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ABSTRAK

Dalam beberapa tahun terakhir, pembuatan nanopartikel besi telah menjadi perhatian karena efisiensinya pada
penghilangan beberapa jenis zat pencemar. Zat-zat pencemar yang dapat diolah dengan nanopartikel besi antara lain
senyawa azo, pelarut terklorinasi, pestisida terklorinasi, anion anorganik dan logam transisi, polutan organik dan anorganik,
logam berat, nitrat, bromida, arsen, kromium, timbal, antibiotik, dan pewarna. Pada umumnya, pembuatan nanopartikel
besi dilakukan dengan mereduksi besi bermuatan tiga/dua dengan natrium tetra borana, NaBH,4. Pembuatan nnanopartikel
besi menggunakan NaBHs menghasilkan produk samping berupa asam borat yang beracun dan gas hidrogen yang mudah
meledak atau terbakar. Penelitian ini bertujuan membuat nanopartikel besi dengan memanfaatkan limbah scrap besi
menjadi copperas kemudian mereaksikan dengan ekstrak kulit rambutan. Metode yang dilakukan adalah mereaksikan scrap
besi dengan asam sulfat sampai terbentuk copperas yang berwarna biru kehijauan. Copperas yang dihasilkan dibuat menjadi
larutan kemudian direksikan dengan ekstrak kulit rambutan. Larutan hitam yang dihasilkan dikarakterisasi dengan
Spektrofotometri UV-Vis dan TEM. Larutan berwarna hitam dikeringkan dengan cara spray drying kemudian serbuk
nanopartikel besi dikarakterisasi dengan XRD, FTIR, dan SEM-EDX. Hasil penelitian menunjukkan bahwa scrap besi
dapat dibuat menjadi copperas dengan kadar Fe 22,09%. Ekstrak kulit rambutan mengandung kadar fenol total 877,39 +
16,6 ppm/100 g kulit rambutan atau setara dengan 441,42 mg GAE/100 g kulit rambutan. Nanopartikel besi berhasil dibuat
dari copperas dari scrap besi dan ekstrak kulit rambutan yang mempunyai karakter Surface Plasmon Resonance (SPR) pada
serapan 214 nm, ukuran partikel 5-20 nm dalam bentuk larutan dan 20-70 nm dalam bentuk serbuk. Hasil ini bisa menjadi
alternatif produksi nanopartikel besi suatu material bermanfaat untuk mencegah terjadinya pencemaran lingkungan.

Kata kunci: Scrap besi, ekstrak kulit rambutan, nanopartikel besi, ramah lingkungan.

ABSTRACT

In recent years, the manufacture of iron nanoparticles has become a concern because of its efficiency in removing several types
of contaminants. Pollutants that can be treated with iron nanoparticles include azo compounds, chlorinated solvents, chlorinated
pesticides, inorganic anions and transition metals, organic and inorganic pollutants, heavy metals, nitrates, bromides, arsenic,
chromium, lead, antibiotics, and dyes. In general, the manufacture of iron nanoparticles is carried out by reducing three/two
charged iron with sodium tetra borane, NaBHs. The manufacture of iron nanoparticles using NaBHa4 produces toxic by-products
in the form of boric acid and hydrogen gas which is flammable or explosive. This study aims to make iron nanoparticles by
utilizing scrap iron waste into copperas then reacting it with rambutan peel extract. The method used is to react iron scrap with
sulfuric acid to form copperas which is blue-green in color. The resulting copperas were made into a solution and then treated
with rambutan peel extract. The resulting black solution was characterized by UV-Vis Spectrophotometry and TEM. The black
solution was dried by spray drying and then the powdered iron nanoparticles were characterized by XRD, FTIR, and SEM-EDX.
The results showed that iron scrap can be synthesized into ferrous sulfate with 22.09% Fe content. Rambutan peel extract
contains a total phenol content of 877.39 + 16.6 ppm/100 g rambutan peel or equivalent to 441.42 mg GAE/100 g rambutan
peel. Iron nanoparticles were successfully made from copperas from iron scrap and rambutan peel extract with the
characteristics of having Surface Plasmon Resonance (SPR) at an absorption of 214 nm, particle size of 5-20 nm in solution form
and 20-70 nm in powder form. This result can be an alternative for the production of iron nanoparticles, a useful material to
prevent environmental pollution.
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1. Pendahuluan

