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RINGKASAN 

~EOL1 -H UNTUK MENGHILANGKAN KA TION PENGGANGGU As(lll). Pb(TI) DAN 
:u(I1) ADA ANALISIS FOSFAT DENGAN METODE BIRU MOLIBDAT SECARA 
;PEK OFOTOMETRI (Muji Harsin;, 200t, 28 halaman) 

'enelitian ini dilakukan untuk menjawab pennasalahan (1). berapakah harga 

penukaran kation As(I11). Pb(I1) dan Cu(ll) pada zeolit-H; (2). apakah zeolit-H 

enyerap ion fosfat: (3 ).apakah zeolit-H dapat memisahkan dan menghilangkan 

tion As( IH). Pb( II) dan Cu( ll) yang mengganggu anal isis fosfat dengan metode biru 

noli t seeara spcktrofotometri. 

Penelitian ini bcrtujuan untuk mempelajari teknik analisis fosfat dengan metode biru 

noli t secara spektrofotometri yang didabului dengan pengbilangan kation-1<ation 

>engga ggu As(III). Pb(ll). dan Cu(ll) dengan menggunakan zeolit-H sebagai penukar ion. 

Jntuk u dalam penelitian in1 akan dipelajari: (1). penentuan kapasitas pertukaran kation 

I\sOll). Pb(ll) dan Cu(lI) pada 7.eolit-H, (2). pengaruh penyerapan fosfat oleh zeolit-IL (3). 

'lCmi~ n dan penentuan fO!'fat dengan adanya pengganggu As(II1), Pb(l1) dan Cu(U) 

n~ngg nakan lA.'Olit-H dengan metode biru molibdat. 

Pcncntuan kapasitas pertukaran kation As(IIl), Pb(II) dan Cu(II) serta kapasitas 

ldsorps fosfat pada zeolit-H dilakukan dengan mengalirkan masing-masing··larutan yang 

nenga ung ion tersebut di atas dengan konsentrasi tertentu pada kolom yang berisi zeolit

-I. Kon ntrasi awal dan akhir larutan As(II) dan larutan fosfat 'ditentukan dengan metode 

.iru m libdat seeam spektrofotometri sedangkan konsentrasi Pb(U) dan Cu(U) dengan 

,pektro etri serapan atom. Pemisahan dan penentuan fosfat dengan adanya ion penggangu 

nen kolom zeolit-H dilakukan dengan metode berikut. Ke dalam kolom yang telab 

>enSI .00 g zeolit dialirkan 20,0 mL larutan campuran fosfatarsen(1I1) = 10: 1 

ingan mono efluen ditampung dan kadar fosfat. ditentukan dengan metode biru 

noli . Dengan cam yang sarna dilakukan terhadap larutan fosfattimbal(ll) = 10:1 dan 

bagaOl) = 5: 1. 

iv 
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Dari hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa kapasitas pertukaran kation As(III), 

Pb(Il) Cu(ll) pada zeolit-H -50 mesh berturut-turut adalah 20.40~ 31,46~ dan 9,08 

mekJ 1 g. Zeolit-H dapat menyerap ion fosfat dengan kapasitas yang sangat keeil yaitu 

~.48me· 100 g. Penyerapan tidak berarti jika kadar fosfat semakin besar. Zeolit-H dapat 

diguna an untuk menghilangkan kation pengganggu As(IIl), Pb(Il) dan Cu(Il) pada analisis 

fosfat engan metode biru molibdat seeara spektrofotometri pada kondisi percobaan yaitu 

pada k sentrasi minimal fosfat adalah 20 mmol untuk 100 g zeolit. 

engingat harga kapasitas penukaran kation As(IlI), Pb(II) dan Cu(ll) pada zeolit-H. 

tidak t rlatu bcsar. maka untuk menerapkan metode ini hanya dapat dilakukan terhadap 

larutan osfat dengan adanya ion-ion pengganggu tersebut di atas dengan konsentrasi yang 

lidak te lalu besar. 

)urusa Kimia. Fakultas Matematika dan I1mu Pengetahuan Atam Universitas Airtangga: 
'Jo Kon rak 795!J03.2lPGI1999) 
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BABI 

PENDAHULUAN 

.• 1. tar Bclakang l'crmasaJahan 

al3m mcnganalis is kandungan suatu zat dalam bahan, adakalanya banyak 

nengal m; gangguan dar; zat lain yang scringkali ada bcrsama-sama dalam bahan 

ersebu Untuk mcng.hilangkan zat-zal pengganggu da lam anahsis daral dilakukan dt.!ngan 

>ebera c,ara~ antara lain pengcndapan sc le\.;ti f. pcnambahan 721 pcngomplcks, rca\.;s; 

)ksidas -rcduksi sclektif. ckstraksi pclarut, pcrtukaran ion , pcngatsirian dan kromatografi 

Basse 1994). 

nalisi s ion fosfat yang paling scring dan mudah dilakukan ada lah dcngan mc\odc 

mu rn libdat sccara Spck1rofolomctri . Pada anal isis ion fosfat dcngan mel ode ini_ 

~chadlr n IOn :\ ~ IIII. l'~IH dan CUI II ! akan mcn~t:an~~u aoah'I" ~h:todc yang hla~ 

liguna ' n unlu~ mcnghdangkan hhon-lallOn p:n£.....l!anggu lI.::r.-cOut adalah pcngaL"man 

mtuk k tion pcngganggu As( IIl ). scdangkan untuk kation Cu(1l) dan Ph( II ) di hil angkan 

elewatkan larutan pada kolom resin penukar kalion (Basset, 1994). 

ctode pcngatsirian dibutuhkan waktu yang lama, relatif rumit . dan kurang aman, 

edang n pemisahan menggunakan resin polirner organik scbagai pcnukar ion 

nembu uhkan biaya maha\. Untuk itu pefiu d icari altcmatif bahan penukar ion yang 

nudah idapat dan harganya jauh lebih murah yailu 7.colil alam . 

