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RINGKASAN

ZEOLIT-H UNTUK MENGHILANGKAN KATION PENGGANGGU As(111), Pb(11) DAN
~u(Il) PADA ANALISIS FOSFAT DENGAN METODE BIRU MOLIBDAT SECARA
SPEKTROFOTOMETRI (Muji Harsini, 2001, 28 halaman)

Penelitian ini dilakukan untuk menjawab permasalahan (1). berapakah harga
:apasitas pertukaran kation As(111), Pb{11) dan Cu(ll) pada zeolit-H; (2). apakah zeolit-H
lapat menyerap ion fosfat, (3).apakah zeolit-H dapat memisahkan dan menghilangkan
:ation-Ration As(111), Pb(11) dan Cu(ll) yang mengganggu analisis fosfat dengan metode biru
nolibdgt secara spektrofotometri.

Penelitian ini bertujuan untuk mempelajari teknik analisis fosfat dengan metode biru

nolibdgt secara spektrofotometri yang didahului dengan penghilangan kation-kation
>engganggu As(1ll), Pb(1l), dan Cu(ll) dengan menggunakan zeolit-H sebagai penukar ion.
Jntuk ftu dalam penelitian ini akan dipelajari: (1). penentuan kapasitas pertukaran kation
As{ I11.| Pb(1l) dan Cu(ll) pada zeolit-H, (2). pengaruh penyerapan fosfat oleh zeolit-H, (3).
emisallan dan penentuan fosfat dengan adanya pengganggu As(Ill), Pb(Il) dan Cu(Il)
nenggunakan zeolit-H dengan metode biru molibdat.

Penentuan kapasitas pertukaran kation As(IiI), Pb(I) dan Cu(ll) serta kapasitas
\dsorps} fosfat pada zeolit-H dilakukan dengan mengalirkan masing-masing.Jarutan yang
nengangdung ion tersebut di atas dengan konsentrasi tertentu pada kolom yang berisi zeolit-
1. Konjentrasi awal dan akhir larutan As(II) dan larutan fosfat ditentukan dengan metode
libdat secara spektrofotometri sedangkan konsentrasi Pb(ll) dan Cu(ll) dengan
;pektromnetri serapan atom. Pemisahan dan penentuan fosfat dengan adanya ion penggangu
kolom zeolit-H dilakukan dengan metode berikut. Ke dalam kolom yang telah
00 g zeolit dialirkan 20,0 mlL larutan campuran fosfat:arsen(Ill) = 10:1
ingan mol), efluen ditampung dan kadar fosfat ditentukan dengan metode biru
. Dengan cara yang sama dilakukan terhadap larutan fosfat:timbal(ll) = 10:1 dan
osfat:tembaga(ll) = 5:1.

pen:
Yerisi
perba

noli

iv

126 2or
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JDari hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa kapasitas pertukaran kation As(IIl),
Pb(11) dan Cu(ll) pada zeolit-H —50 mesh berturut-turut adalah 20,40; 31.46; dan 9,08
mek/100 g. Zeolit-H dapat menyerap ion fosfat dengan kapasitas yang sangat kecil yaitu
),48mek/100 g. Penyerapan tidak berarti jika kadar fosfat semakin besar. Zeolit-H dapat
Jigunalan untuk menghilangkan kation pengganggu As(111), Pb(11) dan Cu(ll) pada analisis

osfat dengan metode biru molibdat secara spektrofotometri pada kondisi percobaan yaitu
pada kansentrasi minimal fosfat adalah 20 mmol untuk 100 g zeolit.

Mengingat harga kapasitas pertukaran kation As(11I), Pb(1l) dan Cu(I1) pada zeolit-H.
idak tgrlalu besar, maka untuk menerapkan metode ini hanya dapat dilakukan terhadap
arutan fosfat dengan adanya ion-ion pengganggu tersebut di atas dengan konsentrasi yang
idak teflalu besar.

Jurusar) Kimia, Fakultas Matematika dan [imu Pengetahuan Alam Universitas Airlangga:
No Konjrak 795/103.2/PG/1999)
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BAB 1

PENDAHULUAN

.1.  Latar Belakang Permasalahan

Dalam menganalisis kandungan suatu zat dalam bahan, adakalanya banyak
nengaldmi pangguan dan zat lain vang seningkali ada bersama-sama dalam bahan
ersebutl Untuk menghilangkan zat-zat pengganggu dalam anahsis dapat dilakukan dengan
eberapp cara, antara lain pengendapan selekuf, penambahan zat pengompleks, reaksi
ksidasi-reduksi selektif, ekstraksi pelarut, pertukaran ion, pengatsirian dan kromatografi
Basset [ 1994).

Analisis 1on fosfat yang paling sering dan mudah dilakukan adalah dengan metode
iru mohibdat secara spektrofotometri. Pada analisis ion fosfat dengan metode ini.
cehadirgan 1on Astill), Phill) dan Cutlly akan mengeanggu analisis Metode yvang biasa
hgunakpn untuh menghilanghan kavon-kation pengpanppu tersebut adalah pengatsinan
intuk kption pengganggu As(I11), sedangkan untuk kation Cu(il) dan Pb(Il) dihilangkan
lengan melewatkan larutan pada kolom resin penukar kation (Basset. 1994).

Mectode pengatsirian dibutuhkan waktu yang lama, relatif rumit, dan kurang aman,
edangkan pemisahan menggunakan rtesin polimer organik sebagai penukar ion
nembufuhkan biaya mahal. Untuk itu perlu dican altermnatif bahan penukar ion yang
nudah didapat dan harganva jauh lebih murah vaitu zeolit alam.

