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ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian mengenai penyerapan logam krom dalam limbah cair
laboratorium kimia menggunakan adsorben tanah napa.Limbah yang mengandung
logam krom dilewatkan pada kolom yang berisi adsorben tanah napa.Disini dipelajari
penggunaan pelarut asam nitrat untuk tujuan meregenerasi dan recovery logam krom
dalam berbagai variasi konsentrasi. Dari hasil penelitian, diperoleh konsentrasi HNOj3
0.4M dapat digunakan untuk meregenerasi Cr(lll) dan HNO3; 0.4M digunakan untuk
meregenerasi Cr(V1), dengan % regenerasi berturut-turut adalah 78.03% dan 53.02%.
Metoda ini, pada kondisi optimum diatas diaplikasikan untuk pemekatan Cr pada air
limbah laboratorium kimia dengan memakai konsentrasi HNOj3; 0.3M. Dari hasil
penelitian didapatkan bahwa Krom yang terdapat dalam limbah cair laboratorium kimia
yang awalnya sebanyak 0.9123 ppm maka dapat dipekatkan menjadi 1.7760 ppm
dengan pemekatan sebanyak 5x10mL.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Telah disadari secara luas bahwa kemajuan teknologi disamping menguntungkan
juga menimbulkan pencemaran lingkungan hidup.Salah satu dari sekian banyak
pencemaran adalah pencemaran air oleh logam berat yang dihasilkan dari limbah
industri manufaktur yang menggunakan logam krom sebagai bahan dasarnya.Limbah
yang mengandung logam berat tersebut biasanya ditanggulangi dengan berbagai cara,
diantaranya adalah melalui proses adsorbsi.

Adsorbsi adalah proses penyerapan gas atau cair pada permukaan padatan. Aplikasi
adsorbsi telah banyak dikembangkan dengan menggunakan berbagai senyawa organik
seperti lumut, sekam padi, alga, eceng gondok dan serbuk gergaji. Proses penyerapan
ion logam oleh senyawa organik ini terjadi karena adanya kandungan gugus fungsi aktif
yang terdapat pada sel dan dinding sel biomaterial seperti protein, polisakarida,
karboksilat, hidroksil, gugus sulfidril dan biopolimer (Drake dan Rayson, 1996).

Selain menggunakan senyawa-senyawa organik, penggunaan senyawa anorganik
seperti karbon aktif dan zeolit telah banyak dimanfaatkan sebagai adsorben.Namun
penyediaan karbon aktif dan zeolit ini masih terbatas dan cukup mahal.Atas dasar inilah
dilakukan penelitian terhadap kemungkinan pemakaian adsorben lain (tanah
napa).Tanah napa ini diperoleh dari Kabupaten Solok dan merupakan bahan yang

mudah diperoleh.



Di laboratorium Penelitian jurusan Kimia Universitas Negeri Padang, telah
dilakukan penelitian menggunakan tanah napa sebagai bahan penyerap ion logam
Cr(ll) dan Cr(VI) (Ningsih,2012; Khairunnisa,2012). Hasil penelitian tersebut
menunjukkan bahwa tanah napa mampu menyerap logam krom yang cukup besar.
Berdasarkan penelitian tersebut, maka pada penelitian ini akan dicobameregenerasi
tanah napa yang telah digunakan sebagai penyerap ion logam krom dengan pelarut asam
nitrat, dan melakukan aplikasi langsung pada sampel limbah dalam skala laboratorium
serta aplikasi sistim untuk tujuan prekonsentrasi logam dalam bentuk trace elemen
dalam sampel limbah cair (Mawardi, 2010).

Metoda yang digunakan pada penelitian ini adalah metoda kontiniu dengan
menggunakan kolom.Perlakuan yang diberikan adalah larutan sampel yang
mengandung ion logam krom dikontakkan dengan adsorben tanah napa.Kemudian
adsorben yang telah termuat ion logam krom tersebut di regenerasi dengan asam
nitrat.Konsentrasi ion logam pada setiap perlakuan diukur dengan menggunakan

spektrofotometer serapan atom.