. colll adalah mineral dcngan struktur molckul bcrongga yang dibcntuk o lch 

a lumina (A104 '" ) dan sihkat (SiO/·) dcngan rongga-rongga di dalamn),a 1I:ri51 

)\eh io -ion logam. hiasanya alkali atau alkali tanah dan dikdilingi oleh molckul-molckul 

, 
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2 

lir (B ~ 1978). Ion-ion logam ini dapat. dipertukarkan dengan kation Jain sehingga 

zeolit apat digunakan sebagai penukar kation. Untuk meningkatkan kapasitas pertukaran 

iCation zeoli~ sebelum digunakan diperlakukan terlebih dahulu dengan penga.qman 

;ehing a terbentuk zeolit-H (Vansant, 1990). 

alam penelitian ini zeolit-H diharapkan dapat digunakan mrtuk menghilangkan 

ation As(III), Pb(U) dan Cu(II) pada analisis fosfat dengan metode biru molibdat 

;ecara spektrofotometri. Larutan sampet fosfat yang mengandung ion-ion pengganggu 

n pada kolom yang berisi zeolit-H. Dengan cara ini diharapkan kation-kation 

ggu akan terikat pada zeolit melalui pertukaran kation sedangkan fosfat yang 

tan negatif akan dibiarkan lolos dari kolom dan siap dianalisis. 

Penelitian ini dimaksudkan untuk mengetahui kemampuan zeolit-H dalam 

r kation-kation yang dapat mengganggu anal isis fosfat, yaitu dengan mempelajari 

s pertukaran zeolit terbadap kation As(llI). Pbc II) dan Culll). pcngaruh 

pan fosfat oleh zeolit-H dan penentuan fosfat dengan adanya Ion pcngganggu 

~s(IlI) Pb(ll) dan Cu(ll) menggunakan zeolit-H dengan metode biru molibdat seC8ra 

l.2. 

t. pakah harga kapasitas pertukaran kation As(I11). Pb(I1) dan Cu(lI) pada zeolit-H? 

zeolit-H dapat menyerap ion fosfat? 

kah zeolit-H dapat memisahkan dan menghilangkan kation-kation As(III). Pb(1I) 

Cu(U) yang mengganggu analisis fosfat dengan metode biro molibdat secant 

IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

LAPORAN PENELITIAN ZEOLITH UNTUK MENGHILANGKAN KATION... MUJI HARSINI



BABD 

TINJAUAN PUSTAKA 

.I. injauan Umum Tentang Zeolit 

I tBah zeolit pertama kali diperkenalkan oleh Cronstedt untuk memberikan nama 

tlda mi eral yang ditemukan pada tahun 1756. Kata zeolit berasal dati dua kata Yunani 

aitu '= in" dan "'IIIIO.Oj' yang artinya batu mendidih. Nama ini mencenninkan sifat zeolit 

t menghamburkan uap. seperti air mendidih jika dipanaskan (Dyer. 1994). 

ristal-kristal zeolit hal us biasanya ditemukan melapisi rongga dan pecahan

~cahan pada batuan basah di daerah vulkanik. Rongga-rongga tersebut tetbentuk oleh 

elemb ng cairan mal,'11la, dan zeolit tumbuh sebagai hasil reaksi kimia pada magma dati 

but. Endapan-endapan yang lebih padat terdapat sebagai butiran-butiran kristal 

>lng sa gat k\!\:II. tetapi beberapa dari endapan ini sangat besar. Zeolit kadang-kadang 

Itemuk n pada tanah alkali kering yang kaya akan garam. Teballapisan yang kaya akan 

~olit d pat mencapai beratus-ratus meter (Barrer. !1978). 

ilihat dati asal mulanya, zeolit meTU:pakan jenis mineral sekunder. yaitu mineral 

entuk melalui perubahan batuan yang telah ada. Hanya analcime dan natrolite 

sebagai mineral primer, yaitu mineral yang terbentuk dati ktistalisasi magma 

ada saat ini telah diidentifikasi sekitar 40 jenis zeolit alam dan berhasil disintesis 

:ban. ISO jenis zeolit buatan. Perkembangan pengetahuan tentang sifat-sifat, cara 

modifikasi zeolit mendorong penggunaan zeolit di berbagai proses industri, 

3 
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4 

idak ya sebagai adsorben selektif dan penukar katiOl\ te1api juga sebagai katallS 

i Indonesi~ zeolit alam dapat ditemukan di daerah Bayah (Banten Selatan), 

1, Tasikmalaya, Bogor .. Lampung, dan beberapa tempat di Jawa Tirnur tepatnya 

n, Ponorogo, BUtar dan Malang. 

~.1.1. truktur ZeoUt 

zeolit dapat digambarkan seperti sarang lebah dengan saluran-saluran dan 

ongga rongga yang dihasilkan oleh sambungan-samb\Ulgan kalru tetrahedral (Dyer, 

1994). 

Gambar 2.1. Struktur zeolit 

nit-urnt dasar penyusWl kristal zeolit adalah tetrahedral silika [SiO-,t dan 

[AI04t, yang disebut unit pembangun primer. Unit-unit pembangun primer 

)Crgan engan satu sarna lain dengan cam menggunakan setiap satu atom oksige1l secara 

, membentuk cincin tunggal maupun ganda dengan 4,5,6 dan g tetrahedral. 

eara yang sarna unit pembangun sekunder berikatan satu sarna lain dengan 
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5 

kombinasi membentuk struk"tUr ruang yang disebut unit pembangun tersier. 

an kristal zeolit merupakan rangkaian tiga dimensi unit pembangun tersier 

(Subagjo, 1993). 

-k({)~B 
a .. ,,,, 

00000 
Untt 'emben,un Sekunder 

Unit Pemb_n;~n T_raler 

Gambar 2.2. Bcnluk-bcnluk dasar penyusun struKtur knstal zeolit 

2. 1.1.. Beberapa Jenis l~lit 

ZC(lln yang ditemukan UI Inuonl!sia pada umumnya memi\iki komposisi yang tidak jauh 

ber a. yahujenis mordenit dan khnoptiloht. 