Yeolit adalah mineral dengan struktur molekul berongga yang dibentuk oleh
etrahedral alumina (AJO,") dan silikat (S10,") dengan rongga-rongga di dalamnya tensi

leh 1orj-1on logam, biasanya alkali atau alkali tanah dan dikehilingi oleh molekul-molekul
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air (Barrer, 1978). lon-ion logam ini dapat dipertukarkan dengan kation lain sehingga
zeolit dapat digunakan sebagai penukar kation. Untuk meningkatkan kapasitas pertukaran

cation |zeolit, sebelum digunakan diperlakukan terlebih dahulu dengan pengasaman

sehingga terbentuk zeolit-H ( Vansant, 1990).

IDalam penelitian ini zeolit-H diharapkan dapat digunakan untuk menghilangkan
kation-kation As(III), Pb{il) dan Cu(ll) pada analisis fosfat dengan metode biru molibdat
secara [spektrofotometni. Larutan sampel fosfat yang mengandung ion-ion pengganggu
lilewatkan pada kolom yang berisi zeolit-H. Dengan cara ini diharapkan kation-kation
>enggapggu akan terikat pada zeolit melalui pertukaran kation sedangkan fosfat yang
>ermugtan negatif akan dibiarkan lolos dari kolom dan siap dianalisis.

Penelitian ini dimaksudkan untuk mengetahui kemampuan zeolit-H dalam
nenukar kation-kation yang dapat mengganggu analisis fosfat, yaitu dengan mempelajari
capasiths pertukaran zeolit terhadap kation As(lil), Pbull) dan Cuwill). pengaruh
>enyerapan fosfat oleh zeolit-H dan penentuan fosfat dengan adanya i1on pengganggu
As(I)] Pb(Il) dan Cu(ll) menggunakan zeolit-H dengan metode biru molibdat secara

ipektrofotometri.

.2, [Masalah Penelitian
|. Bemppakah harga kapasitas pertukaran kation As(111), Pb(il) dan Cu(Il) pada zeolit-H?
. Apgkah zeolit-H dapat menyerap ion fosfat ?

. Apakah zeolit-H dapat memisahkan dan menghilangkan kation-kation As(i11), P&(II)

g

Cu(ll) yang mengganggu analisis fosfat dengan metode biru molibdat secara

spektrofotometri ?

LAPORAN PENELITIAN  ZEOLITH UNTUK MENGHILANGKAN KATION... MUJI HARSINI
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BAB 11

TINJAUAN PUSTAKA

‘injavan Umum Tentang Zeolit
Stitah zeolit pertama kali diperkenatkan oleh Cronstedt untuk memberikan nama
neral yang ditemukan pada tahun 1756. Kata zeolit berasal dari duva kata Yunam

in" dan ‘/nhos’ yang artinya batu mendidih. Nama ini mencerminkan sifat zeolit

ang dapat menghamburkan uap, seperti air mendidih jika dipanaskan (Dyer, 1994).

b

acahan

zlemby

airan te

ANy sas

[ristal-kristal zeolit halus biasanya ditemukan melapisi rongga dan pecahan-
pada batuan basah di daerah vulkamk. Rongpa-rongga tersebut terbentuk oleh
ng cairan magma, dan zeolit tumbuh sebagat hasil reaksi kimia pada magma dan
rsebut. Endapan-endapan yang lebih padat terdapat sebagai butiran-butiran kristal

eat hecil, tetapr beberapa dari endapan ini sangat besar. Zeolit kadang-kadang

temukhn pada tanah alkali kenng yang kaya akan garam. Tebal lapisan yang kaya akan

:o0lit d4dpat mencapai beratus-ratus meter (Barrer, 1978).

ilihat dan asal mulanya, zeolit merupakan jenis mineral sekunder, yaitu mineral

ang terbentuk melalui perubahan batuan yang telah ada. Hanya analcime dan natrolite

tunjul

sebagai mineral primer, yaitu mineral yang terbentuk dari kristalisasi magma

:crara fangsung.

:banyal

ntesis

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

k 150 jemis zeolit buatan. Perkembangan pengetahuan tentang sifat-sifat, cara

dan modifikasi zeolit mendorong penggunaan zeolit di berbagai proses industn,

LAPORAN PENELITIAN  ZEOLITH UNTUK MENGHILANGKAN KATION... MUJI HARSINI
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idak hanya sebagai adsorben selektif dan penukar kation, tetapi juga sebagai katalis
Subagjo, 1993).

Di Indonesia, zeolit alam dapat ditemukan di daerah Bayah (Banten Selatan),
sukabumi, Tasikmalaya, Bogor, Lampung, dan beberapa tempat di Jawa Timur tepatnya

i Pacitan, Ponorogo, Blitar dan Malang.

..1.1. Btruktur Zeolit
struktur zeolit dapat digambarkan seperti sarang lebah dengan saluran-saluran dan
onggajrongga yang dihasilkan oleh sambungan-sambungan kaku tetrahedral (Dyer,

1994),

Gambar 2.1. Struktur zeolit

" Unit-unit dasar penyusun kristal zeolit adalah tetrahedral silika [SiOs)* dan
luming [A1O,)%, yang disebut unit pembangun primer. Unit-unit pembangun primer
)ergandlengan sat;x sama lain dengan cara menggunakan setiap satu atom oksigen sccara
ersama, membentuk cincin tunggal maupun ganda dengan 4,56 dan 8 tetrahedrai.

Jengan cara yang sama unit pembangun sekunder berikatan satu sama lain dengan

LAPORAN PENELITIAN  ZEOLITH UNTUK MENGHILANGKAN KATION... MUJI HARSINI
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serbagdi kombinasi membentuk struktur ruang yang disebut unit pembangun tersier.

Sedan

ékan kristal zeolit merupakan rangkéian tiga dimensi unit pembangun tersier

LersebuF (Subagjo, 1993).

