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PENGARUH AKTIVASI ASAM PADA MINERAL PIROPILIT
ALAM ARJOSARI PACITAN TERHADAP
NILAI KAPASITAS TUKAR KATION MENGGUNAKAN Ca**

ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian tentang pengaruh aktivasi asam
pada mineral piropilit alam Arjosari Pacitan terhadap nilai kapasitas
tukar kation (KTK) menggunakan Ca®*. Metode yang digunakan
untuk menentukan nilai KTK adalah metode volumetri dengan cara
titrasi asam basa, yang didukung dengan metode Spektrofotometri
Serapan Atom dan Surface Area Analizing. Aktivasi mineral piropilit
menggunakan HCI dengan variasi konsentrasi 0,1 M; 0,2 M; 0,3 M;
0,4 M dan 0,5 M. Piropilit teraktivasi dikontakkan dengan larutan
Ca®* 300 ppm selama 120 menit menggunakan pengocok elektrik
dengan kecepatan 200 rpm. Nilai KTK piropilit maksimum adalah
18,2 + 0,3 mek/100 g diperoleh pada piropilit teraktivasi dengan
konsentrasi HCI 0,3 M. Nilai KTK piropilit teraktivasi mengalami
kenaikan sebesar 120 % dibandingkan dengan piropilit tanpa aktivasi.
Hasil analisis dengan menggunakan metode BET (Brunauer, Emmet
dan Teller) diperoleh luas permukaan spesifik piropilit teraktivasi
sebesar 3,5775 mZ/g, volume pori total sebesar 3,5207 x 10° cm3/g
dan jari-jari pori sebesar 19,7 A. Berdasarkan uji statistik
menunjukkan bahwa setiap konsentrasi HCl yang digunakan untuk
aktivasi piropilit memberikan nilai KTK yang berbeda dengan
tingkat kesalahan 1%.

Kata kunci : piropilit, kapasitas tukar kation, aktivasi



THE EFFECT OF ACID ACTIVATION OF ARJOSARI
PACITAN’S PYROPHYLLITE TOWARD CATION
EXCHANGE CAPACITY VALUE USING Ca™

ABSTRACT

A research about the effect of acid activation of Arjosari
Pacitan’s pyrophyllite toward cation exchange capacity value using
Ca®, had been conducted. The cation exchange capacity (CEC)
value was determined by volumetric, which was supported by Atom
Absorption  Spectrophotometric and Surface Area Analizing
measurements. Pyrophyllite had been activated by HCI with various
concentrations. They were 0.1 M; 0.2 M; 0.3 M; 0.4 M and 0.5 M.
The activated pyrophyllite was contacted to Ca** 300 ppm with
shaking time of 120 minutes and rotation speed of 200 rpm. The
maxsimum of pyrophyllite is CEC value was gained 18.2 * 0.3
mek/100 g under HCI concentration of 0.3 M. There was a
significant increase of activated pyrophyllite’s CEC value compared
to unactivated ones, it was 120 %. The specific surface area, total
pore volume, and pore radius of activated pyrophyllite were 3.5775

m’/g, 3.5207 x 107 cm’/g and 19.7 A, respecitively based on BET
(Brunauer, Emmet dan Teller) counting. According to statistical
analysis showed that each concentration of HCI used for the
activation of pyrophyllite was different significantly at 1 % error.

Key Word : pyrophyllite, cation exchange capacity, activation
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BAB I
PENDAHULUAN

I.1. Latar Belakang

Jawa Timur merupakan salah satu daerah di Indonesia yang
kaya akan mineral tambang, misalnya mineral piropilit. Cadangan
mineral piropilit di Kabupaten Pacitan diperkirakan sebanyak jutaan
ton dengan luas sebaran yang siap dieksplorasi sekitar 37 Hektar.
Penyebaran mineral piropilit di daerah tersebut sangatlah luas,
namun sampai saat ini belum dimanfaatkan secara optimal. Hal
tersebut disebabkan keterbatasan informasi tentang komposisi dan
karakter kimiawi mineral piropilit, terutama nilai KTK mineral
Piropilit Alam Arjosari Pacitan (Anonim, 1996).