1.2. Rumusan Masalah
1. Berapa banyak logam krom yang dapat diserap oleh tanah napa ?
2. Berapa konsentrasi optimum untuk regenerasi Cr(I11) dan Cr(V1) ?
3. Bisakah logam krom dipekatkan dengan asam nitrat ?

4. Berapa jumlah krom total pada sampel limbah laboratorium kimia FMIPA UNP?



1.3. Batasan Masalah

Sesuai dengan bahasan penelitian ini, disini pembatasan masalah akan lebih
terfokus kepada regenerasi tanah napa yang telah digunakan sebagai penyerap logam
krom menggunakan asam nitrat, serta melakukan penyerapan larutan ion logam krom
dalam limbah cair menggunakan adsorben tanah napa melalui metoda kontiniu yang
konsentrasi krom tersebut di ukur menggunakan peralatan spektrofotometer serapan

atom.

1.4. Tujuan Penelitian
Adapun tujuan dari penelitian ini adalah:
1. Mengetahui kapasitas penyerapan tanah napa terhadap logam krom.
2. Menentukan kondisi optimum regenerasi tanah napa.
3. Melakukan prekonsentrasi logam dalam bentuk trace elemen dalam sampel
limbah cair.

4. Mengetahui jumlah krom total dalam sampel limbah laboratorium kimia.



1.5. Manfaat Penelitian
Dengan melakukan penyerapan logam krom dalam sampel limbah cair terhadap
adsorben tanah napa melalui metoda kontiniu dan menentukan kondisi optimum
regenerasi tanah napa. Diharapkan adsorben tanah napa mampu menyerap ion krom
didalam limbah secara maksimum dan tanah napa yang telah diregenerasi dapat

dimanfaatkan kembali sebagai adsorben sehingga akan mengurangi limbah.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Adsorbsi

Molekul-molekul pada permukaan zat padat atau zat cair mempunyai gaya tarik
kedalam, karena tidak ada gaya lain yang mengimbangi. Adanya gaya-gaya ini
menyebabkan zat padat dan zat cair mempunyai daya adsorbsi.Adsorbsi berbeda dengan
absorbsi, pada absorbsi zat yang diserap masuk kedalam adsorben sedang pada adsorbsi
zat yang diserap hanya pada permukaan (Adamson, 1990).Karena kedua gejala ini
sering terjadi secara bersama maka keduanya oleh Mac Bain diistilahkan dengan sorbsi.

Giles (1958) menggolongkan gaya-gaya yang bekerja dalam adsorbsi larutan
sebagai berikut:

1. Gaya tarik van der waals

2. Pembentukan ikatan hidrogen

3. Pertukaran ion

4. Pembentukan ikatan kovalen

Gaya tarik van der waals penting artinya dalam adsorbsi molekul-molekul yang
besar, sedangkan untuk molekul yang kecil gaya yang terkuat terjadi oleh adanya
pertukaran ion dan ikatan hidogen.

Pada peristiwa adsorbsi terjadi interaksi antara adsorben dengan
adsorbat.Berdasarkan pada kuat atau lemahnya interaksi yang terjadi tersebut maka

adsorbsi dapat dibagi atas dua golongan, yaitu adsorbsi fisika dan adsorbsi kimia.



Adsorbsi fisika terjadi karena adanya interaksi antara adsorben dengan adsorbat
yang melibatkan gaya-gaya antar molekul seperti gaya van der waals. Sedangkan
adsorbsi kimia terjadi karena interaksi antara adsorben dengan adsorbat membentuk
suatu ikatan kimia (Martel dan Hancock, 1996).Panas penyerapan adsorbsi fisika lebih
kecil dibandingkan dengan adsorbsi kimia karena pada adsorbsi kimia terjadi pemutusan
dan pembentukan ikatan.

Adsorbsi suatu zat dari larutan mengandung dua komponen yang dapat membentuk
lapisan kompak pada permukaan adsorben. Langmuir menjelaskan bahwa pada
permukaan adsorben terdapat pusat aktif dan pusat aktif inilah yang akan menyerap
molekul adsorbat. Besarnya molekul adsorbat ini sebanding dengan luas adsorben.

