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Abstract
Synthesis of Fe;O,4/chitosan/SiO, composites has been carried out. This study observed the effect of
rice husk silica on the synthesis of Fe3O4/Chitosan/SiO, composites and the Cu (II) Metal
Adsorption Test. The synthesis was carried out by synthesizing Fe;O,, preparing chitosan from
rajungan shells, extracting silica from rice husks and synthesizing Fe;O,/chitosan/SiO, Composite
composites. Rice husk silica which was varied with a mass of 0.5; 0.75; and 1 gram. The results of
XRD analysis showed the presence of Fe;O, phase and SiO, phase and crystalline structure.
Composite adsorption test on Cu (II) metal showed the greatest adsorption efficiency with the

addition of 1 gram of SiO,, which was 77.60 %.

Keywords : adsorption, composite, Cu(ll), rice husk, silica.

1. PENDAHULUAN

Produksi padi di Provinsi Kepulauan
Bangka Belitung pada tahun 2021 mencapai
69.721 ton dan mengalami peningkatan sebesar
21,63% dibandingkan tahun sebelumnya (BPS,
2021). Meningkatnya produksi padi
menyebabkan tingginya limbah pengolahan
padi salah satunya sekam padi. Sekitar 20- 30%
sekam padi dihasilkan dari proses penggilingan
padi. Salah satu manfaat atau potensi yang
dapat di kembangkan dari sekam padi yaitu
sebagai sumber silika. Sekam padi mengandung
sekitar 20% abu sekam dan mengandung 90 %
silika (Sapei dkk, 2012). Silika merupakan
bahan pengemban atau bahan yang dapat
memberi lapisan penghalang dalam sintesis
komposit salah satunya dalam sintesis komposit
Fe;04/Kitosan/SiO, dimana silika digunakan
karena relatif lebih stabil dan dapat
mempertahankan efektifitas maupun fungsi dari
komposit Fe;O4/Kitosan/SiO, (Fatimah dkk.,
2014).

Magnetit (FesO;) merupakan salah satu
partikel magnetik yang memiliki karakterisasi
yang menarik seperti kemagnetan, optis dan
katalitik (Wahyu, 2017). Salah satu manfaat
magnetit vyaitu dapat diaplikasikan sebagai
pemisah logam berat dalam pemurnian air

Karakterisasi  dan
komposit  Fe304/SiO, telah
digunakan sebelumnya sebagai adsorben
namun efisiensi adsorpsi dari komposit
Fe304/SiO, masih rendah. Salah satu cara yang
dapat dilakukan untuk meningkatkan efisiensi
dan efektifitas dari komposit Fe304/SiO;
dengan penambahan kitosan yang banyak
mempunyai gugus amino bebas (-NH,) yang
dapat meningkatkan kapasitas adsorpsi (Fisli
dkk, 2014). Pada cangkang kulit rajungan
mengandung kitosan yang dikonversi dari kitin
melalui reaksi deasetilasi (Ming-Tsung dkk,
2009). Kandungan kitosan dalam cangkang
rajungan bisa mencapai sekitar 22,66%
(Matheis dkk, 2011). Kitosan dapat di hasilkan
dari limbah cangkang rajungan sebagai produk
yang lebih bernilai.

(Lakshmanan,
penggunaan

2013).

Komposit Fe;04/kitosan/SiO, diharapkan
memiliki efisiensi dalam mengadsorpsi logam
berat salah satunya logam tembaga (Cu).
Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh
Insan  dkk (2021) dimana  komposit
FesO4/kitosan/SiO,  memiliki ~ kemampuan
dalam mengadsorpsi logam Cu (II) namun
efisiensi adsorpsinya masih rendah sehingga
pada penelitian ini dilakukan optimalisasi
kinerja komposit dengan mengamati pengaruh
silika sekam padi terhadap komposit
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Fe;O4/kitosan/SiO, dan uji adsorpsi pada logam
Cu (D).

