 | 0.740 |89.099 |78.444 |98.222 |29.358 | 3.623 7.398
29 |0.428 |117.208 | 107.156 | 133.111 | -84.289 | 1.978 6.338
30 | 0.428 | 150.559 | 139.333 | 158.631 | -66.038 | 1.884 6.166
31 | 3.662 |82.770 |62.452 | 199.000 |-55.968 | 18.338 6.080
32 | 5181 |66.510 |51.000 |90.000 |-87.397 | 26.079 5.914
33 | 1480 |107.135|87.599 | 125.105 |- 7.398 5.561
136.081
34 | 2883 |117.939 | 69.728 | 190.712 | -56.094 | 14.506 5.533
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35 | 4.986 |125.865 | 76.591 | 181.000 | - 25.047 5.387
130.846
36 |1.091 |111.455|67.926 | 143.296 | -92.121 | 5.333 5.333
37 |0.623 | 133.275 | 93.000 | 146.600 | - 3.019 5.333
101.310
38 |1.870 |121.766 | 92.230 | 189.000 | - 9.251 4.578
123.690
39 |2.960 |112.878 | 94.970 | 136.390 | -29.650 | 14.762 3.918
40 |0.935 | 127.400 | 61.000 | 150.565 | -82.569 | 4.578 3.771
41 | 0.390 | 129.104 | 95.000 | 145.325 | -57.995 | 1.752 3.724
42 | 0.701 | 119.251 | 108.824 | 126.444 | -19.440 | 3.412 3.623
43 | 0.779 | 186.876 | 157.000 | 197.000 | -6.009 | 3.771 3.588
44 | 0.701 | 125.588 | 44.000 | 142.647 | -86.634 | 3.361 3.412
45 | 2454 | 145.113 | 102.154 | 202.283 | - 12.208 3.361
145.539
46 | 12.348 | 77.794 | 44.373 | 141.085 | 31.928 | 62.288 3.308
47 | 6.544 | 143.328 | 73.502 | 255.000 | -1.715 | 32.911 3.080
48 | 2.688 | 116.905 | 98.353 | 140.314 | -87.474 | 13.431 3.019
49 | 2415 | 115.858 | 98.867 | 182.322 | -34.461 | 12.117 2.747
50 |1.285 |119.116 | 94.667 | 177.333 | -3.576 | 6.338 2.573
51 | 1.130 | 101.274 | 45.222 | 163.610 | -25.641 | 5.533 2.491
52 | 0.662 |91.346 |86.000 | 96.000 |-71.565 | 3.080 2.377
53 | 0.584 |124.439 | 94.444 | 138.063 | 17.103 | 2.747 2.237
54 | 6.544 | 151.852 | 96.816 |211.823 |-0.343 | 32.895 2.061
55 |0.390 |118.770 | 78.500 | 139.981 | -69.444 | 1.686 1.978
56 | 0.545 | 125.027 | 92.000 | 140.231 | 4.399 2.573 1.954
57 | 0.545 |129.981 | 111.846 | 138.648 | 34.992 | 2.491 1.884
58 | 0.467 | 107.347 | 90.500 | 112.591 | -37.875 | 2.237 1.752
59 |0.740 | 115.761 | 98.250 | 148.000 | - 3.588 1.686
150.642
60 |0.195 |80.325 | 72.000 |85.500 |-56.310 |0.771 0.771
rerata panjang ukuran nanopartikel NiO 11.954 11.954