Suatu permukaan adsorben yang berinteraksi dengan adsorbat menyebabkan
molekul-molekul adsorbat terserap pada permukaan adsorben. Jika ditulis persamaan
reaksi kesetimbangannya adalah sebagai berikut:

A+ER «+— AB

Dimana A adalah adsorbat, B adalah pusat aktif adsorben dan AB merupakan
jumlah bahan yang teradsorbsi.

Menurut Shaw dalam Ishom (2011), proses adsorbsi larutan secara teoritis
umumnya berlangsung lebih cepat dibandingkan proses adsorbsi pada gas, uap atau
cairan murni. Hal ini disebabkan karena adsorbsi pada larutan melibatkan persaingan
antar komponen larutan dengan situs aktif adsorben. Proses adsorbsi larutan terjadi

secara kualitatif dari polaritas adsorben dan komponen penyusun larutan.



Kecenderungan adsorben polar lebih kuat menyerap adsorbat polar dibandingkan
adsorbat non polar, dan sebaliknya. Kelarutan adsorbat dalam pelarut merupakan faktor
penting dalam proses adsorbsi., umumnya substansi hidrofilik sukar teradsorbsi dalam
larutan encer.

Adsorbsi suatu zat dari larutan berbeda dengan adsorbsi zat secara individu, karena
larutan setidaknya mengandung dua komponenyang dapat membentuk lapisan kompak
pada permukaan adsorben.Jika permukaan adsorben dari larutan telah jenuh dengan
molekul-molekul adsorbat maka hanya terjadi pergantian satu komponen oleh
komponen lainnya.

Pada dasarnya, suatu adsorben memiliki luas permukaan spesifik yang tinggi, yaitu
memiliki pori-pori berdiameter kecil agar proses retensi partikel adsorbat oleh adsorben
lebih efektif. Secara spesifik, ukuran pori juga menentukan adsorbsi suatu senyawa
tertentu dalam larutan. Jika ukuran pori adsorben semakin kecil maka kemampuan
adsorbsinya semakin besar, dengan anggapan bahwa komponen yang teradsorbsi dapat

memasuki rongga porinya.

2.2. Tanah Napa

Tanah napa merupakan suatu material alam yang mempunyai kandungan utama
berupa mineral silika dan alumina. Diduga silika dan alumina tersusun secara kovalen
dalam suatu kisi tetrahedron dengan struktur tiga dimensi yang menyerupai zeolit. Oleh
karena struktur ini tanah napa mempunyai sifat-sifat yang sama dengan zeolit, yaitu

sifat katalis, sifat adsorbsi dan pertukaran ion.



Dengan adanya ikatan antara oksida silika (SiO,) dengan oksida alumina (AlOy)
dapat menerangkan bahwa terbentuknya struktur berongga dari tanah napa ini sehingga
diperkirakan mampu menyerap molekul yang berukuran kecil yang sesuai dengan
rongganya.

Selain itu, tanah napa tersusun atas atom silikon yang bermuatan +4 dan
tekoordinasi dengan empat atom oksigen, serta atom aluminium yang bermuatan +3 dan
terkoordinasi atas tiga atom oksigen, menjadikan strukturnya secara keseluruhan
bermuatan negatif. Dalam hal ini atom Si digantikan oleh atom Al, sehingga
mengakibatkan ketidakseimbangan muatan karena electron valensi atom Al dan Si
masing-masing adalah 3 dan 4.0leh sebab itu, setiap penggantian oleh satu atom Al
harus dinetralkan dengan masuknya kation +1 sehingga muatan elektrostatiknya
menjadi seimbang.Kation yang dipertukarkan berada pada AlO, karena muatan negatif
berada pada posisi tersebut.

