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RINGKASAN

Analisis Kadar Logam Besi pada Silika Alam Setelah Dimurnikan
dengan Leaching Asam Klorida Menggunakan Spektrofotometri
Serapan Atom

Namira Fania Putri

Pasir silika atau pasir kuarsa merupakan salah satu sumber daya alam yang
melimpah di Indonesia. Pasir ini memiliki kandungan terbesar yaitu SiO, (55,30 —
99,87%), AlL,O3 (0,01 — 18,00%), Fe;O3; (0,01 — 9,14%), dan K,O (0,01 — 17,00%)
(Mulyani, 2013). Adanya pengotor besi trivalen (feri) yang muncul sebagai pengotor
terbanyak, meskipun dengan jumlah yang sedikit, akan membentuk penyerapan
nonspesifik karena dapat terikat secara struktural dalam kisi kristal dan dapat memiliki
efek negatif pada karakteristik fisik dan kimianya (Li ef al., 2021). Oleh karena itu,
pemanfaatan silika alam dalam industri farmasi, misal untuk absorben dan sebagai fase
diam kromatografi, silika yang digunakan harus dimurnikan terlebih dahulu agar
mampu menjadi absorben yang baik dan tidak menyebabkan failing pada kromatogram.
Dalam penelitian ini digunakan metode pemurnian dengan /eaching asam menggunakan
asam klorida yang merupakan asam kuat untuk melarutkan unsur besi oksida dalam
pasir silika dengan mengoptimasi parameter yang berpengaruh dalam pemurnian yaitu
konsentrasi asam klorida yang digunakan dan lama waktu leaching.

Kadar unsur besi dari sampel pasir silika sebelum dan sesudah dimurnikan
ditentukan menggunakan Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) dengan mengadopsi
metode yang tertera pada SNI 13-6668-2002, sehingga perlu dilakukan verifikasi
metode yaitu spesifisitas, linieritas, akurasi, presisi, batas deteksi, dan batas kuantitasi.
Dari hasil uji spesifisitas didapatkan nilai panjang gelombang untuk Fe yaitu 248,25 nm
dengan memberikan serapan (0,1410 nm) pada sampel silika dan tidak menghasilkan
serapan pada blanko (-0,0007 nm). Uji linieritas untuk Fe dilakukan pada rentang
konsentrasi 2 ppm, 4 ppm, 6 ppm, 8 ppm, dan 10 ppm. Hasil uji linieritas memberikan
persamaan regresi y = 0,0224x — 4.10” dengan nilai koefisien korelasi (r) yaitu 0,9997
dan nilai Vi, 1,56%. Kemudian untuk uji presisi didapatkan nilai RSD sebesar 1,93%
yang dihitung dari replikasi pengukuran absorbansi enam konsentrasi standar 2 ppm.

Uji akurasi didapatkan persen perolehan kembali rata-rata pada tiga replikasi setiap tiga
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konsentrasi standar adisi yaitu 93,98%. Untuk uji batas deteksi dan batas kuantitasi
berturut turut didapatkan nilai 0,10 ppm dan 0,32 ppm.

Untuk mengetahui karakter dari pasir silika yang digunakan sebelum pemurnian,
dilakukan uji kadar air dan ukuran partikel. Pada uji kadar air digunakan metode
gravimetri dan didapatkan rata-rata kadar air dari pasir silika adalah 0,07%. Sedangkan
untuk ukuran partikel didapatkan diameter panjang rata-rata 43,27 pm. Kemudian
dibandingkan secara makroskopis warna pasir silika sebelum dan sesudah dimurnikan
menggunakan kode warna RGB dan CMYK. Didapatkan nilai RGB 207, 205, 193 dan
CMYK 0, 1, 7, 19 untuk pasir silika sebelum dimurnikan dan nilai RGB 227, 225, 228
dan CMYK 0, 1, 0, 11 untuk pasir silika sesudah dimurnikan dengan HC] 4N selama 8
jam. Dari kode warna ini, dapat dilihat bahwa warna pasir sesudah dimurnikan menjadi
lebih putih daripada warna sebelum dimurnikan.