Beberapa tahun teakhir ini, penelitian
nanopartikel besi mendapatkan minat yang besar. Hal
ini disebabkan nanopartikel merupakan material
penting untuk mengatasi pencemaran lingkungan.
Pengunaan nanopartikel besi sangat luas termasuk
diantaranya untuk pengolahan air, air limbah, sumur,
tanah, sedimen dan aliran gas (Machado et al.,, 2013).
Teknologi penggunaan nanopartikel besi memberikan
potensi  keuntungan dibandingkan  metode
konvensional karena sifat fisika-kimia yang unik, non
toksik, dan ekonomis (Etemadi et al, 2017,
Poguberovi¢ et al, 2016; Fazlzadeh et al, 2016;
Ravikumar et al, 2016). Keuntungan utama dari teknik
ini adalah relatif sederhana dengan hanya
menggunakan dua reagen dan tidak perlu peralatan
khusus. Selain itu, karena ukuran nano yang dapat
disuntikkan dan diangkut secara efektif ke dalam air
tanah dan akuifer tercemar dalam pengolahan in situ
(Madhavi et al, 2013; Chang et al, 2014; Chen et al,
2015; Li et al, 2017). Bahan pencemar yang dapat
diremediasi nanopartikel besi antara lain senyawa azo,
pelarut terklorinasi, pestisida terklorinasi, anion
anorganik dan logam transisi (Crane & Scott, 2012),
polutan organik dan anorganik (Shahwan et al, 2011),
logam berat (Li et al,, 2017; Yuan et al,, 2016), nitrat
(Wang et al, 2014), bromide (Xu et al., 2015), arsen
(Prasad et al., 2014; Poguberovi¢ et al.,, 2016), Cr(VI)
(Chen et al, 2015; Jiao et al,, 2015; Ravikumar et al,
2016; Poguberovi¢ et al, 2016; Sheng et al, 2016),
timbal (Kumari et al., 2015), antibiotik ( Fazlzadeh and
Bhatnagar, 2017), dan pewarna (Fujioka et al., 2016).
Nanopartikel besi juga digunakan dalam bidang
kosmetik, biomedisin, bioremediasi, material klinik
dan teknik (Harshiny et al, 2015). Hal ini dikarenakan
nanopartikel besi mempunyai unik seperti ukuran
partikel yang kecil, area permukaan yang luas sehingga
sangat reaktif (Mystrioti et al., 2016c; O’Carroll et al,,
2013), aktivitas katalitik dan optik, elektronik dan
antibakteri (Harshiny, et al,, 2015; Kokila et al.,, 2015;
Saifetal, 2016).

Produksi nanopartikel secara umum
dikelompokkan dalam dua kelompok yaitu pendekatan
top down dan pendekatan bottom up. Pendekatan top
down adalah memecah partikel berukuran besar
menjadi partikel berukuran nanometer. Pendekatan
bottom up adalah memulai dari atom-atom atau
molekul-molekul atau kluster-kluster yang direkayasa
membentuk partikel berukuran nanometer yang
dikehendaki (Devatha et al, 2016; Saif et al, 2016).
Sintesis nZVI dengan pendekatan top-down mencakup
produksi nanopartikel dengan metode fisik,
dekomposisi termal, sintesis sonokimia, dan sputtering
vakum. Metode ini memiliki beberapa keterbatasan
yaitu tingkat produksi rendah, suhu dan tekanan tinggi
atau kebutuhan energi tinggi, sehingga relatif mahal
(Mo et al, 2015; Devatha et al, 2016; Wang et al,
2017).
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Produksi nanopartikel besi dengan pendekatan
bottom up mencakup metode produksi tradisional.
Beberapa metode tradisional pembuatan nanopartikel
besi antara lain kopresipitasi (Petcharoen & Sirivat,
2012; Yoon et al,, 2014), metode hidrotermal (Giri et
al, 2005), dan hidrolisis (Tsang et al., 2006). Pada
umumnya, pembuatan nanopartikel besi dilakukan
dengan mereduksi besi bervalensi tiga/dua (Fe3+/Fe2*)
dengan natrium tetra borana (NaBH4) (Prasad et al,
2014). Pembuatan nanopartikel besi menggunakan
NaBHs menghasilkan produk samping berupa asam
borat yang beracun dan gas Hz yang mudah meledak
dan terbakar (Ahamed et al., 2016; Devatha et al., 2016;
Saifet al, 2016).