Tanah napa adalah batuan endapan yang berupa bongkahan-bongkahan
padat.Tanah ini berada di daerah Solok tepatnya di kecamatan Aripan.Tanah tersebut
berwarna putih keabu-abuan (Sihaloho, 2012).Jumlah mineral-mineral yang terdapat
pada tanah napa sangat banyak.Berdasarkan pengujian yang telah dilakukan di
Laboratorium kimia analitik FMIPA Universitas Negeri Padang, komposisi mineral
tanah napa rata-rata terdiri dari mineral berikut.

Tabel 1. Kadar Mineral Tanah Napa

Nama mineral Kadar (%)
Silika (SiO,) 63.20




Alumina (Al,05) 16.55
Besi (Fe,03) 7.64
Kalsium (CaO) 3.34
Magnesium (MgO) 0.89

2.3. Limbah

Limbah adalah bahan sisa yang dihasilkan dari berbagai kegiatan.Seperti kegiatan
di laboratorium kimia.Limbah laboratorium kimia mengandung zat kimia salah satunya,
berupa cairan.Limbah cair tersebut mengandung berbagai jenis logam berat diantaranya
adalah logam krom.

Berdasarkan hasil uji pendahuluan diperoleh konsentrasi krom dalam limbah
Laboratorium Kimia Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam Universitas
Negeri Padang sebesar 0.9123 ppm.Kandungan ini melebihi ambang batas yang
ditetapkan peraturan pemerintah N0.82 tahun 2001 untuk air golongan C sebesar 0.05
ppm.Sehingga dikatakan bahwa limbah tersebut berbahaya bila langsung dibuang ke
lingkungan.

Ditinjau dari segi kesehatan, limbah kimia bisa berupa limbah berbahaya dan tidak
berbahaya.Limbah logam berat dapat dikategorikan ke dalam limbah berbahaya karena
bersifat toksik.Limbah kimia dikatakan berbahaya bila memiliki satu dari beberapa sifat
berikutseperti toksik, korosif (yaitu dengan pH asam <2 dan basa >12), mudah terbakar
dan reaktif (mudah meledakbila bereaksi dengan air, rawan goncangan).Limbah kimia
tidak berbahaya bila tidak mengandung sifat-sifat diatas. Misalnya limbah gula, asam

amino, garam-garam organik dan anorganik lainnya (Pruss, 1999)
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2.4. Metoda Penyerapan Limbah

Penyerapan (adsorbsi) limbah dilakukan dengan dua metoda yaitu metoda batch
dan kontiniu.Metoda kontiniu berlangsung secara berkesinambungan. Proses ini ada
masukan dan ada keluaran. Sedangkan metoda batch dilakukan dengan cara
pengadukan tanpa adanya masukan dan keluaran.

Metoda penyerapan secara batch mempunyai kelebihan dan kekurangan dalam
aplikasinya.Kelebihan dari metoda batch adalah pengoperasiannya yang sederhana dan
tidak memerlukan tenaga ahli.Namun metoda ini mempunyai efisiensi yang rendah.

Partikel adsorben dicampurkan dalam suatu wadah yang telah berisi larutan
adsorbat dandiaduk untuk mendapatkan kontak yang merata sehingga terjadi proses
adsorbsi. Konsentrasi larutan awal nantinya akan berkurang dan bergerak ke konsentrasi
keseimbangan setelah beberapa waktu tertentu.

Berbeda dengan metoda batch, pada metoda kontiniu adsorben selalu berkontak
dengan adsorbat yang selalu mengalir.Sehingga metoda ini lebih mudah dikontrol dan
membutuhkan ruangan yang kecil dalam aplikasinya karena hanya menggunakan

kolom.Berikut ini dipaparkan gambar pada kedua sistim (Hadiwidodo, 2008).