Hasil penetapan kadar Fe,O; dilakukan pada setiap pemurnian dengan
konsentrasi asam klorida dan lama waktu /eaching yang berbeda. Konsentrasi asam
klorida yang digunakan yaitu 1IN, 2N, dan 4N, sedangkan waktu leaching yang
digunakan yaitu 3, 5, dan 8 jam. Pemilihan waktu leaching dan konsentrasi asam
klorida ini didasarkan pada hasil penelitian sebelumnya pada pemurnian dengan
konsentrasi 1 mol/L selama 0-8 jam menghasilkan kadar besi 49 ppm, sehingga
dilakukan peningkatan konsentrasi untuk mendapatkan kadar besi yang lebih rendah.

Berdasarkan hasil penetapan kadar Fe,Os; yang diperoleh, apabila ditinjau
berdasarkan perbedaan konsentrasi HCl yang digunakan, kadar Fe,O; menurun pada
setiap kenaikan konsentrasi HCI. Sedangkan apabila ditinjau dari lama waktu leaching,
kadar Fe,O; juga menurun pada setiap kenaikan waktu leaching. Pada penelitian ini
didapatkan kadar Fe,O3; sebelum pemurnian 395,20 ppm dan kadar setelah pemurnian
105,65 - 223,89 ppm, dimana kadar Fe,Os; yang paling rendah yaitu pada pemurnian
menggunakan konsentrasi HC1 4N selama 8 jam. Hasil kadar Fe,O5 setelah dimurnikan
ini kemudian dibandingkan dengan kadar Fe,Os sebelum dimurnikan menggunakan
analisis statistika uji t berpasangan, didapatkan hasil bahwa kadar Fe,O; sebelum dan
sesudah dimurnikan pada setiap kondisi perlakuan memiliki perbedaan yang bermakna.
Selain uji t berpasangan, untuk mengetahui parameter pemurnian yang berpengaruh
terhadap penurunan kadar Fe,Os dilakukan analisis statistika 7wo-Way ANOVA. Hasil
didapatkan bahwa konsentrasi HCIl dan lama waktu /eaching sama-sama memberikan

perbedaan bermakna pada kadar Fe,O; setelah pemurnian.
viii
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Berdasarkan hasil yang diperoleh ini, metode penetapan berdasarkan SNI telah
memenuhi persyaratan verifikasi dan metode pemurnian silika menggunakan leaching
asam klorida ini efektif untuk mengurangi kadar Fe,Os sehingga dapat digunakan untuk
menghasilkan pasir silika yang murni yang dapat diolah lebih lanjut dan dimanfaatkan

dalam bidang farmasi seperti absorben dan fase diam pada kromatografi.

X
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ABSTRACT

Analysis of Iron Content in Silica Sand After Hydrochloric Acid
Leaching Purification Using Atomic Absorption Spectrophotometry

Namira Fania Putri

As one of the largest metallic impurities in silica sand, iron oxide can reduce the quality
of silica as an adsorbent in silica gel products. Therefore, purification of silica sand
should be carried out as the pre-treatment to remove the iron oxide. Leaching with acid
is one of purifications method of silica sand. Factors such as hydrochloric acid
concentration and leaching time differentiated to determine the level of iron oxide.
Selected hydrochloric acid concentrations are 1 N, 2 N, and 4 N and selected leaching
times are 3, 5, and 8 hours. The leached silica sand samples were analysed using AAS
by adopting the method from Standar Nasional Indonesia. Verification parameters of
standard method including specificity, linearity, precision, accuracy, LOD, and LOQ
were evaluated. This method that meets the requirements is used to identify iron oxide
content in silica sand. The results show iron oxide concentration of silica sand before
leaching is 395.20 ppm and after leaching 105.65 — 223.89 ppm. Based on this study,
the highest concentration (4 N) and the longest leaching time (8 hours) showed the
lowest levels of iron oxide at 105.65 ppm.

Keyword : silica sand, purification, leaching, hydrochloric acid, iron oxide
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