Sementara itu, kegiatan praktik mesin bubut
menghasilkan limbah berupa serpihan-serpihan
(scrap). Limbah padat dari bengkel bubut selama ini
kebanyakan dimanfaatkan untuk besi daur ulang
dengan nilai ekonomi yang sangat rendah. Serbuk besi
dari bengkel bubut yang berukuran sangat kecil
biasanya tidak dimanfaatkan lagi, dibuang secara
langsung dan hal ini menyebabkan pencemaran
lingkungan. Sebenarnya, di dalam limbah masih
terdapat kandungan bahan berharga yang apabila
didaur ulang dapat memberikan laba ekonomis yaitu
dengan prinsip reuse, recycle dan recovery.
Berdasarkan penelitian yang sudah dilakukan, limbah
besi bengkel bubut dapat disintesis menjadi copperas
berkadar 99%. Kadar copperas tersebut memenuhi
syarat mutu yang ditetapkan dalam SNI 06-4888-1998
dan syarat mutu yang ditetapkan dalam Farmakope
Indonesia Edisi IV (Sunardi, 2009). Di sisi lain, kulit
buah rambutan yang merupakan limbah yang dibuang
begitu saja. Kulit rambutan mengandung senyawa
bioaktif seperti polifenol (Thitilertdecha et al, 2010;
Thitilertdecha and Rakariyatham, 2011; Yuvakkumar
et al, 2014, 2015; Anouar et al, 2015; Karnan and
Selvakumar, 2016; Karnan et al,, 2016; Zhuang et al.,
2017; Mendez-Flores et al, 2018; Isacfranklin et al,
2020). Poifenol merupakan senyawa yang mampu
mereduksi Fe2* menjadi Fe® (Soliemanzadeh et al,
2016; Wei et al.,, 2016; Leili et al., 2018). Jumlah kulit
rambutan sekitar 18-33% dari seluruh buah dan
merupakan produk limbah merupakan bahan
potensial sebagai sumber polifenol (Thitilertdecha et
al,, 2008; Thitilertdecha et al, 2010; Karnan and
Selvakumar, 2016; Kumar et al, 2016) yang dapat
digunakan untuk pembuatan nanopartikel besi yang
ramah lingkungan. Kandungan polifenol pada ekstrak
kulit rambutan diperkirakan mampu mereduksi Fez*
dari copperas menjadi nano partikel besi. Tujuan
umum penelitian ini adalah membuat nanopartikel
besi dan mengkarakterisasi sifat-sifatnya. Tujuan
umum tersebut dapat dicapai dengan menjawab tujuan
khusus yaitu, 1) menentukan kadar copperas cari scrap
besi, 2) menentukan kadar fenol total ekstrak kulit
rambutan, dan 3) mengkarakterisasi nanopartikel besi
berbahan dasar copperas dari scrap besi dan ekstrak
kulit rambutan.
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2. Metode
2.1. Bahan dan alat

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah
scrap besi diambil dari SMK Mikael Solo. Rambutan
dibeli dari pasar buah. Sampel nanopartikel besi
diperoleh dengan cara mereaksikan copperas dari
scrap besi dengan ekstrak kulit rambutan. Alat yang
digunakan pada penelitian ini adalah Fourier
Transform Infra Red (FTIR, Nicolet 6700, USA), X-Ray
Diffraction (XRD) Shimadzu type 600,
Spektrofotometer UV-Vis (Shimadzu UV-1650pc
Spectrophotometer), Scanning Electron Microscope-
Electron Dispersive x-Ray Spectroscopy (SEM-EDS)
merek Shimadzu type 600, Transmission Electron
Microscopy (TEM) JEOL JEM 1400.

2.2. Pembuatan dan penetapan kadar copperas dari
scrap besi

Pembuatan copperas dari scrap besi bengkel
bubut dilakukan sebagai berikut: Scrap besi yang telah
bersih kurang lebih sebanyak 25 g direaksikan dengan
asam sulfat 25% sebanyak 100 mL dalam erlenmeyer.
Larutan disaring kemudian dimasukkan dalam lemari
es selama 24 jam. Kristal copperas yang terbentuk
disaring dengan pompa vakum kemudian dicuci
dengan alkohol. Kristal yang terbentuk dikeringkan
dalam desikator. Penetapanan dilakukan dengan
Spektroskopi Uv-Vis. Copperas yang dihasilkan
ditimbang + 0,3 g dilarutkan di labu takar 500 mL
dengan menggunakan akuades sampai tanda batas.
Larutan sebanyak 10 mL dimasukkan ke labu takar 250
mL kemudian menambahkan aquades hingga tanda
batas. Larutan sebanyak 10 mL dimasukkan ke labu
takar 100 mL kemudian ditambah 1 mL hidroksilamin,
10 mL buffer asetat pH 4 dan 2 mL fenantrolin. Larutan
dibaca absorbansinya dengan spektrofotometer UV-
Vis pada panjang gelombang maksimum, 470 nm.

2.3. Pembuatan ekstrak kulit rambutan (EKR) dan
penetapan kadar fenol total

Pembuatan EKR sebagai sumber polifenol
menggunakan metode yang dilakukan Kokila et al.

2015, dan Bankar et al. 2010. Kulit rambutan sebanyak
100 g dipotong kecil-kecil dengan ukuran #* 0,5 cm dan
direbus dalam aquades selama 90 menit dengan suhu *
800C. Perbandingan massa kulit rambutan dengan
massa air adalah 1:3. Filtrat disaring dengan kain
saring, kemudian dengan kertas whatman no. 1 pada
filtrasi vakum. Uji kualitatif untuk fenol dilakukan
dengan melihat adanya gugus OH menggunakan FTIR
pada 3200-3550 cm! (Bankar et al., 2010; Kokila et al,
2015).