Q. }" )rdenil, disebutjuga ptitolit, adalah salah satujenis zoolit yang tersebar luas di ala~ 

massa jenis 2.15 g.cm -:l. Parameter sel satuan mordenit sederhana bervariasi antara 

a=I,8 52-1,8168 nm; b=2,0527 nm dan c=O,750l-O,7537 nm (Gambar 2.3.a). Struktur 

it ditunjukkan dengan' sistem cinctn yang tersusun dari' 8:12 cincin yang 

ungan paratel searah ~umbu b dan 8 cincin searah dengan sumbu c (Gambar 2.3.b). 

'si kimia mordenit betvariasi dalam rentang yang sempit. Rasio Si/Al berkisar 

4.5-5.5. Kation yang dapat dipertukarkan terdiri dari kalium dan natrium dengan 

. isi yang berbeda-beda., ~rta sedikit kalium dan magnesium. Umumnya, kation-
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rletak pula pusat cincin 8 yang sempit dan tertutup. Hanya cincin-cincing yang 

besar an terbuka untuk proses difusi kation. Diameter cincin yang beranggotakan 12 

)alum adalah 0,67 nm. tetapi diketahui bahwa mineml ini mengadsorp molekul dengan 

diamet r tidak lebih dari 0.42 nm (Tsitsishvili, 1992). 

(!.oJ 

(b) 

Gambar 2.3. Struktur mordenit 

I. Kli opti/o/it, adalah mineral yang tersebar paling luas di alam. Komposisi kimia dari 

linop lolit terkarakterisasi dengan rasio 811 AI yang berubah dengan cepat sepert.i 

eruba an-perubahan pada susunan kation-kation yang dapat dipertukarkan. Zeolit jenis 

11 me gandung kation-kation yang dapat dipertukarkan yaitu kalsium, serta sedikit 

arium dan stronsiwn. pada klinoptilolit dengan kadar silika rendah, dan kalium, natrium 

ium pada klinoptilolit dengan kadar silika tinggi. Pada umumnya klinoptilolit 

cngan Kadar silika tinggi discbut dengan "klinoptilolit" dan klinoptilolit dengan kadar 

hka y ng rendah disebut dengan ··Ca-klinoptilolif'. lJntuk logam-Iogam galongan alkali, 
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'Iolit secara karakteristik mengandung kalium, meskipun ada juga klinoptilolit yang 

ditem kan di alam dengan kandungan natrium yang tinggi. 

Ca> NaSK Ca<Na~K 

l450-550 750 
I Bulan sampai tabun 

. \ 490-1 478 \ 490-1 478 

Struk ur kristal klinoptilolit adalah tetrahedral (Si.AI)Q" yang membentuk suatu lapisan. 

lapisan-lapisan ini terikat dengan atom oksigen pada suatu bentuk yang simetris 

dan embentukjaringan tiga dimensi (Gambar 2.4). Kristal klinoptilolit ini mudah dikenali 

dan tuknya yang berupa lempengan tipis yang memanjang sepanjang sumbu-c. 

-m 

Gambar 2.4. Struk-tur klinoptilolit 

0·1( "'-1"1 a. Ca 
O-Mg (')·H'l.O 

t-o'l'--' 7.4,A _-.,', 
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Ll.3. ertukaran Ion pada.zeoUt 

ukaran ion pada zeolit dapn. dituliskan dengan persamaan reaksi: 

Ln+ + Z<=>nM+=LZo 

L adalah kation dalam fasa laTutan, n adalah valensi kation dalam larutan. 

;edan an M adalah brion mobil dari zeolit. Jadi, pertukaran ion adalah reaksi kimia 

>'ang r versiber antara fasa padat (penukar ion) dan fasa cair (Iarutan) dengan perantaraan 

yang dapat dipertukarkan dari satu fa..~ ke fasa lain. tanpa mengubah struktur fasa 

padat. 

Kapasitas pertukaran kation (KTK) zeolit didefinisikan sebagai kapasitas zeolit 

enyerap dan mempertukarkan kation yang dinyatakan dalam miliekivalen per 100 

rat kering zeolit. KTK dapat mengacu pada kapasitas total dan kapasitas operasi 

Kirk. 1981). Kapasitas total adalah jumlah total sisi yang dapat digunakan untuk 

ran ion. ditentukan setelah regenerasi mineral zeolit. Regenerasi dilakukan dengan 

ian mineral zeolit menggunakan larutan tertentu. Harganya diperoleh ketika sistcm 

nenc pai kesetimbangan (Barrer. 1978). Kapasitas operasi adalah pengukuran kinelja 

a yang diperoleb dati materi penukar ion jika materi lersebut beroperasi dalam 

kolom dengan kondisi-kondisi tertentu. Kapasitas ini ditentukan oleh sejumlah 

atcto , yaitu kapasitas 10tal, tingkat regenerasi, komposisi larutan. spesifitas zeolit, 

tan aliran melalui kolom, suhu. ukuran partikel dan sebagainya. 

Kadang-kadang pertukaran kation dapat digambarkan scbagai penyaringan ion jib 

kation khusus (terhidrasi atau tidak terhidrasi) terlalu besar untuk memasuki semua 

bagian dari struktur internal zeolit. 
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.2. Ti jauan Tentang Fosfat dan Metode ADalisisDya 

.Z.l. 

osfat menyusun ± 0,1 % kerak bumi dan terdapat dalam berrnacam-macam 

lineral fosfat sepcrti Ca~(P04)~. Ca~F(P04l~ dan Ca)CI(P04)3. Mineral fosfat ini 

ebanya "an digunakan untuk penyubur tanah, dan untuk membentuk fosfor-fosfor 

:dcrh a yang akan diubah mcnjadi senyawa-senyawa fosfor. Kalsium fosfat adalah 

utama tulang. gigi dan protein-protein yang mengandung fosfor (Jolly. 1966). 

da liga macam benluk ion fosfat yang dikenal yaitu: ortofosfat (pol). 

irofosf< t (P2<h:', dan mctafosfat fPO~'). Garam-garam dari ketiga bentuk fosfat ini 

enar- nar ada. Dnofosfat adalah bentuk yang paling stabil dan paling penting sehingga 

lit ini s ring disehut sehagai fosfat saja. larutan piro dan metafosfat berubah menjadi orto 

)Sfat lan-pelan pada suhu biasa. dan lebih cepat dengan pendidihan (Svehla, 1985» 