LA A

Zeoln

L

a1/7Aa%

Unit Pembangun Primer

o O 00 0 &

e @@@ 5

Uit Pembangun Tersier

Gambar 2.2. Bentuk-bentuk dasar penyusun struktur knistal zeolit

Beberapa Jenis Zeolit

vang ditemukan di Indonesia pada umumnya memiliki komposisi yang tidak jauh

bcrma%a, vaitu jenis mordenit dan klinoptilohit.

a. Mrrdenit. disebut juga ptilolit, adalah salah satu jenis zeolit yang tersebar luas di alam,

dengar: massa jenis 2,15 g.cm™. Parameter sel satuan mordenit sederhana bervariasi antara .

a=1,8

P52-1,8168 nm; b=2,0527 nm dan ¢=0,7501-0,7537 nm (Gambar 2.3.a). Struktur

Mo

it ditunjukkan dengan sistem cincin vang tersusun dari  8-12 cincin yang

berhubungan paralel searah sumbu b dan 8 cincin searah dengan sumbu ¢ (Gambar 2.3.b).

Kom

isi kimia mordenit bervariasi dalam rentang yang sempit. Rasio Si/Al berkisar

amarj 4,5-5,5. Kation vanp dapat dipertukarkan terdin dan kalium dan natrium dengan

kom)Jqosisi yang berbeda-beda, serta sedikit kalium dan magnesium. Umumnya, kation-

LAPORAN PENELITIAN  ZEOLITH UNTUK MENGHILANGKAN KATION... MUJI HARSINI
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ation erletak pada pusat cincin 8 yang sempit dan tertutup. Hanya cincin-cincing yang
>esar dan terbuka untuk proses difusi kation. Diameter cincin yang beranggotakan 12
aluran) adalah 0,67 nm, tetapi diketahui bahwa mineral ini mengadsorp molekul dengan

liameter tidak lebih dari 0.42 nm (Tsitsishvili, 1992).

] T f
o ’ q ) KN 3
i |.E : 1 . 2
t i
1 : 1
i ¥ i !
1 w-LLF-- 2
@)
(b)

Gambar 2.3. Struktur mordenit

. Kligoptilolit, adalah mineral yang tersebar paling luas di alam. Komposisi kimia dari
hnoptlolit terkarakierisasi dengan rasio Si/Al yang berubah dengan cepat seperti
rerubaljan-perubahan pada susunan katior_l-kation yang dapat dipertukarkan. Zeolit jenis
1 mepgandung kation-katién vang dapat >dipertuk’arkan yaitu kaisium, serta sedikit
arium [dan stronsium, pada klinoptilolit dengan kadar silika rendah, dan kalium, natrium
an magnesium pada klinoptilolit dengan kadar silika tinggi. Pada umumnya klinoptilolit
engan|kadar silika tinggi discbut dengan “klinoptilolit” dan klinoptilolit dengan kadar

lika y{mg rendah disebut dengan “Ca-klinoptilolit”. Untuk logam-logam golongan alkali,
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klinoptilolit secara karakteristik mengandung kalium, meskipun ada juga kiinoptilolit yang
ditemykan di alam dengan kandungan natrium yang tinggi.

Tabel R.1. Data perbandingan antara klinoptilolit dan Ca-klinoptilolit

Ca-klinoptilolit Klioptilolit
Si/Al 4,04.5 4,5-5,5
Ca:Na:K Ca>Na<K Ca<Na<K
Dekdmposisi, °C | 450-550 750
Kestabilan pada 20 °C . Bulan sampai tahun
| Indels refraksi rata-rata . 1,490-1,478 1 1,490-1,478

Struktur knstal klinoptilolit adalah tetrahedral (Si,A1YO; yang membentuk suatu lapisan,
dimara lapisan-lapisan ini terikat dengan atom oksigen pada suatu bentuk yang simetris
dan njembentuk jaringan tiga dimensi (Gambar 2.4). Kristal klinoptilolit ini mudah dikenali

dari bentuknya yang berupa lempengan tipis yang memanjang sepanjang sumbu-c.

b Ok -
LM i 4 3,Ca
@D : 6-Mg (3-Hy0

Gambar 2.4. Struktur klinoptilolit
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#Pertukaran Ion pada:Zeolit

Perjukaran ion pada zeolit dapat dituliskan dengan persamaan reaksi:

_“++nfsAZ<:>nM+=LZ,,

lengan

edang

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

kan M adalah kation mobil dari zeolit. Jadi, pertukaran ion adalah reaksi kimia

‘ang reversiber antara fasa padat (penukar ion) dan fasa cair (larutan) dengan perantaraan

On-101]

radat.

yang dapat dipertukarkan dari satu fasa ke fasa lain, tanpa mengubah struktur fasa

Kapasitas pertukaran kation (KTK) zeolit didefinisikan sebagai kapasitas zeolit

intuk menyerap dan mempertukarkan kation yang dinyatakan dalam miliekivalen per 100

sram perat kering zeolit. KTK dapat mengacu pada kapasitas total dan kapasitas operasi

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

acnu&r'sran ion, ditentukan setelah regenerasi mineral zeolit. Regenerasi dilakukan dengan

xncm{cian mineral zeolit menggunakan larutan tertentu. Harganya diperoleh ketika sistem

nencppai kesetimbangan (Barrer, 1978). Kapasitas operasi adalah pengukuran kinera

)erguna yang diperoleh dari materi penukar ion jika materi tersebut beroperasi dalam

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

\ece

1an aliran melalui kolom, suhu, ukuran partikel dan sebagainya.

aktoL yaitu kapasitas total, tingkat regenerasi, komposisi larutan, spesifitas zeolit,

Kadang-kadang pertukaran kation dapat digambarkan sebagai penyaringan ion jika

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

tau pebagian dan struktur intemal zeolit.
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2o TiLjauan Tentang Fosfat dan Metode Analisisnya