2.4 Pembuatan dan karakterisasi nanopartikel besi

Pembuatan nanopartikel besi dilakukan dengan
menggunakan copperas dari scrap besi dan ekstrak
kulit rambutan. Untuk Pembuatan nanopartikel besi,
larutan copperas yang digunakan adalah 5 ml 0,001 M
ditambahkan pada 5 ml EKR. Reaksi dilakukan dengan
pengadukan konstan dan pada temperatur kamar
selama 5 menit (Anouar et al, 2015). Terbentuknya
larutan berwarna hitam mengindikasikan
terbentuknya nZVI (Bankar, et al, 2010; Hoag et al,
2011; Shahwan et al, 2011; Machado et al, 2013;
Ashouri et al, 2014; Huang et al, 2014; Noruzi and
Mousivand, 2015; Harshiny et al,, 2015; Kumar et al,
2015; Anu and D.Vijay, 2016; Wei et al, 2016;
Fazlzadeh et al, 2016; Ravikumar et al., 2016; Karnan
and Selvakumar, 2016).

Karakterisasi koloid nanopartikel besi dilakukan
dengan Spektroskopi UV-Vis untuk mengetahui surface
plasmon resonance (SPR) dan TEM. Koloid nZVI yang
terbentuk dikeringkan dengan spray drying. Kristal
yang terbentuk dikarakterisasi dengan XRD, FTIR, dan
SEM-EDS.

3. Hasil dan Pembahasan
3.1. Pembuatan dan penetapan kadar copperas

Reaksi antara scrap besi dari bengkel bubut
dengan asam sulfat 25% menghasilkan kristal yang
berwarna biru kehijauan sebagaimana ditunjukkan
oleh Gambar 1. Hasil penentuan kadar copperas dari

scrap  besi dilakukan dengan menggunakan
spektrofotometri Uv-Vis sebagaimana ditunjukan
Tabel 1.

.y

-

Gambar 1 Copperas dari scrap besi
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Tabel 1 Penetapan kadar copperas dari scrap besi

Penetapan Amas Absorbansi [Fe?s] Berat Fez+ Kadar Fe2+ Berat copperas Kadar copperas
Kadar (nm) (ppm) (mg) (%) (mg) (%)
1 510 0,096 0,47 59,10 19,73 294,21 98,23
2 0,097 0,48 59,77 19,94 297,53 99,27
Rata-rata (x) 19,84 98,75
Standar deviasi (s) 0,15 0,74

Tabel 2 Kandungan Total Fenol EKR

Penetapan Amaks Absorbansi Konsentrasi total Kadar fenol total
Kadar (nm) fenol (ppm)
(ppm)
1 0,435 35,5652 889,1304
2 765 0,425 34,6261 865,6521
Rata-rata (x) 877,3913
Standar deviasi (s) 16,6

Tabel 1 menunjukkan bahwa rata-rata kadar FeZ*
dalam copperas adalah 19,84 + 0,15% sedangkan rata-
rata kadar copperas dari scrap besi adalah 98,75 *
0,74%.. Hal ini menunjukkan bahwa copperas hasil
sintesis dari scrap besi bengkel bubut memenuhi
syarat mutu copperas SNI 06-4888-1998 yang
mensyaratkan kandungan Fe minimal 19 %.

2.2. Penetapan total fenol ekstrak kulit rambutan

Hasil penetapan kadar total polifenol EKR
ditunjukkan oleh Tabel 2. Tabel 2 menunjukkan bahwa
rata-rata kandungan fenol total adalah 877,39 * 16,6
ppm/100 g kulit rambutan. Jadi kadar polifenol total
dalam EKR adalah 877,39 + 16,6 ppm.

Konsentrasi fenol total dalam ekstrak selanjutnya
digunakan untuk perhitungan konsentrasi karbon
organik ekuivalen dalam ekstrak, OC (GAE), dalam mg
C/l, dengan mempertimbangkan adanya atom karbon
di setiap molekul asam galat, sesuai dengan persamaan
berikut:

0C (GAE) = T;i x 7 x 12 g/mol

keterangan:

TPC : Total Phenolic Content (konsentrasi polifenol
total) (mg GAE /1)

M  :beratmolekul asam galat (C7Hs0s), sama dengan
170,12 g/mol

7 : jumlah atom karbon dalam masing-masing
molekul asam galat

12 g/mol: Berat atom karbon

(Mystrioti et al,, 2016).

Berdasarkan hasil perhitungan maka kadar fenol
total dalam ekstrak kulit rambutan adalah 441,42 mg
GAE/100 g kulit rambutan.

2.3. Pembuatan dan karakterisasi nanopartikel besi

Reaksi antara ekstrak kulit rambutan dengan
larutan copperas hasil sintesis menghasilkan larutan
yang berwarna hitam sebagaimana ditunjukkan oleh
Gambar 2.