Wadah Pengadul

Pengaduk

Gambar 1. Rangkaian peralatan metoda batch
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ﬁ Adsorban

Glass Wool

Eluen

Gambar 2. Rangkaian peralatan metoda kontiniu

2.5. Regenerasi

Menurut Horsfall(2006) dan Gupta(2006) dalam Yefrida, regenerasi merupakan
suatu proses penarikan kembali logam-logam yang telah terikat pada adsorben. Proses
regenerasi ini dapat dilakukan dengan cara pencucian adsorben menggunakan larutan
HCI, HNOs, EDTA, dan H,SO,. Regenerasi ini adalah faktor penting dalam menekan
biaya proses pengolahan limbah dan kemungkinan untuk mendapatkan kembali
logamnya. Logam yang teradsorbsi ke dalam adsorben dapat ditarik kembali (desorpsi),

sehingga adsorben tersebut dapat digunakan kembali sebagai penyerap.
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Regenerasi tanah napa merupakan cara untuk mengolah tanah napa yang telah
menyerap logam, sehingga tanah napa tersebut dapat digunakan lagi untuk menyerap
lion logam.

Proses regenerasi ini tergantung pada jenis larutan dan konsentrasi larutan yang
digunakan. Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Yefrida dan Yuniartis
menyatakan bahwa asam nitrat memberikan % regenerasi yang tinggi terhadap logam
krom. Oleh sebab itu dalam penelitian ini digunakan asam nitrat sebagai larutan

pendesopsi logam krom(111) dan krom(V1).

2.6. Kromium

Kromium merupakan salah satu unsur logam transisi yang berada pada golongan 6
dan periode 4 dalam tabel periodik.Kromium mempunyai nomor atom 24 dan berat
atom 51.996 serta mempunyai bilangan oksidasi +2, +3 dan +6.

Menurut Clesceri, 1998 Krom di alam ditemukan dalam bentuk logam, bivalen,
trivalen dan heksavalen. Sedangkan dalam limbah krom ditemukan dalam dalam
persenyawaan trivalen dan heksavalen.Logam kromium dapat larut dalam asam klorida
pekat atau encer.

Cr + 2HCl ——» CiCh + B
Kromium bivalen merupakan senyawa pereduksi kuat.Udara yang mengandung

oksigen dapat mengoksidasi kromium ke bentuk trivalen. (Clesceri, 1998)

Cr™+e —» CF
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Kromium trivalen bersifat stabil dan ditemukan dalam persenyawaan oksida Cr,O3
di alam.Kromium heksavalen merupakan agen pengoksidasi yang kuat dalam asam dan
relatif stabil.Di alam kromium trivalen dan heksavalen ini bergabung membentuk
senyawa yang stabil.

Senyawa-senyawa yang dihasilkan dari ion krom mempunyai sifat keasaman yang
berbeda. Senyawa yang terbentuk dari ion Cr®*akan bersifat basa, Cr** bersifat amfoter
dan senyawa yang terbentuk dari ion Cr®" bersifat asam (Suhendrayatna, 2001)

Kromium trivalen adalah logam esensial bagi manusia yang berguna dalam
metabolism karbohidrat, karena bersama-sama dengan insulin menjaga kadar gula
darah. Kekurangan kromium dapat mengganggu metabolisme karbohidrat, lemak dan
protein sehingga mengganggu pertumbuhan.Namun dalam jumlah yang tinggi kromium
trivalent dapat bersifat racun dan dapat memnyebabkan gangguan kesehatan yang tidak
pulih dalam waktu singkat (Suhendrayatna, 2001).

Kromium heksavalen memiliki sifat yang lebih toksik dibandingkan dengan bentuk
trivalen.Kromium heksavalen digolongkan karsinogenik terhadap manusia yang dapat
menyebabkan kerusakan hati, ginjal, pendarahan dalam tubuh.Percobaan di
laboratorium oleh United State Enviromental Protection Agency (USEPA)
membuktiakn bahwa senyawa-senyawa kromium heksavalen atau hasil-hasil reaksi
antaranya didalam sel dapat menyebabkan kerusakan pada materi genetik.

Menurut Peraturan Pemerintah Republik Indonesia nomor 82 tahun 2001, air

golongkan A, B dan C hanya boleh mengandung kromium trivalent maupun kromium
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heksavalen maksimum 0.05 ppm. Sedangkan air golongan D hanya boleh mengandung

maksimum 0.1 ppm krom.