2. METODE PENELITIAN
2.1 Sintesis Fe30,4

Metode kopresipitasi merupakan metode
sintesis yang digunakan dalam penelitian ini,
dimana ditimbang 4,170 gram FeSO,.7H,0 dan
8,109 gram FeCl;.6H,0 yang dilarutkan dalam
30 mL akuades. Selanjutnya, ke dalam larutan
tersebut ditambahkan 60 mL larutan NH,OH 10
% secara perlahan dan diaduk diatas magnetic
stirrer. Dilakukan pengadungan secara terus
menerus selama 90 menit pada suhu 60 °C.
Larutan yang dihasilkan kemudian dicuci
dengan akuades sampai bau dari NH,OH hilang
dan disaring menggunakan Kkertas saring.
Selanjutnya, endapan yang  dihasilkan
dikeringkan dalam oven sampai endapan
mengering (Taib, 2015).

2.2 Preparasi kitosan dari cangkang rajungan (
Portunus pelagicus L.)

Adapun tahap awalnya yaitu dilakukan
proses pencucian dan pembersian cangkang
rajungan menggunakan air bersih untuk
menghilangkan kotoran yang menempel pada
cangkang rajungan. Kemudian dikeringkan
dibawah sinar matahari. Selanjutnya, cangkang
dihaluskan menggunakan blender hingga
diperoleh hasil berupa serbuk halus, tahap akhir
adalah proses pengayakan menggunakan
saringan berukuran 100 Mesh. Prosedur
penelitian ini berdasarkan penelitian
sebelumnya oleh (Yen dkk, 2009) (Burrows
dkk, 2007) dan (Weska dkk, 2007) .

a. Demineralisasi

Ditimbang 50 gram serbuk cangkang
rajungan, selanjutnya ditambah dengan 200
mL HCI 2 N dan diaduk menggunakan
magnetic stirrer selama 2 jam. Endapan dicuci
dengan akuades sampai pH mencapai netral.
Kemudian disaring dan dikeringkan selama 24
jam didalam oven pada temperatur 100 °C.
Hasil yang di peroleh berupa padatan.
b. Deproteinasi

Padatan yang diperoleh dari  hasil
demineralisasi ditimbang sebanyak 8 gram
kemudian ditambah dengan 80 mL NaOH 4%

dan dipanaskan selama 2 jam pada suhu refluks
(sekitar 100 °C), sambil dilakukan pengadukan
dengan magnetic stirrer. Kemudian disaring
dan dikeringkan selama 24 jam didalam oven
pada temperatur 100 °C. Hasil yang diperoleh
berupa padatan.
c. Depigmentasi

Padatan yang dihasilkan dalam proses
sebelumnya dicuci hingga mencapai pH netral
menggunakan akuades. Selanjutnya
dikeringkan selama 2 jam dalam oven pada
temperatur 100 °C. Material yang diperoleh
berupa kitin yang kemudian dicuci dengan
etanol 96% (1:10), selanjutnya kitin dicuci
kembali dengan campuran akuades:aseton
(1:1). Kemudian disaring dan dikeringkan pada
suhu 100 °C didalam oven.
d. Deasetilasi

Padatan kitin yang didapat dari proses

sebelumnya ditambah dengan 80 mL NaOH
70% . Campuran tesebut direfluks selama 2 jam
pada suhu 100 °C. Dari hasil refluks tersebut
kemudian dicuci dengan akuades hingga
mencapai pH netral. Kemudian disaring dan
dikeringkan selama 24 jam didalam oven pada
temperatur 100 °C.

2.3 Preparasi SiO, dari Sekam Padi

Sekam padi yang telah dikeringkan
dibawah sinar matahari kemudian diabukan
dalam cawan porselin selama 4 jam pada
temperatur  700°C. Dari proses tersebut
didapatkan abu sekam padi yang kemudian
dihaluskan dan ayak menggunakan ayakan
berukuran 150 mesh. Kemudian pada proses
ekstraksi, 20 gram abu sekam padi di
tambahkan 100 mL larutan NaOH 1 N dan di
stirrer pada temperatur 80°C setelah 1 jam,
selanjutnya ditambahkan larutan HCI 1 N
sampai pH 7. Setelah terbentuk gel, gel disaring
dan dikeringkan didalam oven pada temperatur
80 °C. Kemudian silika yang didapat dianalisis
menggunakan XRD dan XRF (Handayani dkk,
2014).