Gambar 2 Reaksi antara larutan copperas dengan Ekstrak kulit rambutan menghasilkan nanopartikel besi
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Gambar 3 Spektra UV-Vis SPR nanopartikel besi Hasil Reaksi dari copperas dengan EKR

Ketika EKR direaksikan dengan larutan coppras,
warna larutan berubah dengan cepat dari coklat
menjadi hitam dan terbentuk endapan sebagaimana
ditunjukkan pada Gambar 2. Peristiwa yang sama juga
terjadi pada reaksi ekstrak kulit jeruk dengan FeCls
(Wei et al, 2016), ekstrak teh hijau, cengkeh, tanaman
mint, delima dan anggur merah dengan FeCls (Mystrioti
et al, 2015) dan daun nimba dengan FeS04.7H20
(Ravikumar et al,, 2016). Hal ini menunjukkan telah
terjadi reaksi antara ion Fe?* dari copperas dengan
polifenol dari EKR membentuk nanopartikel besi.

Terbentuknya nanopartikel besi dari ekstrak kulit
rambutan juga dapat dibuktikan dengan mengamati
terbentuknya SPR (Surface Plasmon Resonance). SPR
merupakan fenomena resonansi antara gelombang
cahaya tampak dan elektron-elektron pada permukaan
logam yang menghasilkan osilasi elektron-elektron di
permukaan logam yang terkuantisasi (Hou and Cronin,
2013; Jain et al, 2009). Gambar 3 menunjukkan
spektra hasil analisis absorpsi puncak SPR pada
serapan 214 nm. Hasil ini mirip dengan penelitian
yang sudah terpublikasikan pada serapan 216 nm
(Pattanayak & Nayak, 2013), 211 nm (Ravikumar et al.,
2016) dan 214 nm (Harshiny et al, 2015).

Menurut Nadagouda et al. (2010), pembentukan
nanopartikel besi dengan polifenol melalui tahapan
sebagai berikut: (1) pembentukan senyawa kompleks
Fe, (2) reduksi simultan ion Fe?*, (3) pencegah oksidasi
(capping oxidized). Jadi, mekanisme pembentukan
nanopartikel besi dari ekstrak kulit rambutan adalah
sebagai berikut:

498

(1) Pembentukan senyawa kompleks
nFeZ* + 2Ar-(OH)n = n[Fe2*-2Ar=0] + 2nH*

(2) Reduksi simultan Fe2*
n[Fe2+-2Ar=0] 2 nFe? + 2nAr=0

(3) Pencegahan oksidasi

2(x+1)Fe® + 2Ar=0 + yO2 — 2(Fe? - FexOy - Ar=0)
(Wang et al,, 2014).

Tahap (1) dan (2) pada pembentukan
nanopartikel besi, polifenol membentuk komplek
secara langsung dan kemudian mereduksi ion Fe2*
(valensi 2) menjadi Fe® (valensi 0). Proses reaksi
reduksi dan oksidasi tergantung pada potensial
reduksi (E?) masing-masing reagen. Menurut Wang et
al. (2017), polifenol mempunyai potensial reduksi 0,57
V cukup untuk mereduksi Fe2?* menjadi Fe® yang
mempunyai potensial reduksi -0,44 V.

Fe2+* + 2e - Fe? E0=-0,44V
2Ar-(OH)n— 2nAr=0 + 2nH* +2e E0= 0,57V
+

Fe2* + 2Ar-(OH)n— Fe? + 2nAr=0 + 2nH* Eg, = 0,13V
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Suatu reaksi dapat dikatakan spontan apabila
memenuhi persyaratan termodinamika, yaitu energi
bebas Gibbs-nya (AG°) < 0. Nilai AG® dapat ditentukan
dari potensial standar sel dengan rumus:

AG° = —nFE,
keterangan:
AG®  :Energi bebas Gibbs
n : jumlah elektron yang terlibat
F : konstanta Faraday, 96500 C.mol!

Jika suatu sel mempunyai harga EJ,, positif, maka
harga AGe akan negatif dan reaksinya spontan. Dengan
demikian reaksi antara EKR dan ion Fe2* berlangsung

secara spontan. Ini terlihat ketika larutan copperas dan
EKR  dicampurkan langsung terjadi  reaksi
pembentukan nano partikel besi (larutan berwarna
hitam) sebagaimana ditunjukkan oleh Gambar 10.
Secara umum, mekanisme reaksi sintesis nano partikel
besi dengan polifenol adalah:

nFe?* + 2Ar-(OH)n — nFe® + 2nAr=0 + 2nH*

Ar adalah gugus fenil dan n adalah jumlah gugus OH
yang mereduksi Fe2* (Wang et al., 2017; Mystrioti et al.,
2016).