2.1. Hosfat

Fosfat menyusun £ 0,1 % kerak bumi dan terdapat dalam bermacam-macam
iineral | fosfat seperti Cax(POy):, Ca:F(PO,): dan CayCl(PO,);. Mineral fosfat ini
ebanyaTcan digunakan untuk penyubur tanah, dan untuk membentuk fosfor-fosfor
»derhania vang akan diubah menjadi senvawa-senvawa fosfor. Kalsium fosfat adalah
cnyusup utama tulang, gigi dan protein-protein yang mengandung fosfor (Jolly, 1966).
Ada tiga macam bentuk ion fosfat yang dikenal yaitu: onofosfat (PO,"),
irofoszt (P2057") dan metafosfar (POy). Garam-garam dan ketiga bentuk fosfat ini
enar-bgnar ada. Ortofosfat adalah bentuk yang paling stabil dan paling penting sehingga
at ini sering disebut sebagai fostat saja, larutan piro dan metafosfat berubah menjadi orto

»sfat pglan-pelan pada suhu biasa, dan lebih cepat dengan pendidihan (Svehla, 1985))

.2.2. Penentuan Fosfat dengan Metode Biru Molibdat

Ada dua metode vang lazim digunakan untuk penentuan fosfat, yaitu metode biru
|olibdﬁ1 dan metode fosfovanadomolibdat. Metode fosfovanadomolibdat kurang sensitif
ibandingkan dengan biru molibdat, kompleks yang dibentuk antara fosfat, amonium
anadat| dan amonium vanadat, dan amonium molibdat berwarna kuning cerah dan
»sorbapsinya dapat diuk;u antara 460-480 nm. -

Prinsip penentuan fosfat dengan metode biru molibdat adalah sebagai berikut. lon
rtofos'lrt dan mohibdat berkondensasi dalam larutan asam menghasilkan asam
libd¢fosfat (asam fosfomolibdat), yang pada redukst selektif menggunakan hidrazinium

iifat, thenghasilkan wama biru, vang disebut biru molibdat yang tidak pasti susunannya.
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ntensitas warna biru sebanding dengan banyaknya fosfat yang mula-mula dimasukkan
alam 1sam heteropoli. Jika keasaman pada waktu reduksi adalah 0,5 M asam sulfat dan
eduktopnya adalah  hidrazinium sulfat, maka kompleks biru yang dihasilkan
nempefagakan absorpsi pada 820-830 nm.

on yang membentuk asam heteropoli, seperti silikat, arsenat, germanat, dan
ungstaq tidak boleh ada. Silikat dapat dipisahkan dengan mengasapkan asam perklorat
ntuk mendehidrasi asam silikat &an membuatnya tidak larut. Arsenat dapat diatsinika
ebagailarsen (111) bromida dari dalam suatu larutan asam bromida, asam sulfat, timah dan
ermanjum dapat diatsirikan bersamaan. Timbal, stibium, dan tembaga mengganggu.
.ogamdlogam pengganggu ini dan lainnya dapat dihilangkan dengan melewatkan larutan

alam ﬁolom penukar kation (Bassett, 1994).

.3. [Feori Spektofotometri untuk Analisis Kuantitatif

Bila cahaya monokromatis jatuh pada medium vang homogen. sebagian dan sinar

ang masuk akan dipantulkan, sebagian diserap dalam medium itu, dan sebagian sisanva
iterusfan. Jika intensitas sinar masuk dinyatakan dengan 1, intensitas sinar terserap I,
ﬁtensitas sinar terteruskan I;, dan intensitas sinar terpantulkan adalah I;., maka:
y=LAL+1

Intuk jantarmuka udara-kaca sebagai pengguna sel kaca, 4 % cahaya yang masuk
antulkan. I, biasanya diabaikan dengan penggunaan suatu blanko. jadi:

y=la4 L 1))
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Hukun* Lambert, menyatakan bahwa bila cahaya monokromatis melewati medium
tembus{cahaya, intensitas cahaya yang dipancarkan berkurang secara eksponensial dengan
bertampahnya ketebalan medium yang menyerap. Hukum ini dapat dinyatakan oleh
persamLan diferensial

dl |
- Ei'%“ )

Dengar) | adalah intensitas cahaya masuk dengan panjang gelombang cahaya tertentu, |
adalah jebalnya medium, dan k adalah faktor kesebandingan. Integritas (2) dan mengambil
| = 1 uptuk | = mol” akan memperoleh:

i
in=-2

5,
Angka panding I/l adalah bagian dari cahaya yang masuk yang diteruskan oleh medium

LLI

kil 3)

wiebal{l dan discbut transmitans T. Kebalikan /I, adalah keburaman dan absorbans A

nedium adalah:

A= IoT Ik (4)

Hukum Beer, menyatakan intensitas cahaya monokromatik berkurang secara
:kspongnsial dengan bertambahnya konsentrasi zat penyerap secara linier.

=1, g% | o (5

)enga# ¢ konsentrasi , dan k’ dan K’ fetapan. Penggabungan (4) dan (5) akan

nenghasilkan (6):

=], [10704% %< =) jo-Ke (6)

LAPORAN PENELITIAN  ZEOLITH UNTUK MENGMILANGKAN KATION... MUJI HARSINI




IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

1,=1, 107 (7)

atau lg

gl /1, =acl (8)

Persamadan ini adalah persamaan fundamental dari spektrofotometri yang sering disebut

sebagal
mol'L. d

molar.

A=¢gcl

hukum Beer- Lambert. Nilai a tergantung Konsentrasi. Jika ¢ dinyatakan dalam

an | dalam sentimeter maka a dibeni lambang £ dan disebut koefisien absorpsi

I 1
=log >=log—=—1logT 9
01-1 %T og 9)
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BAB i1

TUJUAN DAN MANFAAT PENELITIAN

3.1. [fujuan Penelitian

Penclitian ini bertujuan untuk mempelajar tekmk analisis fosfat dengan metode
biru mflibdat secara spektrofotometn vang didahulu dengan penghilangan kation-kation
pengganpeu As(iil), Pb(il), dan Cu(il) dengan menggunakan zeolit-H sebagai penukar
ion. Unjuk 1tu dalam penelitian ini akan dipelajan:

. penentuan kapasitas pertukaran kation As(1i1), Pb(!1) dan Cu(ll) pada zeolit-H,

{-J

pengaruh penverapan fosfat oleh zeolit-H,

penfisahan dan penentuan fosfat dengan adanya rpengganggu As(ii), Pb(il) dan

(FY )

Cut{ly menggunakan zeoht-H dengan metode biru mohibdat.