.2.2. enentuan "'odat dengan Metode Biru Molibdat 

da dua metode yang 'az1m digunakan untuk penentuan fosfat, yaitu metode biru 

dan metode fosfovanadomolibdat. Metode fosfovanadomolibdat kurang sensitif 

ibandi gkan dengan biru molibdat, kompleks yang dibentuk antara fosfat, amonium 

anadat dan amonium vanadat, dan amonium molibdat berwarna kuning cerah dan 

:>so sinya dapat diukuT antara ~80 nm. 

rinsip penentuan fosfat dcngan mctode biru molibdat adalah sebagai berikut. Ion 

t dan mohbdat berkondensasi dalam larutao asam menghasilkan asam 

lOlibd fosfat (asam f~fomolibdat). yang pada reduksi selektifmenggunakan hidrazinium 

lIfat, enghasilkan \\'811\8 bim. yang disebut biru molibdat yang tidak pasti susunannya. 
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n1ensi wama biro sebanding dengan banyaknya fosfat yang mula-mula dimasukkan 

lalarn heteropoli. Jika keasaman pada waldu reduksi adalah 0,5 M asarn sulfat dan 

ya adalah hidrazinium sulfat, maka kompleks biru yang dihasilkan 

gakan absorpsi pada 820-830 nm. 

on yang membentuk asam heteropo1i~ seperti sHikat., arsenat., germanat., dan 

ungsta tidak boleh ada. Silikat dapat dipisahkan dengan mengasapkan asam perklorat 

endehidrasi asam silikat dan membuatnya tidak larut. Arsenat dapat diatsirika 

ebagai arsen (Ill) bromida dari dalam suatu larutan asam bromida, asam sulfal, timah dan 

;enn mn dapat diatsirikan bersamaan. Timbal. stibium. dan tembaga mengganggu . 

• ogam logarn pengganggu ini dan lainnya dapat dihilangkan dengan melewatkan tarutan 

atam olom penukar kation (Bassett, 1994). 

:.3. eor' Spektofotometri untuk Analisis Kuantitati( 

ita cabaya monokromatis jatuh pada medium ~ang homogcn. scbaglan dan ~lI\ar 

ang suk akan dipantulkan, sebagian diserap dalam medium itu. dan sebagian sisanya 

iterus an. lika intensitas sinar masuk dinyatakan dengan Ia, intensitas sinar terserap Ia 

sinar terteruskan I .. dan intensitas sinar terpantulkan adalah Ir., maka: 

antannuka udara-kaca sebagai pengguna sel kaea. 4 % cahaya yang masuk 

n. Ir biasanya diabaikan dengan penggunaan suatu blanko. jad;: 

) = 10 It (I) 
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Huku Lambe~ menyatakan babwa bila cahaya monokroma1is melewati medium 

tembus cahaya, intensitas cahaya yang dipancarkan berkurang secara eksponensial dengan 

hnya ketebalan medium yang menyerap. Hukum int dapat dinyatakan oteh 

n diferensial 

(2) 

I adalah intensitas cahaya masuk dengan panjang gelombang cahaya tertentu, I 

balnya medium, dan k adalah fuktOT kesebandingan. Integritas (2) dan mengambil 

I = I .. u tuk I = rna'" akan memperoleh: 

(3) 

nding • .t ... ada'ah bagian daTi cabaya yang masuk yang diteruskan oleh medium 

.. etehal I dan disc:hut transmitans T. Kebalikan [Jit adalah keburaman dan absorbans A 

(4) 

tluku Beer~ menyatakan intensitas cahaya monokromatik berl-umng secara 

~kspon nsial dengan bertambahnya konsentrasi zat penyerap seeara tinier. 

1.=lu· (5) 

)enga c konsentrasi • dan k' dan K' tetapan. Penggabungan (4) dan (5) akan 

neng ilkan (6): 

(6) 
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(7) 

atau I g i" / l r= acl (8) 

Pcrsam n ini adalah persamaan fundamental dan spel..."1Tofoiomctri yang sering discbut 

scbagai hukum l3eer- Lambert . Nilai a tcrgantung konsenlrasi. Jika c dinyatakan dalam 

mol/L an I dalam senti meter maka a diberi lambang c dan di sebut kocfisicn absorpsi 

molar. 

1 1 
A =l: cI = 1m.! ...!!. = log - =-logT 

' I T , 
(9) 

• 
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BAB III 

TUJUAN DAN MANFAA T PENELITIAN 

3.1. ujuan Penelitian 

Penditian ini bertujuan untuk mempelajari teknik analisis fosfat dengan metode 

biru m hbdat secara spektrofotomctn ~·ang didahului dengan penghilangan kation-kation 

pcngga ggu As(l(l}, Pb(ll), dan Culll) dcngan menggunakan zeolit-H sebagai penukar 

ion. Un uk itu dalam penelitian ini akan dipelajari: 

I. p!n ntuan kapasitas pertukaran kat ion As( III), Ph( II) dan Cu( II) pada zeolit-H, 

2. pen ruh penyerapan fosfat olch zeolit-H. 

3. pc isahan dan penentuan fosfat dcngan adanya pengganggu As(lll}, Pb(II) dan 

Cue 1\ menggunakan zeoht-H dcngan metodc biru mohbdat. 

3.2. lanlaal Penelilian 

an ha.,il P'!nditlan Jlharapkan dapat dlP'!roleh metode baru untuk 

menght angkan kation penggangu As(lll). Pb{ll) dan Cu{li) pada penentuan fosfat 

dengan metode biru molibdal secara spektrofotomelri menggunakan zeolit-H sebagai 

bahan nukar kation. 