Piropilit, Al,Si4Oo(OH), merupakan mineral yang bisa
dijadikan bahan baku dalam berbagai industri terutama pada industri
pembuatan resin, filler, adsorben, dan keramik (Bearat, et al., 2002).
Selain itu, mineral ini juga dapat digunakan sebagai produk
refraktori, karena pada pemanasan yang tinggi sekitar 800 °C tidak
akan terjadi perubahan kisi-kisi kristal dan hanya kehilangan
komponen airnya saja (Wang, et al., 2003).

Komposisi kimiawi piropilit alam Arjosari Pacitan terdiri
dari 90,84% (b/b) SiO,; Al,O535,32%; MgO 0,0001%; CaO 0,0005%;
K;0 0,013%; Na,O 0,0049%; dan Fe,O5 0,0062% (Bintara, 2007).
Susunan struktur piropilit terdiri dari satu lapisan oktahedral alumina
yang terletak diantara dua lapisan tetrahedral silika, yang biasa
disebut tipe lapisan 2:1 (Fyre, 1981). Hasil analisis dengan
menggunakan metode BET menyatakan bahwa luas permukaan
spesifik piropilit Arjosari yang tidak teraktivasi sebesar 9,0422 m%/g,
volume pori total sebesar 8,746 x 107 cm’/g dan jari-jari pori sebesar
19,3 A. Oleh sebab itu, ion-ion logam dan molekul air dapat bergerak
bebas di dalam mineral tersebut. Piropilit memiliki struktur yang
stabil dan tahan panas. Selain itu, dilihat dari segi ekonomis mineral
piropilit tergolong mineral yang sangat murah dengan daerah
penyebaran yang cukup luas (Bintara, 2007).

Nilai KTK mineral piropilit yang cenderung rendah
disebabkan oleh strukturnya yang bermuatan listrik netral (tidak
bermuatan). Metode yang digunakan untuk menentukan nilai KTK
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piropilit adalah volumetri dengan cara titrasi asam basa, yang
didukung dengan metode spektrofotometri serapan atom dan metode
BET. Salah satu cara untuk meningkatkan nilai KTK mineral
piropilit adalah dengan teknik aktivasi menggunakan asam seperti
HCI. Asam ini mampu melarutkan beberapa logam serta impuritis-
impuritis yang menutup sebagian pori. Selain itu, konsentrasi HCI
tersebut juga berpengaruh terhadap pengaktifan situs-situs aktif pada
piropilit. Semakin besar konsentrasi HCI yang digunakan, maka akan
semakin banyak pula situs aktif yang terdapat pada permukaan
piropilit (Keren, dkk, 1994). Situs aktif piropilit adalah situs Si-O
pada lapisan silika. Pada pH rendah (pH<4,2) maka situs ini akan
menangkap H* berubah menjadi situs aktif Si-OH yang mampu
menukarkan H* dengan kation lain (misalnya, Ca*"). Oleh kerena itu,
pada mineral piropilit dapat terjadi proses pertukaran kation
(Dorfner, 1991).

Kation yang akan digunakan dalam penelitian ini adalah
kalsium (Ca™). Berdasarkan literatur, ada beberapa penelitian
pendahuluan yang dilakukan oleh Atastina dkk (1997), Riani (1999),
dan Herdhiyanti (2006), Ca** dipakai sebagai studi awal untuk
penentuan nilai KTK. Aplikasi awal dari suatu mineral yang sudah
diketahui nilai KTKnya banyak digunakan sebagai resin atau
penukar ion untuk penurunan kesadahan air. Air tersebut
mengandung kadar Ca®* yang berlebihan, sehingga mengakibatkan
konsumsi sabun berlebih serta menimbulkan kerak pada pipa atau
saluran air (Effendi, 2003). Selain itu, menurut Dean (1985)
menyatakan bahwa jari-jari terhidrat Ca™ (6 A) lebih kecil daripada
Mg®* (8 A), sehingga secara teoritis memungkinkan Ca®* lebih
mudah terikat pada mineral piropilit.

Untuk meningkatkan kualitas dan nilai ekonomis mineral
piropilit Arjosari Pacitan, maka pada penelitian ini dilakukan
pengaruh aktivasi asam pada mineral piropilit alam Arjosari Pacitan
terhadap nilai KTK menggunakan Ca®*, sehingga dapat dipelajari
lebih lanjut kemungkinan mineral piropilit Arjosari dapat digunakan
sebagai resin penukar ion.