3.2. Manfaat Penelitian

PDan hasil  penclitan diharapkan  dapat  diperoleh metode  baru  untuk
menghijangkan kation penggangu As(iil), Pb(ll) dan Cu(ll) pada penentuan fosfat
dengan|metode biru molibdat secara spektrofotometri menggunakan zeolit-H sebagai

bahan penukar kation.
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BAB IV

METODE PENELITIAN

Bahan Penelitian

ahan penelitian yang digunakan adalah zeolit alam yang berasal dari Gunung
pyjakarta, vang diperoleh dan PT. Zeolita Pnma. Hasil analisiss dengan difraksi
menunjukkan zeolit im terdin dari campuran mordenit dan klinoptilolit (Zakiyah,

Jahan kimia yang digunakan berderajat pro analisis antara lain kalium dihidrogen

fosfat 3nhidrat, arsen(lll) oksida, tembaga(ll) sulfat pentahidrat, timbal(ll) nitrat,

amoniulr\ molibdat, asam klorida, asam sulfat, asam nitrat, hidrazinium sulfat dan

akuademineralisata (akuadem)

‘.2

\iat Penelitian

Alat vgqng  digunahan  antara Lan adalah  spehtrofotometer . Shimadzu  UV-1201,

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

mesh, k?lom kromatografi ¢ 1,5 cm dan panjang 25 cm, serta peralatan gelas yang lazim

ligunakan.

{.3. Penyiapan Bahan dan Pembhatan Reagen

L. Pembuatan zeolit-H

Sebapyak 50 gram zeohit alam vang telah berupa butiran kasar direndam dan diaduk

dalam larutan 500 mi. HCl 0.5M sclama 1,5 jam, selanjutnya dicuci dengan akuadem

sampai netral dan dikennghan pada suhu 110 °C (Vansan,1990). Setelah kering

14
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mllit ini ditumbuk dan diayak dengan ayakan berukuran 50 mesh, sehingga diperoleh

zedlit-H dengan ukuran —50 mesh.

PeJeaksi molibdat

Sebanyak 5,0 gram amonium molibdat, (NH;)Mo070:4.4H,0 dilarutkan dalam larutan

Hzﬁ04 3 M sampai volume 500 mi..

Lardutan hidrazinium sulfat

Sebrnyak 0,75 g hidrazinium sulfat dilarutkan dalam akuadem sampai volume

S00l..

Larptan induk fosfat 0,1M
Schymak 68045 ¢ KH PO, (Mr 136,08, Bifaruthan daiam akuadem dan dipindahhan
\e dalam labu takar 500 ml. secara huanttaut dan diencerkan dengan aluadem

sampai tanda batas.

Larytan tembaga (11) 0,1M
Sebgnyak 2,4968 g CuSO4.5H,0 (Mr=249,68) dilarutkan dalam akuadem dan
dipindahkan ke dalam labu takar 100 mL secara kuantiwatif dan diencerkan dengan

akuafjem sampai tanda batas.
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f. Layutan timbal (II) 0,1M
Sehanyak 3,3120 g Pb(NOs;); (Mr=331,20) dilarutkan dalam akuadem dan
dipindahkan ke dalam labu takar 100 mL secara kuantitatif dan diencerkan dengan

akuhadem sampai tanda batas.

g. Lar%utan arsen (I1I) 0,1M
Sebhnyak 09892 g As;O: (Mr=197,84) dilarutkan dalam HC! pekat sampai tepat
larur dan dipindahkan ke dalam labu takar 100 mL secara kuantitatif dan diencerkan

dengan akuadem sampai tanda batas.

44. rrosedur Penelitian

4.4.1. Penentuan Kapasitas Pertukaran Kation (KPK)

Disiapkan ko'lom kromatografi, pada ujung holom disumhat dengan <edint
kapas, di dalamnya diisikan 2,00 g serbuk zeoln-H. sclanjutnya ke dalammva dialirhan
20,0 ml} larutan As(1il) 0,10 M. Efluen ditampung dan kadar As(ill) ditentukan dengan
metode {biru molibdat secara spektrofotometni (Basset, 1994). Jumlah As(1ll) yang
tertukar |adalah selisih kadar As(11l) awal dan kadar As(lll) efluen. Ditentukan harga
KPK dajam mek/100 g. Prosedur yang sama dilakukan terhadap larutan Pb(Il) 0,25 M
dan Cu(]l) 0,25M. Kadar masing-fnasing logam sebelum dan setclah dilewatkan zeolit

ditemuk%n dengan spektrometer serapan atom.

volume larutan(mL) ~ 100g

PK=mM,_ ,—mM,. x
e s 1000 mL gzeoln

X mua tan ion
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44.2 |Pembuatan Kurva Standar Fosfat

Disiapkan 6 gelas piala 25 mL masing-masing duisi 0; 50, 75, 100, 125 dan 150
ul larulan standar fosfat 107 M, dengan menggunakan mikropipet. Pada masing-masing
labu dirambahkan 10 mL akuadem, 5,0 mL larutan molibdat dan 2,0 mL larutan
hidrazijium sulfat. Campuran larutan dihomogenkan dengan pengocokan pelan-pelan,
selanjutnya gelas piala dibenamkan ke dalam air mendidih selama 10 menit, _dan segera
dinginkan. Larutan im dipindahkan secara kuantitatif (dengan pembilasan gelas piala
bcbcrarf kali) dalam labu takar 50 ml, diencerkan dengan akuadem sampai tanda batas.
Konsenfrasi akhir larutan adalah 10, 15, 20, 25 dan 30 M fosfat (POs”) Larutan ini
diukur gbsorbansinya dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 830 nm
(Basset] 1994). Dibuat kurva hubungan antara konsentrasi dan absorbansi serta

ditentukian persamaan regresinya.