13 
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t.l. ahan Penelitian 

BABIV 

METODE PENELITIAN 

ahan penelitian yang digunakan adalah zeolit alam yang berasal dari Gunung 

~ldul J £.Iakarta. yang dlpcrolch dari PT. 7.eohta Pnma. Basil analislss dengan difraksi 

sinar-X mcnunjukkan zeolit ini tcrdiri dari campuran mordentt dan klinoptilolit (Zakiyah, 

1(99). I han kimia yang digunakan berderajat pro anal isis antara lain kalium dibidrogen 

rosfat nhidrat, arsen(lII) oksida. tembaga(ll) sui fat pentahidrat, timbal(II) nitrat, 

molibdat, asam klori~ asam sui fat, asam nittat, hidrnzinium sulfat dan 

~kuadc incralisata (akuadcm', 

1.1.. la. Penelitiao 

·\Ial \ n~ Jiguna~an anlal.. lam adalah ~~~lrofotnrnl!tl!r Shimadzu UV-1201, 

.pektro ltomcter serapan atom Shimadzu AA 6500. lumpang dan mortar agat, ayakan 50 

mesh, k lorn kromato!,'Tafi $ 1,5 em dan panjang 25 em, serta peralatan gelas yang lazim 

ilgunak n. 

,.3. Pen 'iapan Bahan dan Pembuatan Reagen 

yak SO gram zeollt alam yang telah berupa butiran kasar direndam dan diaduk 

dal larutan 500 mt. Hel O.5M sclama 1.5 jam. sela'llmnya dicuc1 dcngan akuadem 

I netral dan dikennglan pada suhu ±IIO °C (Vansan,1990). Setelah kering 

\4 
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b. 

c. 

d. 

IS 

it ini ditumbuk dan diayak dengan ayakan berukuran 50 mesh, sehingga diperoleh 

Se anyak 5,0 gram amonium molibdat. (NH.,H.M07O~ .. .4H20 dilarutkan dalam larutan 

H20" 3 M sampai volume 500 mt.. 

g hidrazinium suI fat dilarutkan dalam akuadem sampal \'olume 

I ~hJN I JJiarut~an J3I.lm akuadcm dan dlplOJah~an 

lam labu talar SOU ml. ~cara luanl1tauf dan Jlc.:ncerkan dengan aLuadc.:m 

i tanda balas. 

Seb nyak 2,4968 g CuS04.5H20 (Mr=249,68) dilarutkan dalam akuadem dan 

dipi dahkan ke datam tabu takar tOO mL secara kuantitatif dan diencerkan dengan 

akua em sampai tanda balaS. 
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.f. 

Se anyak 3,3120 g Pb(N03)2 (Mr=331,20) dilarutkan dalam akuadem dan 

dahkan ke dalam 1abu takar 100 mL secara kuantitatif dan diencerkan dcngan 

dem sampai tanda batas. 

g. 

Seb nyak 0,9892 g AS203 (Mr=197,84) dilarutkan dalam Hel pekat" sampai tcpat 

la dan dipindahkan ke dalam labu takar 100 mL secara kuantitatif dan diencerkan 

n akuadem sampai tanda hatas. 

4.4. 

4.4.1. enentuan Kapasitas Pertukaran Kation (KPK) 

Disiapkan kolom kromatografi, pada U.1ung t.ll\om dlsumhat dt.~gan "Cdl~n 

kapas, i dalamnya diisikan 2,00 g serbuk lC(lltl-li. ~Ian.lutn~a "c: dalamn~a dlalsrbn 

20,0 m tarutan As(UI} 0,10 M. Efluen ditampung dan kadar A~III) ditentukan dengan 

metode biru molibdat secara spektrofotometri (Basset, 1994). Jumlah As(lll) yang 

tertukar adalah selisih kadar As(Ill) awal dan kadar As(IlI) efluen. Ditentukan harga 

KPK da am mek/IOO g. Prosedur yang sarna dilakukan terhadap tarutan Pb(II} 0,25 M 

dan Cu( I) O,25M. Kadar masing-masing 10gam sebc1um dan setclah dilewatkan zeolit 

ditentu n dengan spektrometer serapsn atom. 

M 
volume larutan(mL) loog 

_~ -m akhir x x . - x mua tan Ion 
) 000 mL g zroJJr 
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.4.4.2 Pembuatau Kurva Staudar Fosfat 

isiapkan 6 gelas piala 25 mL masing-masing diisi 0; 50, 75, 100, 125 dan 150 

n stan dar fosfat 10-2 M. dengan menggunakan mikropipet Pada 'masing-masing 

mbahkan 10 mL akuadem~ 5,0 mL larutan molibdat dan 2~0 mL larutan 

hidrazi iurn sulfat. Campumn larutan dibomogenkan dengan pengocokan pelan-pelan, 

sclanju ya gelas piala dibenamkan ke dalarn air mendidih selarna 10 menit, dan segera 

dmglnk n. Larutan ini dipindahkan secara kuantitatif (dengan pembilasan getas piata 

kali) dalarn labu takar 50 mL, diencerkan dengan akuadem sampai tanda batas. 

i akhir larutan adalah 10, 15, 20, 25 dan 30 pM fosfat (Po.t) Larutan ini 

diukur bsorbansinya dengan spektrofotometer UV -Vis pada panjang gelombang 830 nm 

1994 ). Dibuat kurva hubungan antara konsentrasi dan absorbansi serta 

n persamaan regresinya. 

01.4.3. engarub Penyerapan Fosfat oleb Zeolit-H 

e dalarn kolorn yang herisi 2,00 gram serbuk zeolit-H dialirkan 20,0 rnL tarutan 

fosfat d ngan berbagai konsentrasi 50, 100 ~ 200 ppm fosfat (yang se1ara dengan 0,53; 

) ,05 da 2,) 0 mM pol"), efluen ditampung dan kadar fosfat ditentukan seperti prosedur 

4.4.2 .. P ralatan kerja dapat diUhat pada Gambar 4.1. 

0$.4.4. P misahan dan Penentuan Fosfat dengan Adanya Ion Penggangu 

cnggunakan Kolom Zeolit-H 

e dalarn kolom yang telah herisi 2,00 gram zeolit dialirkan 20,0 mL tarutan 

:amp fosfat: arsen(lIl)= 10 : 1 (perbandingan mo)), eiluen ditampung dan kadar 
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osfat entukan seperti prosedur 4.4.2. dengan pengenceran lOOOx (50 J.1l. diencerkan 

.arnpai olurne 50 rnL pada labu takar). Prosedur yang sarna dilakukan terhadap larutan 

bat(lI) = 10:1 dan fosfat: tembaga(lI) = 5:1. 