.2. Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang masalah maka rumusan masalah
yang akan dikaji dalam penelitian ini antara lain :

1. Bagaimana pengaruh aktivasi asam pada mineral piropilit alam
Arjosari  Pacitan terhadap nilai kapasitas tukar kation
menggunakan Ca** ?

2. Bagaimana pengaruh aktivasi asam terhadap luas permukaan
spesifik, volume pori, dan jari-jari pori rata-rata mineral piropilit
alam Arjosari Pacitan ?

1.3. Batasan Masalah

1. Mineral piropilit diambil dari Desa Karanggedhe Kecamatan
Arjosari Pacitan Jawa Timur.

2. Larutan yang dikontakkan adalah larutan Ca** 300 ppm.

3. Asam yang digunakan untuk aktivasi adalah HCI.

4. Metode yang digunakan untuk menentukan nilai KTK adalah
metode volumetri dengan cara titrasi asam basa, yang didukung
dengan metode spektrofotometri serapan atom dan metode BET.

I.4. Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah :

1. Mengetahui pengaruh aktivasi asam pada mineral piropilit alam
Arjosari Pacitan terhadap nilai kapasitas tukar kation
menggunakan Ca**.

2. Mengetahui pengaruh aktivasi asam terhadap luas permukaan
spesifik, volume pori, dan jari-jari pori rata-rata mineral piropilit
alam Arjosari Pacitan.

1.5. Manfaat Penelitian

Hasil penelitian yang dilakukan ini diharapkan dapat
memberikan informasi tentang pengaruh aktivasi asam pada nilai
KTK mineral piropilit dan pengaruh aktivasi asam terhadap luas
permukaan spesifik, volume pori, dan jari-jari pori rata-rata,
sehingga dapat meningkatkan penggunaan piropilit sebagai penukar
kation untuk mengurangi tingkat kesadahan air.
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BAB II
TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Mineral Piropilit Alam Arjosari Pacitan

Piropilit Alam Arjosari Pacitan berbentuk padatan kristalin
(Gambar 2.1) dengan sistem kristal triklinik dan total kadar
komposisi kimiawi sebesar 96,17% (b/b) serta mengandung mineral
kuarsa (Si0O,), hematit (Fe,Os), gotit (FeO(OH)), kianit (Al,SiOs)
serta gipsum (Ca,S0O4.2H,0). Hasil analisis dengan menggunakan
spektrofotometri inframerah menunjukkan adanya spektra dari gugus
hidroksil yang spesifik untuk piropilit pada bilangan gelombang
3626,5 cm” dengan luas permukaan spesifik sebesar 9,0422 m?/g,
volume pori total sebesar 8,746 x 10~ cm’/g dan jari-jari pori rata-
rata sebesar 19,3 A°. Komposisi kimiawi piropilit alam Arjosari
Pacitan terdiri dari 90,84% (b/b) SiO,; Al,055,32%; MgO 0,0001%:;
CaO 0,0005%; K,O 0,013%; Na,O 0,0049%; dan Fe,O; 0,0062%
(Bintara, 2007).

v

W&JK&

0

Gambar 2.1. Mineral Piropilit Alam Arjosari Pacitan Jawa
Timur

Piropilit adalah mineral yang termasuk dalam klas silikat,
subklas phyllosilicates dengan struktur berbentuk lembaran seperti
sandwich. Rumus kimia dari piropilit Al,Si,0,9 (OH),, merupakan
Aluminium silikat hidroksida. Piropilit merupakan mineral yang
isomorf dengan mineral talk yaitu mempunyai sifat-sifat fisika yang
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sama dengan talk diantaranya berwarna putih keabu-abuan, massa
jenis 2,65-2,85 g/cm’, belahan sempurna, sifat cerat putih dan derajat
kekerasan antara 1-1,5 sehingga dapat dikatakan piropilit adalah
mineral yang cukup halus jika digores menggunakan kuku
(Anonymous, 2005). Keberadaan mineral ini di alam berbentuk
batuan metamorf dan seringkali bergabung dengan mineral kianit
(ALSiOs). Terdapat dua jenis mineral piropilit, yaitu piropilit dengan
sistem kristal monoklinik dan triklinik. Biasanya kedua sistem kristal
tersebut diperlakukan sebagai dua jenis mineral yang berbeda, akan
tetapi sifat keduanya adalah identik. Daerah penyebaran mineral
piropilit terdapat di Pulau Sumatera, Jawa Barat, Jawa Timur
(Malang dan Pacitan), Nusa Tenggara Barat, dan Pulau Sulawesi
(Anonim, 2006).