1.4.3. Pengaruh Penverapan Fosfat oleh Zeolit-H

Ke dalam kolom yang berisi 2,00 gram serbuk zeolit-H dialirkan 20,0 mL larutan
fosfat dgngan berbagai konsentrasi 50, 100 dan 200 ppm fosfat (yang setara dengan 0,53;
1,05 darf 2,30 mM PO,*), efluen ditampung dan kadar fosfat ditentukan seperti prosedur

1.4.2. P4ralatan kerja dapat dilihat pada Gambar 4.1.

{.4.4. Pemisahan dan Penentuan Fosfat dengan Adanya Ion Penggangu
Menggunakan Kolom Zeolit-H
Ne dalam kolom yang telah berisi 2,00 gram zeolit dialirkan 20,0 mL larutan

;ampurap fosfat : arsen(lil}= 10 : 1 (perbandingan mol), efluen ditampung dan kadar
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osfat ditentukan seperti prosedur 4.4.2. dengan pengenceran 1000x (S0 pL diencerkan
ampai yolume SO mL pada labu takar). Prosedur yang sama dilakukan terhadap larutan

osfat:tithbal(11) = 10:1 dan fosfat : tembaga(1i) = 5:1.

—Kolom kaca

1+—Serbuk zeoR-H

U—Pemmpmg efluen

Gembar 4.1. Peralatan pemisahean fosfat dari ion As(i), P(¥) den Cul)

5. Penyajian dan Analisis Data
Hpsil analisis disajikan dalam bentuk gambar dan tabel. Kurva standar ditentukan
cngan tJbel dan gambar sedangkan data yang lain dalam bentuk tabel. Hasil perhitungan

adar fojfat dilakukan dengan prosen recovery, dengan membandingkannya dengan

adar fosfat tanpa adanya zat pengganggu dengan uji-t satu arah. Selanjutnya harga t-
itung di andingkan dengan t-tabel menggunakan batas kepercayaan 95% dengan derajat
ebebasap DB = Nyj+N»-2, N adalah jumiah anggota, sedangkan uji-t dan simpangan

leviasi pgpulasi (SD) dilakukan berdasarkan rumus.

t= il i! SD- Z(X‘_i)z
S .S V N-l

N N
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BABYV

S.1. Penentuan Kapasitas Pertukaran Kation (KPK)

Hasil penentuan kapasitas pertukaran kation dapat dilihat pada Tabel 5.1.

Tabel S]1. Penentuan KPK As(H1), Pb(i1) dan Cu(Il)
Konsentrasi mM , KPK rata-rata
No. lon Awal Efluen KPK mek /100 g mek/100 g
I As(1Il) 100.00 93,20 20,40
B i . 93,20 20,40
2 Pb(ll) 3 269.06 238.51 30.55
_ i 236,70 32,36
3. Cu(ll) x 245,05 23597 9,08
| 23598 9.09
("a1atan 20 ml. Jarutan dilewatkan pada 2.00 g 2e0lit

terdasarkan data Tabe! € 1 dapat dilihat bahwa zeolit-H mempunyai kemampuan untuk

menuka

Zeolit

r kation, yang ditandai dengan berkurangnva jumlah ion setelah dilewatkan zeolit.

empunyai kemampuan menukar kation berbeda untuk setiap ion. Hal ini karena -

kation dengan muatan besar diikat lebih kuat dan lebih banyak daripada yang muatannya

lebih kel:il. Selain muatan, ukuran ion juga sangat berpengaruh terhadap daya tukar ion,

karena ton-ion terscbut akan menempati ruangan-ruangan / pori-pori yang ada pada

reolit. kfn dengan ukuran lebih kecil dan ruangan / pori akan sedikit diserap dan sebagian

ahan lo

shurann)

LAPORAN PENELITIAN

19

ZEOLITH UNTUK MENGHILANGKAN KATION...

os, vang ukurannya tepat sama akan cenderung ditahan sedangkan yang

a lebih besar dan ruangan / pon cenderung untuk lolos. Dengan demikian zeolit
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selain +baga1 penukar ion dan adsorben, juga dapat berfungsi sebagai ayakan molekul

(mnlecleur sieves) .

Dani ion-ion yang dipertukarkan pada percobaan ini, ukuran ion Cu®, As** dan

Pb>* befturut-turut adalah 0.57; 0,58 dan 0.98 A (Jolly, 1991). Meskipun di sini ukuran

ion Cu(Jl) dan As(11l) hampir sama, namun di sini As(lil) memiliki muatan ion yang

lebih bgsar danipada Cu(ll) schingga As(lil) lebih kuat dan lebih banyak ditkat oleh

zeolit. Jika dibandingkan dengan As(lil) dan Cu(ll), ion Pb(1l) lebih besar ukurannya.

Dengan demikian Pb(11) lebih cenderung diikat / ditahan oleh zeolit.

5.2, &urva Standar Fosfat

Kurva standar dibuat dengan mengukur absorbansi beberapa konsentrasi larutan

fosfat d&ngan metode biru molibdat secara spektrofotometn pada panjang gelombang 830

nm, hasql pengukuran absorbans) dapat dihhat pada Tabel 5.2, sedangkan kurva standar

dapat d\lrhal pada Gambar S.1.

Tabel 5.2. Harga absorbansi larutan untuk pembuatan kurva standar
No. Konsentrasi fosfat (uM) Absorbansi

1 10 0,273

2 15 0,404

3 - 20 0.537

4 | 25 0,674

s 30 0,812
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Gambat 5.1. Kurva standar fosfat dengan metode biru molibdat

Ber kan gambar dan persamaan vang dihasilkan dengan program A icrosoft Fxel
pada Gambar 5.1. dapat dihhat hahwa harga R* 09999, harga ini mendekati 1, berani

menunjukbhan hubungan antara honsentrav dar absorbansi adalah inier. schingga kunva

——

standar jm dapat digunakan untuk periitungan sclanjutnya.