2.4 Sintesis Komposit FesO4/kitosan/SiO;
Sintesis diawali dengan penimbangan 1

gram kitosan dan dilarutkan di dalam 25 mL

larutan CH;COOH 1 % (v/v). Selanjutnya di
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tambahkan 95 mg Fe;O, serta variasi komposisi
SiO; yaitu 0,5; 0,75; dan 1 gram. Campuran
tersebut kemudian dihomogenkan dengan
magnetic stirrer selama 5 jam. Pada saat
dispersi berlangsung, ditambah 0,5 mL CMC 1
% dan 5 mL parafin. Selanjutnya ditambahkan
5-6 mL CH,O 37% secara perlahan ke dalam
campuran. Setelah campuran homogen dan
terbentuk endapan, kemudian dicuci beberapa
kali dengan etanol 96% dan akuades. Komposit
yang diperoleh di saring dan keringkan pada
suhu 500 selama 1 jam (Fisli dkk, 2014).

2.5 Uji Adsorpsi

Proses adsorpsi menggunakan komposit
Fe;O4/ kitosan/ SiO, ditimbang sebanyak 0.2
gram untuk dicampurkan dalam larutan Cu 100
mL, lalu di homogenkan dengan stirrer selama
30 menit. Setelah itu diukur menggunakan alat
atomic adsorption spectrophotometer (AAS)
(Yulianis dkk, 2017).

3. HASIL DAN PEMBAHASAN
3.1 Ekstraksi silika dari sekam padi

Ekstraksi  silika  dilakukan  dengan
mengekstraksi silika dari sekam padi dimana
sekam padi dikalsinasi pada suhu 700°C selama
4 jam. Pemanasan sekam padi pada suhu yang
tinggi dilakukan dengan tujuan untuk menghi-
langkan fraksi organik dari sekam padi,
sehingga hanya menyisakan fraksi anorganik.
Selanjutnya abu yang di dapatkan di reaksikan
dengan basa alkali yaitu NaOH untuk
menghasilkan natrium silikat.

Larutan natium silikat  diperoleh dari
pengekstraksian abu sekam dengan larutan
NaOH 1 N pada suhu 80°C selama 60 menit.
Larutan natrium silikat yang dihasilkan berwar-
na putih bening. Selanjutnya proses pembuatan
silika gel dari natrium silikat. Berdasarkan
penelitian Ayu dkk (2013) pada kondisi pH 7,
silika gel yang dihasilkan memiliki rendemen
dan luas permukaan yang paling besar. Proses
pembentukan gel terjadi melalui reaksi
pembentukan ikatan siloksan —Si-O-Si- dari
silikat, sebagaimana reaksi berikut ini
(Nuryono dan Narsito, 2005):

Nazsi03(aq) +2 HCI(aq) % SiOZ(S) + NaCl(aq) + HZO(aq)

Silika gel terbentuk setelah didiamkan
selama 24 jam sampai terbentuknya gel yang
mengalami penyusutan volume gel akibat
reaksi kondensasi yang terjadi diikuti dengan
berlangsungnya eliminasi larutan garam yang
disebut sebagai proses sinersis. Gel yang di
peroleh selanjutnya dicuci dengan akuades
dengan tujuan untuk menghilangkan garam
hasil samping reaksi. Selanjutnya gel yang
didapatkan kemudian dikeringkan pada suhu
100°C sampai gel mengering.

Tabel 1. Hasil Uji XRF Silika dari Sekam Padi

Senyawa (%)
SiO; 75,8
MgO 1,7
P,Os 14

Cl 18,3
Al,Os 1,2
K,0O 0,837
CaO 0,553
Mn 0,004
F9203 0,027
Zn 0,013
Rb 0,006

Berdasarkan Tabel 1 menunjukkan bahwa
kandungan SiO, pada sampel yang diuji yaitu
sebesar 75,8 %, data tersebut cukup kecil jika
dibandingkan dengan penelitian yang dilakukan
oleh Umah dkk (2012) berkisar sekitar 86,90-
97,30% hal ini diakibatkan oleh faktor
penanganan yang kurang sempurna seperti pada
saat pencucian gel yang kurang optimal.