Pada tahap (3), dalam bentuk larutan EKR terjadi
capping dan penstabilan oleh polifenol sehingga Fe?
tidak teroksidasi. Adanya capping yang mengandung
unsur Fe, C dan O juga ditunjukkan oleh hasil analisis
SEM-EDS (Gambar 4 dan Tabel 3).
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—— FeKesc

Jove—

3.00
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| |
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| |

8.00 9.00 1000

7.00
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Gambar 4 Spektrum EDS nanopartikel besi

Tabel 3 Hasil Uji Kandungan Unsur Kristal nanopartikel besi

Element keV Mass % Sigma
CK 0,277 25,32 0,12
NK 0,392 7,68 0,17
OK 0,525 45,36 0,26
PK 2,013 0,63 0,02
SK 2,307 1,20 0,02
KK 3,312 0,17 0,01
FeK 6,398 19,64 0,13
Total 100,00
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Gambar 5 Hasil Analisis TEM Sintesis nano partikel besi dari EKR

Pada Gambar 4 tampak puncak intens yang
menunjukkan keberadaan Fe, C dan O. Unsur-unsur
yang terlibat pada pembentukan nano partikel besi
ditunjukkan pada Tabel 3, yaitu C (25,32%), N (7,68%),
0 (45,36%), P (0,63%), S(1,20%), K (0,17%) dan Fe
(19,64%). Adanya unsur Fe, O dan C merupakan tanda
yang menunjukkan nano partikel besi telah berhasil
disintesis dari EKR. Hasil ini mirip dengan penelitian
yang telah dipublikasikan Wang et al (2017),
Soliemanzadeh & Fekri (2017); Noruzi & Mousivand
(2015), dan Ravikumar et al. (2016).

Hasil analisis TEM larutan nano partikel besi hasil
sintesis dari EKR dan copperas hasil sintesis
ditunjukkan oleh Gambar 5.

Gambar 5a menunjukan adanya capping yaitu Fe®
terlindungi polifenol sehingga menjadi stabil. Pada

Gambar 5b dan c terlihat bahwa sebagian partikel nano
partikel besi berbentuk bulat, tidak teraglomerasi
dengan ukuran partikel antara 5-20 nm.

Hasil analisis SEM dalam bentuk padatan nano
partikel besi sebagaimana ditunjukkan pada Gambar 6.
Pada Gambar 6 tampak bahwa sebagian besar partikel
nano partikel besi berbentuk bulat dengan ukuran 10-
70 nm. Hasil ini mirip dengan hasil penelitian yang
dilakukan Machado et al. (2013), Poguberovi¢ et al
(2016) dan Wei et al. (2016). Ukuran partikel yang
lebih kecil mempunyai permukaan yang lebih luas,
lebih reaktif dan reaktifitas yang lebih tinggi.

Hasil analisis XRD nano partikel besi ditunjukkan
pada Gambar 7.

Gambar 6 Hasil Analisis SEM nano partikel besi
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Gambar 7 Hasil Analisis XRD dari nano partikel besi

Gambar 7 menunjukkan bahwa sifat padatan nano
partikel besi hasil sintesis berupa material amorf. Ini
ditunjukkan hasil analisis XRD nano partikel besi yang
tidak tampak adanya puncak difraksi. Bentuk serupa
juga dilaporkan oleh Noruzi & Mousivand (2015) yang
menggunakan ekstrak cemara kipas dan Shahwan et
al. (2011) yang menggunakan ekstrak teh hijau dan
ekstrak bekatul.

Reaksi antara Fe2* dengan polifenol ditunjukkan
pada Gambar 8. Gambar 8 menunjukkan reaksi antara
Fe2* dengan polifenol ditandai oleh adanya serapan IR
oleh gugus OH (fenol) pada daerah 3471 cm-. Pada
daerah tersebut tampak adanya pergeseran puncak-
puncak 3.471 cm? ke 3.388 cm'l. Pergeseran dari
3.471 ke 3.388 cm! mengindikasikan keterlibatan
gugus fungsional O-H. Pergeseran puncak dari 1.638 ke
1.628 cm'! mengindikasikan bahwa C=C senyawa
aromatik terlibat dalam proses sintesis nanopartikel.
Adanya pergeseran puncak dari 1.466 ke 1.393 cm!
mengindikasikan keterlibatan gugus karboksil dari
EKR dalam sintesis nano partikel besi. Puncak pada

697 cm' sesuai dengan C-H peregangan senyawa
aromatik.