5.3. Adsorpsi Fosfat oleh Zeolit
ffada penelitian ini dilakukan uji coba adsorpsi fosfat olch zeolit pada berbagai
konsenttasi fosfat, data yang diperoleh dapat dilihat pada Tabel 5.3.

Tabel 53. Uj pendahuluan pengaruh penyerapan fosfat oleh zeohit pada beberapa

konsentrasi
Konsentrasi fosfat yang dibuat | Koascntrasi Konsentrasi fosfat
No. fosfat terukur | terukur setelah
ppm mM (ppm) i dilewatkan zeolit(ppm)
! 50 ) 053 404l 4336
2] 100 L 1os N w63 9393
3 200 i 2,10 202,73 197.03
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Berdasarkan data dapat dilihat bahwa terjadi pengurangan kadar fosfat antara fosfat yang

terukur|

dan konsentrasi fosfat terukur setelah dilewatkan zeolit. Penyerapan fosfat dapat

diakibaﬁkan oleh kapasitas pertukaran anion (KPA), penvematan dan retensi fosfat. KPA

dapat t¢
oksida ¢
3Ca™ +

Retensi

rlepas kembali dengan cara desorpsi. Penyematan fosfat terjadi antara fosfat dan
lari Al, Fe atau Ca yang mengakibatkan fosfat menjadi tidak lanst dalam air.
2 POs" - Cay(PO,): 4

fosfat terjadi bila dalam tanah . zeolit terdapat ion Al'". Fe'". Mn°" vang
) p yang

bem'ndafc sebagai jembatan . Gejala ini discbut koadsorpsi.

Zeolit-C

Fosfat j
1983).

A <+3

a + Ho,POy = Zeolit -Ca-H.PO,

iga masuk ke dalam reaksi kimia dengan ion-ion logam bebas tersebut (Tan,

H:POJ- - A" l{:POJ)“ "r

Yelanjuinva untuk memastihan adam s pengaruh penverapan fostat oleh zeolnt

penguhuran pada faruwtan fostat pada konsentrasi ienieniu vang dilakukan

dilahuls
bcbcra[I kali pengulangan, hasilnya dibandingkan dengan prosen recovery pembanding,

dan diuji dengan uji-t.
Tabel 5.4. Hasil pengukuran konsentrasi dan prosen recovery larutan fosfat pembanding
, . f Konseatrasi °
No. ]‘.gnl::tzm) fi Yane | fosfat yang % Recovery '/;:. xvcty
terukur (mM)
T 20 1967 98.33
2 20 ' 19.30 9648
N . . -~ [ W ped iy
3 200 o 19.63 98.15 98.28
4 20 1 20.04 [ 100.18
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Hasil prosen recovery ini selanjutnya digunakan sebagai pembanding pada setiap

pengukuran.

Tabel 5.5. Pengaruh penyerapan fosfat oleh zeolit

% Recovery fosfat | % Recovery fosfat
No. Yo Recovery fosfat | 10 mM setelah | 20 mM setelah
| pembanding lewat zeolit™ lewat zeolit®
i 98.33 ! 93.32 1 97.03
2 | 96,48 ' 96.32 1 98.33
3 [ 98.15 98.33 ! 9833
4 100,18 100.19 96.29 1
Purata 98,28 | 9708 9750
SD | 15132 | 29287 - 1.0104
KV (%) 1 1,53 r 3,01 RO
t-hit 2 | 0,7280 | 08574
t-tabel - 23530 1 23530
Kesimplilan ‘_ - ~ Tidakadabeda | Tidak adabeda !
Presisi [ Baik Tidak baik " Baik !
* 20 ml} larutan fosfat dilewatkan pada 2,00 g zeolit
Berdasarkan Tabel 5.5. dapat dilihat bahwa tostat dapat diserap oleh zeolit. namun secara
statistik|penyerapan tersebut tidak membenkan pengaruh., dan setelah dihitung kapasitas

adsorpsinya sangat kecil yaitu 0.48 mek/100 gram zeoht. Pengaruh semakin tidak terlihat

jika kon

memilik

sentrasi zeolit semakin besar. Namun suatu metode dapat dikatakan baik apabila

) harga koefisien vanansi (KV) maksimal 3 % selain memiliki harga t-hitung < t-

tabel jika dibandingkan dengan pembanding, schingga pada penelitian ini selanjutnya

digunak:
prosen Tj

lebih ket

Harga K

V dihitung menggunakan rumus benkut

LAPORAN PENELITIAN  ZEOLITH UNTUK MENGHILANGKAN KATION...

in fosfat dengan konsentrasi 20 mM. mengingat pada honsentras: hasil rata-rata
ecovery lebih mendekati harga vang sesungguhnya dan harga simpangan baku

1l danipada konsentrasi fosfat vang lebih encer serta memihiki harga KV < 3%
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kv="L 100%
X

Dari data tersebut juga dapat disimpuikan bahwa konsentrasi minimum fosfat yang tidak

berpen

aruh terhadap adsorpsi oleh zeolit adalah 20 mM, dengan volume scbhanyak 20.0

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

54. Hemisahan dan Penentuan Fosfat dengan Adanva lon Penggangu
enggunakan Kolom Zeolit-H
Hasil pengukuran kadar fosfat dengan konsentrasi 20 mM dalam campurannya
dengan |As(111), Pb(11) dan Cu(ll) tertentu berturut turut dapat dilihat pada Tabel §. 6 s.d
5.8.
Tabel 5)6. Penentuan fosfat denyan adamva penggangpu arcem 111
% Recovery . 64 Recover | % Recoven fosfat anen
No. fosfat i S L (HF10:] vang ’
pembanding ! fosfat: (=101 dilewatkan zeolit
| 98,33 98,52 98.89
2 96,48 98,70 98,52
3 08,15 100,56 98,33
4 100,18 100,93 98.33
Purata 08,28 99,68 98,52
SD 1,5132 1,2440 0,2640
KV (%) - 1,54 1,25 0.27
t-hit - { 1,4593 : 03124 |
-tabel - { 23530 L 23530
Kesimpujan - Tidakadabeda ~ Tidak ada beda
Presisi Baik ‘ Baik Baik