3.2 Pengaruh Penambahan Silika Pada Sintesis

Komposit Fe;O,4/Kitosan/SiO,

Pada tahap sintesis komposit
Fe;O4/Kitosan/SiO, , Fe;O, yang digunakan
merupakan hasil sintesis dari FeCl; dan FeSO,
dengan amonia sehingga menghasilkan Fe;O, .
Kitosan merupakan salah satu bahan komposit
yang digunakan yaitu berbentuk serbuk putih
kecoklatan, yang selanjutnya dilakukan
modifikasi dengan penambahan SiO, terhadap
material komposit dalam proses sintesis yang
bertujuan untuk mendapatkan produk dengan
kualitas dan kuantitas daya adsorpsi yang tinggi
sebagai material adsorben. Pada sintesis
komposit Fe;O./Kitosan/SiO, dilakukan
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penambahan 1 % asam asetat ke dalam 1 gram
kitosan yang bertujuan agar kitosan dapat
tersuspensi dengan Fe;O, (Noralia dkk, 2013).
Proses yang terjadi antara asam asetat dan
kitosan menghasilkan reaksi sebagai berikut :
-NH,+ CH3COOH «—> - NH3" + CH,COO

Selanjutnya campuran reaksi diemulsikan
dengan carboxymethyl cellulose (CMC) dan
parafin yang memungkinkan pada tahap ini
terjadinya perenggangan rantai polimer akibat
putusnya beberapa ikatan hidrogen antar
molekul yang menyebabkan meningkatnya
fleksibilitas untuk bereaksi dengan gugus —OH
dari silika dan pori-pori permukaan kitosan
terbuka. Adapun penambahan CMC ini
bertujuan untuk mengoptimalkan terbentuknya
endapan dan ditambahkan folmaldehid sebagai
agen croslinker (Fabiani dkk, 2019). Pada
penelitian ini sintesis komposit
Fe;0,/Kitosan/SiO, dilakukan dengan
memvariasikan massa SiO; yaitu 0,5; 0,75; dan
1 gram, hal ini bertujuan untuk mengetahui
pengaruh penambahan SiO, terhadap komposit
Fe;0.4/Kitosan/SiO,.

Pada sintesis komposit Fe;04/Kitosan/SiO,
ini diperoleh hasil pengamatan yaitu dimana
setiap perlakuan atau penambahan bahan
terjadinya perubahan. Pada saat perlakuan awal
yaitu pelarutan Kkitosan dalam asam asetat
menghasilkan gel kitosan berwarna putih
kecokelatan keruh, kemudian ditambahkan
FesO4 dan SiO, yang mengakibatkan larutan
menjadi berwarna hitam. FesO,4 berfungsi untuk
menstabilkan sisi aktif permukaan komposit.
Selanjutnya penambahan larutan CMC dan
parafin sebagai larutan pengemulsi sehingga
terbentuknya dua fasa yaitu fasa minyak dan
endapan. Kemudian dilakukan pengadukan
menggunakan ~ magnetit  stirrer  sampai
campuran  homogen dan  ditambahkan
formaldehid (CH,O) yang membuat endapan
menjadi mengeras. Selanjutnya dilakukan
pencucian  menggunakan  etanol  untuk
menghilangkan sisa pelarut dalam endapan
seperti asam asetat yang kemudian di saring
untuk  mendapatkan  endapan  komposit
Fe;04/Kitosan/SiO,. Endapan yang dihasilkan
kemudian di tanur selama 1 jam pada suhu
500°C, hasil yang didapat yaitu berupa serbuk
komposit kering berwarna cokelat kehitaman.