Kdomkaca 

Serbu/( zeoit-H 

~-Kepas 

LJ-Penampu-.g efluen 

Gamber 4.1. Perelatan pemIs8han fosfat dari ion As(1II). Pb(I) den Q.(I) 

1_' Pen_ ajiao dan Analisis Data 

sil analisis disajikan dalarn bentuk gambar dan tabel. Kurva standar ditentukan 

icngan bel dan gambar sedangkan data yang lain dalam bentuk tabel. HasH perhitungan 

:adar fo fat dilakukan dengan prosen recovery, dengan rnembandingkannya dengan 

adar fo. at tanpa adanya zat pengganggu dengan uji-t satu arah. Selanjutnya harga t-

litung di andingkan dengan t-tabel rnenggunakan batas kepercayaan 95% dengan derajat 
- . - . 

ebebasa DB = N ,+ Nr2, N adalah jumlah anggota, sedangkan uji-t dan simpangan 

ieviasi pulasi (SD) dilakukan berdasarkan rumus. 
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BABV 

HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN 

5..1. Peoeotu8o Kapasitas Pertukarao Katioo (KPK) 

HasH penentuan kapasitas penukaran kat ion dapat dilihat pada Tabel 5.1. 

I abel 5 1. Penentuan KPK As( III), Pb( II) dan Cu( II) 

No. Ion 
Konsentrasi mM KPK 13ta-13ta 

I-A- wa....:....:...;,==r'=E:..:...t1=ue:..:...n:..:.... --f KPK mek 1100 g mekllOO g 

9.08 

I. As( III) , 100,OO! 93,20! 20,40 20.40 
. _~ ___ ._ --.1 93,20 ~ __ 20-','-40 ___ I--____ --t 

I 269,06 , 238.51 I 30.55 31,46 
I i 236,70 32.36 

- .--f-i'----~--

, 245.05 j 235.97! 9,08 
i l 235.98 I 9,09 

- 1-+--

2. 

.. ". 

Pb(Il) 

Cum) 

alaran 0 mllarufan diJt'"aflian ('ada 2.0(1 g zool;f 

k .. rda.-.arkan data lahd .;: I dapat dihhat bah\\3 7J!(lht-H mempunyai kemampuan untuk 

menula kation. yang ditandai dcngan berkurangnya jumlah ion setelah dilewatkan zeolit. 

leolit n empunyai kemampuan menukar kation betbeda untu.k setiap ion. Hal ini karena . 

kat ion d:mgan rnuatan hesar diikat lebih kuat dan lebih banyak daripada yang muatannya 

ebih ke it Selain muatao. ukunm ion juga sangat beIpCllgaruh ~hadap daya tukar ioo. 

karena on-ion tersebut alan menempati ruangan-ruangan i pori-pori yang ada pada 

r.coht. I( ~ dengan ukuran lebih kedl dari ruangan I pori akan sedikit diserap dan ~bagian 

lL.an 10 os, yang ukurannya tepat sarna akan cenderung ditahan sedangkan yang 

JL.urann ~ lebih besar dan ruangan i pori cenderung untuk lolos. Dengan demikian zeolit 
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selain ! ~bagai penukar ion dan adsorben, juga dapat berfungsi sebagai ayakan moleku1 

(rnafeel far sieves) . 

pari ion-ion yang dipenukarkan pada percobaan ini. ukuran ion Cu2
+. As3

+ dan 

Pb:!+ be ~Urut-tUTut adalah 0.57: 0,58 dan 0,98 A (Jolly. 1991). Meskipun eli sini ul-uran 

ion Cu( l) dan As(IlI) hampir sama, namun di sini As(lll) memiliki muatan ion yang 

Ichih be sar dari~ eu( II) sehingga As( Ill) lehih kuat dan leblh banyak diikat oleh 

zeolit. J"ka dihandingkan dcngan As(lIl) dan Cu(ll). ion Pb(lI) lebih besar ukurannya. 

Dengan ~emikian Pb(1l) lebih cenderung diikat I ditahan oleh uoJit. 

5.2. I~urva Standar lo'05(at 

I urva standar dihuat dengan mengukur absorbansi beberapa konsentrasi larutan 

fosfat dc::ngan metode biru molibdat secara spektrofotometri pada panjang gelombang 830 

nm. has 1 rcngukuran a~~4Jrban~1 dapat dlhhat pada Tabd 5.2 .. sedangkan kurva standar 

dapat dll hat pada llambar 5.1 . 

label5. . Harga absorbansi larutan untuk pembuatan kurva standar 

No. Konsentmsi fosfat (J,LM) AbSOJbansj 
I 10 0273 
2 15 0,404 
3 20 . 0.537 -
4 ! 25 I 0,674 
5 ; 30 0,812 
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Ber kan gambar dan pcrsamaan yang d,ha.~,lkan dengan program .\II( .. m.'if~fi /-:rt'i 

pada G mbar 5. ). dapal dJhhal hahwa har~a H: 0,9999, harga in; ml"ndt!kali J, bt!rani 

mc:nunJ U.an hutlungan antara "','n-.cntra .. 1 Ja~ a~,rban$i adalah hmcr. ~hmgga lUT\'a 

:,landar m dapal dlgunakan UnlU~ pcrhltungan ~lan.lUlnya. 

5.3. dsorpsi Fosfat oleh Zeolit 

ada penelitian ini dilakukan uji coba adsorpsi fosfat oleh zeoli. pada berbagai 

i fosfa~ data yang dipero1eh dapat dilihat pada Tabe1 5.3. 

Tabel 53. Uji pendahuluan pcngaruh pcnyerapan fosfat oleh zeolit pada beberapa 
konsentrasi 

KonscnlrlSi fosf .. yang dibuat KOIJSCIJUaSi Konsentrasj fosfat 
No. (os&! raukur , terukur setelah 

ppm mM f dilewatbn zeoli ) 

SO 0.53 46,41 43.26 
-

"I 100 -~~- '1'1,63 Q3,Q3 - . .. 200 2.10 20::!,73 197,03 ,) 
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B,",,~ .lkan data dapat dilihat bahwa terjadi pengurangan kadar fosfat antara fosfat yang 

terukur dan konsentrasi fosfat terukur setelah dilewatkan zeolit. Penyerapan fosfat dapat 

diakiba kan oleh kapasitas pertukaran anion (KPA). penyematan dan retensi fosfat. KPA 

dapat te Jepas kembali dengan cara desorpsi. Penyematan fosfat terjadi antara fosfat dan 

oksida (!ari AJ, Fe atau Ca yang rnengakibatkan fosfat menjadi tidak larot dalam air. 