Kulit rambutan terutama mengandung pektin,
selulosa dan hemiselulosa serta polifenol (Padilla-
camberos et al.,, 2016; Sathya, 2014). Polimer-polimer
ini, terutama polifenol mereduksi Fe2* menjadi Fe®
(Devatha et al, 2016; Kokila et al, 2015; Bankar et al,
2010). Reaksi antara EKR dan larutan copperas
berlangsung spontan menghasilkan suatu padatan
yang berwarna hitam. Ekstrak kulit rambutan mampu
mereduksi Fe?* menjadi Fe? tampak dari larutan yang
berwarna coklat berubah menjadi hitam. Hasil
karakterisasi nano partikel besi menunjukkan
senyawa tersebut mengandung unsur Fe® yang
sebagian besar berbentuk bulat dengan ukuran
partikel 10-70 nm. Dari hasil ini dapat disimpulkan
bahwa reaksi antara EKR dan larutan copperas
menghasilkan nano partikel besi. Persentase berat Fe
yang disintesis oleh EKR hanya 19,64%, namun
penggunaan kulit rambutan dapat memberi nilai
tambah ke limbah yang tidak digunakan dan yang bisa
meyebabkan pencemaran lingkungan.
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1628
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Gambar 8 Spektrum FTIR untuk nano partikel besi dan Ekstrak kulit rambutan
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Aspek lingkungan sintesis nano partikel besi
menggunakan copperas dari scrap besi dan ekstrak
kulit rambutan adalah penggunaan bahan-bahan sisa
yang  berpotensi menyebabkan  pencemaran
lingkungan sebagai bahan dasar. Scrap besi merupakan
serpihan-serpihan kecil besi yang berasal dari bengkel
bubut (Suharno dkk., 2012). Selama ini scrap besi yang
berukuran kecil dibuang begitu saja di lingkungan
(Sunardi dkk., 2015; Sunardi, 2009). Pembuangan
scrap besi ke lingkungan bisa menyebabkan
pencemaran lingkungan, khususnya pencemaran air
(Rahayu dkk., 2017; Purwoto & Nugroho, 2013).
Pemanfaatan scrap besi menjadi copperas sebagai
prekursor sintesis nano partikel besi (Shaolin Li et al.,
2017; Taha & Ibrahim, 2014) dapat mencegah
pencemaran air yang disebabkan oleh besi.

Kulit rambutan merupakan bahan sisa pada
waktu mengkonsumsi buah rambutan. Selama ini kulit
rambutan digunakan untuk pakan ternak atau dibuang
begitu saja. Namun semakin banyak konsumsi buah
rambutan tersebut semakin banyak kulit rambutan
yang kurang termanfaatkan oleh sebagian besar
masyarakat sehingga terjadi peningkatan sampah
dilingkungan. Hal ini berpotensi menyebabkan
pencemaran lingkungan yaitu bau busuk dan kotoran
yang ditimbulkan. Bau busuk tersebut disebabkan
penguraian dalam kondisi tanpa oksigen (anaerobik),
material organik akan menjadi gas amoniak (NHs3),
hidrogen sulfida (H2S), metana (CH4) dan senyawa lain
yang lebih sederhana (Akbar, 2016). Proses
pembentukan gas secara umum adalah sebagai
berikut:

Mikroorganisme anaerob
Bahan organik = CH4 + CO2 + H2 + NH3 + Hz2S

Penguraian kulit rambutan yang merupakan materi
organik melalui tiga tahapan:

1. Tahap hidrolisis

Tahap hidrolisis adalah penguraian bahan-bahan
organik kompleks yang mudah larut atau senyawa
rantai panjang seperti karbohidrat, lemak, dan protein
menjadi senyawa yang lebih sederhana. Tahap ini juga
didefinisikan perubahan polimer menjadi monomer.
Senyawa monomer hasil penguraian diantaranya
senyawa asam organik, glukosa, etanol, CO: dan
hidrokarbon. Senyawa tersebut dimanfaatkan oleh
bakteri yang melakukan fermentasi sebagai sumber
karbon dan energi. Reaksinya adalah:

(CéH1005)n + nH20 — n(CsH1206)

2. Tahap Pengasaman/Asidifikasi

Senyawa monomer yang terbentuk dari tahap
hidrolisis dijadikan sumber energi bagi bakteri
pembentuk asam. Bakteri tersebut menghasilkan
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senyawa asam, seperti asam laktat, asam butirat, asam
propionat, dan asam asetat.
CeH1206 — 2CH3CHOHCOOH
(asam laktat)
CeH1206 — 2CH3CH2CH2COOH+ 2CO02 + 2H2
(asam butirat)
CeH1206 — CH3CH2COOH+ 2CO02 + 2H>
(asam propionat)
CeéH1206 — CH3COOH
(asam asetat)
3. Tahap Metanogenesis
Bakteri metanogen seperti Methano,
Methanococus, dan Methanosarcina bacterium
mengubah produk lanjutan dari tahap pengasaman
menjadimetan, karbondioksida, dan air yang
merupakan komponen penyusun biogas. Reaksi yang
terjadi pada tahap metogenesis adalah sebagai berikut:

4H; + CO2 — CH4 + 2H20
4HCOOH — CH4 + 3CO2 + 2H20
CH300H — CHs4 + CO2

CH3CH2COOH + 1/2 H20 »7/4 CH4 + CO2

4CH30H — 3CH4 + CO2 + 2H20

CH3(CH2)2COOH + 2H20 + CO2 -»CH3COOH + CH4

4CO + 2H20 — CH4 + 3CO2

4(CHs)N + 6H20 - 9CH4 + 3CO2 + 4NH3
(Wahyuni, 2011).