2.7. Spektrofotometri Serapan Atom

SpektrofotometerSerapan Atom pada prinsipnya adalah suatu cara analisa yang
berdasarkan pada absorspsi sinar monokromatis oleh atom netral dalam keadaan gas.

Hubungan antara konsentrasi dan absorpsi dari sinar monokromatis ditentukan oleh
hukum lamber-Beer yang yang dinyatakan dengan persamaan berikut:

A=a.b.c

Dimana A merupakan absorban, a adalah absorbtivitas, b adalah tebal cuplikandan
¢ merupakan konsentrasi (Darmawangsa, 1999).

SSA biasanya digunakan untuk analisa ion-ion logam dalam jumlah renik (trace),
dan mempunyai kepekaan yang tinggi. Cara analisa ini memberikan kadar total unsur
logam dalam suatu cuplikan, dimana tidak tergantung dari bentuk molekul logam
tersebut dalam cuplikan.

Perubahan unsur dalam larutan menjadi atom-atom di dalam nyala, yang dilakukan
dengan jalan pengabutan larutan cuplikan ke dalam nyala.Di dalam nyala yang pertama
terjadi adalah penguapan larutan pelarut (desolvasi). Kemudian tinggal padatan cuplikan
yang langsung terurai menjadi atom-atomnya atau kemungkinan lain padatan cuplikan
itu berobah dulu menjadi uap, dan uap inilah yang kemudian berubah menjadi atom-

atom.



15

2.7.1.Sistim Peralatan Spektrofotometerserapan atom
Susunan peralatan SSA dapat dibagi atas bagian
1. Sistim emisi
2. Sistim absorbsi
3. Sistim seleksi

4. Sijstim fotometri

Emisi Adsorpsi Seleks Fotometri
2.

A .
I “\ i \ i Bt ) et e 3

=saeut s I o I T

i
e -

27—

Totor
Bahan Oksigen
Bakar
Sampecl

Gambar 3.Susunan peralatan SSA

2.7.2.Mekanisme kerja SSA

Sumber sinar yang digunakan pada SSA adalah lampu katoda berongga.Sumber
cahaya ini khusus setiap atom yang dianalisa, yang terdiri katoda (kutub negatif) dan
anoda (kutub positif) yang ditempatkan pada ruangan kaca yang berisi gas inert. Katoda
ini berbentuk cangkir yang akan dianalisa. Antara katoda dan anoda diberi tegangan
tertentu, akibatnya gas inert (neon dan argon) pengisinya akan terionisasi menghasilkan
ion yang bermuatan positif. lon ini akan tertarik ke katoda dengan kecepatan tinggi, dan
menabrak permukaan katoda. Atom yang melampisi katoda mendapat energi yang
cukup besar senhingga atom tersebut akan tereksitasi ketingkat yang lebih tinggi.

Karena tingkat yang lebih tinggi tidak stabil maka ia akan kembali lagi ke tingkat energi



BAB V
PENUTUP

5.1. Kesimpulan

Dari data dan hasil penelitian yang dilakukan didapatkan bahwa

1. Kapasitas penyerapan adsorben tanah napa terhadap Cr(lll) adalah 1.0259
mg/gram dan Cr(V1) sebesar 0.9736 mg/gram.

2. Konsentrasi optimum asam nitrat yang dapat digunakan untuk regenerasi tanah
napa yang mengandung logam Cr(l1l) adalah larutan HNO3; 0.4M. Sedangkan
Cr(VI1) menggunakan HNO3 0.3M.

3. Pemekatan dan Recovery terhadap sampel limbah yang mengandung krom
efektif dilakukan. Dan pemekatan tersebut cukup dengan satu kali elusi
menggunakan asam nitrat.

4. Jumlah krom total dalam limbah cair laboratorium kimia adalah 0.9123 mg/L.

5.2. Saran-saran
Disarankan agar melakukan penelitian yang bertujuan untuk menentukan daya

adsorbsi adsorben tanah napa terhadap zat warna.
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