Retensi fosfat terjadi hila dalam lanah 
l. 1. ~* 

Icolit terdapal Illn AI . Fe . Mn" yang 

bertinda K sebagai jembatan . Gcjala ini discbut koadsorpsi. 

Fosfat j 19a masuk ke dalam reaksi kirnia dcngan ion-ion logarn bcbas tersebut (Tan, 

1983). 

~rclanJutn\a untu~ mcm.l,Ulan aJ.lm.1 ~ngaruh pcn~craran fn~fat olch Icoln 

dllalul~ n pcnguluran pada iarutan t,,~fal pada konscntrasl tcncntu yang dllakukan 

bcbcrap; kali pcngu)angan. hasilnya dibandingkan dengan prosen rccovery pcmhanding, 

dan diuj dengan uji-t. 

Tabel5 .. Hasil pengukuran konsentrasi dan prosen recovery larutan fosfat pembanding 

~onsentrasi fosfat 
KOD.SC:JJtlmj I % RecovCty No. 

yang 
fosfat yang % Recovery 

4~buat(mM) 
rerukur (mM) I rata-rata 

I 20 I . 19,67 -=!=- 98.33 
----~---- -- -

2 20 19.30 96.48 
98.28 ! 

-- ~ ~~ .. 20 19.6~ 98.15 -' - • ~ - ~ - . - -r - -----
4 20 20.04 100.18 
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Hasil rosen recovery ini selanjutnya digunakan sebagaj pembanding pacta setiap 

pcnguk~ran . 

Tabel .5. Pengaruh penyerapan fosfal oleh zeoli l 

% Recovery fosfat 
% Recovery fosfat % Recovery fosfal 

No. 10 mM selelah 20 mM sclclah 
pembaading lcwat zeolil· }cw3t zeoli,· 

I 98,33 I 93.32 I 97,03 
2 96,48 I 96.31 r Q8Y; 
, 

98,15 
I 

98,33 98.33 , 
4 100,18 100.19 9b.29 

Purata 98.18 97,08 97,50 
SD 1 5132 2,9287 1.0 I 04 
KV(% 1,53 3,0 1 r ,04 
t-hit , I 0,7280 O.~57~ ___ 
Habel , I 2.3530 I 2.3530 . -- .-- -

: Kesimp Ian , I Tidak ada beda ' Tidak ada i><:da 
Presisi Baik Tidak bail.. ! Baik 
* 20 mt Jarutan fosfat dilewatkan pada 2,00 g lcolit 

Berdasa kan TabcI5.5. dapal dilihal b..lh\~a l051"al daP:lI dl$(!fap okh 1 ..... 0111 . namun x'cara 

stati stik penyerapan tersebul tidak nll!mbcnkan pcngaruh., dan sClc1ah d,llItullg kapaslills 

adsorpsirya sangal kceil yaitu 0,48 mckllOO gram 7.colit. Pcngaruh sernakin tidak tcrliha 

jika kor 'cntrasi zeolit sernakin besar. Namun sualu melode dapal dikatakan balk apabila 

memilik harga koefisien vanansi (K V) maksimal 3 % selain memiliki harga t-hitung < t 

tabel ji a dibandingkan dcngan pcmbanding. schingga pacta pcnchtian mi sdanjutnya 

digunak n fosfat dcngan konsentra.. .. i 20 mM . mcngingat pada L.onscnlrd.. ... 1 ha.: .. 11 rata-nna 

prosen ~co\'cf)' Ichih mendekati harga yang scsungguhn~'a dan harga simrangan haku 

lebih kD it danpada konscntrasi fosfat yang Icblh cnCL'T scna mcmlhkl harga KV ... 30 0 

Harga K~ dihitung mcnggunakan rumus benkul 

---
-' 
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Dari d~ ta tersebut juga dapat disimpulkan bahwa konsentrasi minimum fosfat yang tidak 

berpen aruh terhadap adsorpsi oleh zeolit adalah 20 mM, dengan volume 5Cbanyak :!O.O 

mL yar g dilewatkan pada 2,00 g zeolit atau 20 mmol fosfat untuk tiap 100 g 7.eolit. 

5.4. I emisaban dan Penentuan Fosfat dengan Adanya Ion Pm~an~u 

~ ~enggunakan Kolom Zeolit-II 

-lasH pengukuran kadar fosfat dengan konsentrasi 20 mM dalam campuranO\'a 

dengan ~s(lll}, Pb(l1} dan Cu(lI) tertentu berturut turut dapat dilihat pada Tabel 5, 6 s.d 

5.8. 

Tabel S. 6. Penentuan fosfat dcngan ad;,", a rcn~~an!-,gu ar~nlllll 

% Recovery 
: 00 Rcc(wcrv 

; ~o RcC(ncn fosf .. t :m.cn • 
No. fosfat i (IJI)=JO:J yang 

: 
I . 