Selanjutnya komposit yang diperoleh akan
dikarakterisasi dengan XRD untuk mengetahui
fasa serta struktur yang terbentuk pada kompsit
Fe;0./Kitosan/SiO,,

Intensity (cps)

2-theta (deg)

Gambar 1. Difraktogram Fe;O4, SiO, komposit
Fe;04/Kitosan/SiO; variasi silika 0,5 gram,
komposit Fe;O4/Kitosan/SiO, variasi silika 0,75
gram, komposit Fe;O4/Kitosan/SiO, variasi
silika 1 gram

Berdasarkan Gambar 1 menunjukkan
bahwa adanya puncak-puncak pola difraksi
komposit Fe;O4/Kitosan/SiO, pada 20 30,34°;
35,55°; 43,23°; 57,45° 62,86° sesuai dengan
data Join Committee on Powder Diffraction
Standard (JCPDS) Fes0, nomor 85-1436 dan
sudut 20 26,64° yang bersesuaian dengan
International Centre for Diffraction Data
(ICDD) SiO, No. 01-083-287. Penambahan
silika mengakibatkan meningkatnya puncak
intensitas dari komposit sehingga kristalinitas
dari komposit Fe;04/Kitosan/SiO, juga semakin
meningkat (Zamani dkk, 2014). Berdasarkan
Gambar 1, puncak-puncak pola difraksi untuk
kitosan tidak teridentifikasi, hal ini dikarenakan
sifat hydrophobic dari Fe;O4 yang tidak mudah
dikemas dalam SiO, (Wang dkk, 2012).

3.3 Uji Adsorpsi

Komposit Fe;04/Kitosan/SiO, hasil
sintesis di uji adsorpsi untuk menentukan nilai
efisiensi adsorpsi. Penentuan efisiensi adsorpsi
bertujuan untuk mengetahui kemampuan
komposit Fe;04/Kitosan/SiO, menyerap ion
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logam Cu (I1).
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Gambar 2. Persen Efisiensi Adsorpsi
Komposit Fe;O4/Kitosan/SiO,

Berdasarkan Gambar 2 menunjukkan nilai
efisiensi adsorpsi komposit dimana dapat
dilihat bahwa adsorpsi optimum terjadi
menggunakan komposit Fe;O,/Kitosan/SiO,
dengan penambahan Fe;0, 95 gram dan silika 1
gram. Sebelum diadsorpsi, kadar ion logam
Cu? mencapai 46,67 ppm, setelah diadsorpsi
terjadi penurunan kadar ion logam yaitu sebesar
10,45 ppm, dimana hasil yang diperoleh untuk
nilai efisiensi adsorpsi mencapai optimum pada
77,60% dan untuk nilai adsorpsi terhadap ion
logam Ccu?® menggunakan komposit
FesO4/Kitosan/SiO, pada variasi penambahan
silika 0,5 dan 0,75 gram yaitu sebesar 75,63 %
dan 76,58 %  sedangkan  komposit
FesO4/Kitosan tanpa penambahan SiO,
memiliki efisensi adsorpsi sebesar 63,87 %.

Ikatan silang partikel magnetit Kkitosan
terhadap adsorpsi ion logam Cu* juga

dilakukan oleh Le dkk, (2017) dengan
efesiensi  adsorpsi  yaitu  sebesar 51%.
Penambahan silika pada komposit dapat
mempengaruhi  sifat fisika dan efesiensi

adsorpsi dari komposit. Wang dkk, (2010) telah
melakukan sintesis komposit Fes0,/SiO; untuk
adsorpsi logam Cu®* dengan efisiensi adsorpsi
yaitu 69%. Adanya gugus —NH, pada komposit
dari penambahan kitosan  menyebabkan
kemampuan adsorpsi semakin tinggi, selain itu
peningkaatan efesiensi adsorpsi yang tinggi
juga disebabkan oleh penambhan silika yang
menyebabkan sisi aktif permukaan komposit
meningkat, sehingga dapat disimpulkan bahwa

semakin banyak komposisi silika pada
komposit maka kemampuan adsorpsi dari
komposit Fe;0,/Kitosan/SiO, juga meningkat
(Saiful dkk,2013).

4. KESIMPULAN

1. Karakteristik komposit FesO4 Kitosan/
SiO; dari hasil analisis XRD menunjukkan
adanya fasa Fe3O, dan fasa SiO, serta
berstruktur kristalin.

2. Semakin besar komposisi
komposit FesO4 Kitosan/ SiO,
menyebabkan kemampuan adsopsi
semakin tinggi. Uji adsorpsi komposit
terhadap logam Cu (I1) menunjukkan nilai
efesiensi adsorpsi terbesar pada
penambahan SiO, 1 gram yaitu 77,60 %.

silika pada
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