Selain bau busuk, kulit rambutan yang tidak
dikelola dengan baik akan menjadi penyebab gangguan
dan ketidak seimbangan lingkungan. Kulit rambutan
merupakan sampah padat yang menumpuk ataupun
yang berserakan menimbulkan kesan kotor dan
kumuh, sehingga nilai estetika pemukiman dan
kawasan di sekitar sampah terlihat sangat rendah.
Selain itu, kulit rambutan itu bisa jadi sarang penyakit
dan timbulnya lalat (Chandra, 2005). Pemanfaatan
kulit rambutan sebagai sumber polifenol (Bankar et al.,
2010; Menezes et al, 2011; Singhal & Ratra, 2013)
dapat menghindari bau busuk dan timbulnya penyakit
yang disebabkan kotoran dan lalat.

Sintesis nano partikel besi menggunakan ekstrak
kulit rambutan merupakan sintesis yang ramah
lingkungan, yaitu tidak menggunakan bahan kimia
berbahaya atau toksik (Bankar et al, 2010; Herlekar et
al, 2014; Varma, 2012). Kulit rambutan merupakan
sumber polifenol dapat diekstraksi dengan air
(Nagarajaiah & Prakash, 2011). Penggunaan air untuk
ekstraksi merupakan upaya menghindari penggunaan
pelarut organik yang beracun dan mudah terbakar. Jadi
penggunaan air mengurangi penggunaan pelarut yang
berbahaya.

Polifenol yang terdapat dalam ekstrak kulit
rambutan digunakan untuk mereduksi Fe2* menjadi
Fe0 (Fazlzadeh et al, 2016; Wei et al, 2016). Pada
sintesis nano partikel besi secara tradisional
menggunakan NaBHs4 untuk mereduksi Fe?*/Fe3+
menjadi Fel. NaBHs merupakan bahan kimia
berbahaya dan beracun (Wang et al, 2017; Lu et al,
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2016). Bahaya yang ditimbulkan adalah sebagai
sumber garam borat basa yang dapat bersifat korosif.
Pada sintesis nano partikel besi yang ramah
lingkungan ini NaBHa4 diganti ekstrak kulit rambutan
yang mengandung polifenol yang tidak berbahaya dan
beracun.

Sintesis nano partikel besi yang ramah lingkungan
menggunakan ekstrak kulit rambutan tidak
menghasilkan zat yang berbahaya dan beracun.
Sedangkan pada sintesis nano partikel besi
menggunakan NaBHs, menghasilkan asam borat,
H3BOs3, gas hidrogen, H2 dan gas diborana, B2He. Asam
borat merupakan senyawa kimia yang beracun (Saif et
al. 2016), sedangkan gas hidrogen dan diborana, yang
keduanya mudah terbakar (Murgueitio et al, 2016;
Kalyan Kamal et al., 2014; Thenmozhi et al,, 2014).

Berdasarkan uraian diatas, penggunaan kulit
rambutan dan srap besi sesuai dengan prinsip Green
chemistry/ramah lingkungan yaitu;

a) minimalisasilimbabh,

b) mengurangi penggunaan bahan kimia toksik,

c) menambah upaya pemakaian pelarut dan
bahan kimia lain yang non toksik.

Nanopartikel besi telah menjadi pilihan yang
semakin banyak digunakan untuk penanganan limbah
berbahaya dan beracun, dan untuk remediasi situs
yang tercemar (Shu et al., 2010; El-Temsah etal, 2013;
Tosco et al., 2014; Bruton et al,, 2015; Lacina et al,,
2015; El-Temsah et al, 2016). Penelitian-penelitian
lain juga menunjukkan bahwa nanopartikel yang
dibuat dari tanaman (biosintesis) aman bagi
lingkungan dan manusia (Saif et al., 2016; Kumar et al.,
2017; Bhuvaneshwari et al., 2017).

4. Kesimpulan

Kesimpulan penelitian ini adalah kadar copperas
yang dihasilkan dari scrap besi bengkel bubut
mempunyai kadar Fe 22,08%. Hasil tersebut
memenuhi standar SNI 06-4888-1998 tentang syarat
mutu copperas dengan kadar Fe minimal 19%. Ekstrak
kulit rambutan mengandung senyawa fenol dengan
kadar total fenol 877,39 + 16,6 ppm/100 g kulit pisang.
Hasil ini setara dengan 441,42 mg GAE/100 g kulit
rambutan. Karakteristik nanopartikel besi yang
dihasilkan dari reaksi ekstrak kulit rambutan dengan
copperas dari scrap besi bengkel bubut rata-rata
berbentuk bulat dengan ukuran 5-20 nm dalam bentuk
koloid dan berukuran 10-70 nm dalam bentuk padatan.
Pembuatan nanopartikel besi menggunakan copperas
dari scrap besi dan ekstrak kulit rambutan
memberikan dampak positif untuk lingkungan.
Nanopartikel besi yang dibuat dari ekstrak tanaman
(biosintesis) aman bagi lingkungan dan manusia.
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