J j)eIl1bandin~ 
I fosfat:arsen( 1l1)= 10: I J dilewatkan zeolit 

I 98,33 I 98,52 : 98,89 I 

2 96A8 98,70 98,52 
3 98,15 IOO~56 98,33 
4 100,18 I 100.93 98.33 
Purata 98,28 99,68 98,52 
SD ],5]32 1.2440 0,2640 
KV(%) . 1,54 1,25 0.27 
t-hit - I 1,4593 0,3' 24 .. ---
t-tabel - ! 2.3530 '. 2.3530 

-'---- -. -
K.esimpu an I - j Tidak ada beda Tldak ada beda 

:- ~ ---- -~-- -----_., -

i>resisi ! Baik Bail. Bcul. 
Keteranga : Konsentrasi fosfat 20 mM sellan\ aL. :0 mi., ll~at lC\.llll : lL 

3erdasar 'an Tabel 5.6. dengan pcrbandmgan fo!'fat.an;cni III) (10 ') dapat dlhhat bah"a 

I\s(lll) s bagai AsCh dapat meningkatkan pro~n perolehan kembah fo~fat. namun pada 
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perhanc lingan tersebut secara statistik belum memberikan pengaruh. Perlu diketabui 

bahwa larutan arsen memjJjkj beberapa spesjes antara Jajn As(IIJ) sebagaj As3+ dan 

AsO/', As(V) scbagai AsO/-. Spesics yang dapat bereaksi dengan molibdat adalah 

ASO~~· ~embentuk (NH., hAsMol~O,,". Apabila senyawa tersebut direduksi membentuk 

arseno nolibdat biru (Svehla, 1985) yang memberikan serapan pada panjang gelombang 

K-tO nrr. dan dapat ditentukan kadamya secara kuantitatif (Basset, 1994). Jadi As(III) 

~bagai ~S~4 tidak mcmberikan pcngaruh sccara langsung pada penentuan fosfa~ kecuali 

Jika di c~lamnya ditambahkan oksidator atau bila reaksi dibiarkan di udara terbuka terlalu 

lama. 

. elanjutnya sl!telah campuran larutan tersebut dilewatkan zeolit maka teljadi 

pcnurun 10 ~'o rccovery dan lchih mcndckati pada harga yang sebenarnya (% recovery 

pcmban ling) Iial in! menunjukkan hahwa AS3T telah terikat o)eh zeolit sehingga fosfat 

.lapal dl ~ntubn tanf'l gan~~uan :\ 'J III , 

Tahl!l 5. 7. Pencntuan fosfat dengan adanya pengganggu timbal(II) 

~o. 

-hit 
--I-

-label ----
... es~.!l an . 
lI1etode 

% Recovery 
pembanding 

% RecoveJy 
% Recovery 
fosfat:timba1(ll)= 10: 1 fosfattinibal(II)= 10: 1 

yang diJewatkan zeolit 
98,33 92,58 98,33 
96,48 93.32 98,52 
98.15 93.69 98,89 

tOO.18 L 92,95 98.33 
98.28 I 93,14 1 98.52 - --~--.---------'-----+-, --------''-------1 

15132: O,4n6 ; 0,2640 
J 54 ___ ' __ ._----'-'0.:-5_1 ___ ..;-, _____ 0=.2:....:.7 ___ -; 

6.4850 i 0.4069 . _____ _ ---' ____ -----L----~----_; 
2.3530 : 2.3530 

Ada bcda I T~dak ada beda 
Tidak baik f Baik 

~cterangar ",",msenlrasi f\l~fal ~{J mM scbanyak 20 mL. beral zeolil 2 g 
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Berdas<~kan data pada TabeJ 5.7. dengan perbandingan fosfat:timba1=10:1 telah 

berpenl aruh terhadap penentuan fosfat, yang ditunjukkan dengan menurunnya % 

reco\'er~' fosfat. Jika campuran larutan tersebut dilewatkan pada zeolit. rnaka Pb(lI) dapat 

diadsor) melalui reaksi penukaran ion, sehingga hasil yang diperoleh tidak berbeda 

dengan ~ga % recovery pembanding. 

Tabel5 8. Pcncntuan fo!>fat dcngan adanya pengganggu tembaga(lI) 

% Recovery % Recovery 
% Recovery 

No. 
pembanding fosfat:tembaga(1I)=5: 1 .fosfat:tembagaIl)=5: t 

van~ dilewatkan zeolit 
I ! 98.33 ! 96,67 96~67 
2 96.48 ! 96,67 97~40 
... 98.15 

, 
96.29 97,77 .'1 i 

I 

4 100.18 96.11 91,71 
Purata 98.28 , %.43 97,40 
SD 15132 , 0.28)] i 0,5]85 
KV (°0) J.5.t O.~9 0,53 

. - . - -
I-hi( - 2.~551 1,3915 , -- .. 
t-tabel - 23530 I 2,3530 - -- --

___ 0. --
~~imp'~ Ian - Ada bcda ! Tidak ada beda --- , --
Presisi Baik Tidak baik Baik 
Keterang.a ~ KonS4:ntrasi fosfat :0 m\1 set'lan~ ak :tJ mI.. berat zeolit 2 g 

)ari dat pada Tabel 5.8. dengan perbandingan fosfat:ternbaga=S:l telah berpengaruh 

,erhadap penentuan fosfat, yang ditunjukkan dengan menurunnya % recovery fosfat. Jika 

:a.mpUJal larutan tersebut dilewatkan pada zeolit • maka Cu(ll) dapat diadsorp melalui 

'eaksi IX nukaran lOn, schingga hasil yang diperoleh tidak berbeda dengan % recovery 

lemband ng 
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BABVI 

KESIMP{ILAS DAN SARA~ 

~.1. esimpulan 

erdasarkan hasH penelitian dan pcmbahasan dapat diambil kcsimpulan sebagai 

:>erikul. 

1. Kap sitas pertukaran latmn AS( 1111. Ph( II) dan Cut II) pada zeolit-li -50mesh 

bert ruJ-turut adalah 20.40~ 31.46 dan 9.08 mek/tOO gram. 

t Zeol t-H dapat menyerap ion fosfat dengan kapasitas yang sangat keeil yaitu 

OA8 ek/iOO gram. Penyerapan tidal berani jika kadar fosfat semalin bcsar. 

;. Zeol t-H dapat digunakan untul menyerap kation pcngganggu As( III). Ph(l I) dan 

Cu(l ) pada anahsis fosfat dcngan mctode biro molibdat secara speklrofolomctr1 pada 

•• 2. ran 

engingal harga kapasitas pertukaran kation As(IlI). Pb(lI) dan Cu(lJ) pada 

:eoUt-H idak terlalu besar. maka untuk menerapkan metode mi hanya dapat dilakukan 

erbadap larutan fosfat dengan adanya ion-ion pengganggu tersebut di alas dengan 

~on.~nt si yang tidak terlalu bc$ar 
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