Keterangag: Konsentrasi fosfat 20 mM sebansvab 20 ml.. berat zeolt 2 ¢

3erdasarkan Tabel 5.6. dengan perbandingan fosfat.arsen(ill) (10 1) dapat dihhat bahwa

As(111) s#bagai AsCli dapat meningkathan prosen perolehan kembal fosfat. namun pada
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perbandingan tersebut secara statistik belum memberikan pengaruh. Perlu diketahui

bahwa [larutan arsen memiliki beberapa spesies antara lain As(IJI) sebagai As™ dan

3

AsO;",| As(V) scbagai AsO,". Spesics yang dapat bereaksi dengan molibdat adalah

AsO;" membentuk (N1,):AsMo,2Osn. Apabila senvawa tersebut direduksi membentuk

arseno molibdat biru (Svehla, 1985) vang memberikan serapan pada panjang gelombang

840 nm|, dan dapat ditentukan kadamya secara kuantitatif (Basset, 1994). Jadi As(III)

«cbagai |As" tidak memberikan pengaruh secara langsung pada penentuan fosfat, kecuali

yika di qalamnya ditambahkan oksidator atau bila reaksi dibiarkan di udara terbuka terlalu

lama.

penurun

$elanjutnva setelah campuran larutan tersebut dilewatkan zeolit maka terjadi

n % tecovery  dan lebih mendekati pada harga yang sebenamya (% recovery

pembanding) Hal ini menunjukkan bahwa As™" telah terikat oleh zeolit sehingga fosfat

sapat di

rntukan tanpu gangyruan A ilh

Tabel 5.17. Penentuan fosfat dengan adanva pengganggu timbal(Il)
% Recovery

% Recovery % Recovery g )
No. pembanding | fosfat:timbal(I1}=10:1 2:1{;?;:3&32:;}: ¢
| 98,33 92,58 : 98,33
2 96.48 93,32 ' 98.52
3 98.15 9369 - - 9889
{ 100.18 92,95 j 98,33
>urata 9828 . 93,14 i 98,52
D 1.5132 ) 0.4776 : 0,2640
{V (%) 154 0.51 [ 0.27
st | - 64850 { 0,4069
abel | - 23530 | 2.3530
sesimpulan - ~Ada beda { Tidak ada beda
vietode Baik Tidak baik ' Baik
veterangarl Konsentrasi fosfat 20 mM sebanyak 20 mL, berat zeolit 2 ¢
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kan data pada Tabel 5.7. dengan perbandingan fosfattimbal=10:1 telah

berpengaruh terhadap penentuan fosfat, yang ditunjukkan dengan menurunnya %

recovery fosfat. Jika campuran larutan tersebut dilewatkan pada zeolit , maka Pb(1I) dapat

diadsorp melalui reaksi pertukaran ion, sehingga hasil yang diperoleh tidak berbeda

dengan harga % recovery pembanding.

Tabel 5| 8. Penentuan fosfat dengan adanya pengganggu tembaga(il)
% Recovery

% Recovery % Recovery . _e.
T" pembanding | fosfattembaga(iTy=5:1 izigfm):oi ,
1 : 98.33 { 96,67 96,67
2 96.48 i 96,67 97.40
3 98.15 " 96.29 97,77
4 100.18 96.11 97,77
Purata 98.28 96.43 97,40
SD 1.5132 0,2811 0,5185
KV (°a) 1.54 D29 o 0,53
-hit - i 24551 : 1,3915
-tabel - 23530 ! 2,3530
Kesimpylan - Ada beda Tidak ada beda
Presisi Baik Tidak baik Baik

Keterangah Konsentrasi fosfat 20 mM sebanyak 20 ml_, berat zeolit 2 g

Jan data pada Tabel 5.8. dengan perbandingan fosfat:tembaga=5:1 telah berpengaruh

:erhadap

:amp
‘eaksi

emband

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

larutan tersebut dilewatkan pada zeolit , maka Cu(il) dapat diadsorp melalui

rtukaran 1on, schingga hasil yang diperoleh tidak berbeda dengan % recovery

ng

LAPORAN PENELITIAN
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BAB Vi

KESIMPULAN DAN SARAN

6.1. Kesimpulan

serikut.

\%erdasarkan hasil penclitian dan pembahasan dapat diambil kesimpulan sebagai

1. Kapgsitas pertukaran kation Astilh. Piell) dan Cu(ll) pada zeolit-H -50mesh

bertyrur-unst adalah 20.40: 31.46 dan 9.08 mek/100 gram.

7

Zeoljt-H dapat menyerap ion fosfat dengan kapasitas yang sangat kecil yaitu

0,48T1ek/ 100 gram. Penyerapan tidak berarti jika kadar fosfat semakin besar.

Av
.

Zeoljt-H dapat digunakan untuk menverap kation penggangeu As(1HD, Phil) dan

Cu(1l) pada analisis fosfat dengan metode biru molibdat secara spektrofotometni pada

Konsfntrasi fostat minima 20 mmaol untan 100 gram zeolit

2. Shran

Mengingat harga kapasitas pertukaran kation As(ll!), Pb(ll) dan Cu(ll) pada

eolit-H fidak terlalu besar, maka untuk menerapkan metode ini hanya dapat dilakukan

erhadap

larutan fosfat dengan adanya ion-ion pengganggu tersebut di atas dengan

onsentrasi vang tidak terlalu besar

?
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