Menurut (Fyre, 1981) piropilit merupakan jenis mineral yang
mempunyai satu lapisan oktahedral yang terletak diantara dua lapisan
tetrahedral yang biasa disebut dengan tipe lapisan 2:1. Mineral
dengan struktur dioktahedral (Gambar 2.1) ini mempunyai komposisi

sebagai berikut: tetrahedral S1,05
oktahedral Al,O4(OH),
tetrahedral S1,05
total AIQSI4O 1 O(OH)Z
O~ 0..Q O, 0..0 O, 60
si” s Si” Si | 4si
L L H = H
o) O O o] o) 0., 40 + 2(OH)
AL Al Al RS
N W Al AL 4 al
\O,' (I')' \(') ‘\O', ' ' /’/
5 bH : Q¢  HO 40 4 200m
CSic s -Si, LS 4 Si
sO» \c), ‘d O b,\'\ol \O/ 6 O

Gambar 2.2 Struktur Mineral Piropilit (Deer, ef al, 1992)
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Struktur mineral piropilit pada Gambar 2.2, terdiri dari 2
lapisan tetrahedral silika dan lapisan oktahedral alumina dengan
ikatan yang terjadi adalah ikatan elektrostatik yang lemah dan
adanya gaya Van Der Waals (Deer, et al., 1992). Ruang-ruang antar
lapisan tetrahedral dan oktahedral itulah yang kemungkinan dapat
terisi oleh adanya ion-ion seperti Ca**, Na*, Mg®*, K" dan hematit
akibatnya dapat terjadi proses pertukaran ion (Dofner dan Hartono,
1995).

2.2. Aktivasi Mineral Piropilit

Aktivasi mineral yang mempunyai kemampuan sebagai
adsorben maupun penukar anion dan kation dapat dilakukan secara
fisik yaitu dengan kalsinasi/pemanasan, maupun secara kimia yaitu
dengan menggunakan larutan asam atau basa. Proses aktivasi secara
kimia, biasanya dilakukan dengan menggunakan asam mineral
misalnya HCl (asam klorida). Hal ini dimaksudkan untuk
mengaktifkan permukaan atau situs-situs aktif dari mineral piropilit
dan melarutkan logam-logam yang mengisi ruang-ruang di dalam
struktur piropilit, sehingga pori-pori mineral lebih terbuka (Keren,
dkk, 1994).

Saat proses aktivasi (Gambar 2.3), atom O pada lapisan
silika (-Si-O) akan mengikat H' dari asam yang digunakan. Oleh
karena itu, lapisan tersebut menjadi situs-situs aktif (-Si-OH) yang
menyebabkan piropilit lebih bersifat kationik, sehingga piropilit
dapat dijadikan sebagai penukar kation (Keren, dkk, 1995).

»lapisan
B b J, S & 40 B B silika

s - OH- ‘,’p ‘\i‘--‘: ;' .
A K (=4 A & —t—lapisan
H . L]

-

4
oS 8 TENE R AR gibsite
“ ;7 44 AY % . x b
¥
.

'y :
& s & v o B e
\A& lapisan
S, | silika

Gambar 2.3 Aktivasi pada Mineral Piropilit (Keren, dkk, 1995)
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2.3. Kapasitas Tukar Kation

Kapasitas tukar kation (KTK) adalah jumlah total pertukaran
ion terserap pada luas permukaan suatu mineral (Velde, 1992).
Kation adalah ion bermuatan positif misalnya Ca**, Mg**, Na*, K*,
NH,", H', AI’* dan sebagainya. Kation-kation tersebut terlarut di
dalam air tanah atau diserap oleh koloid-koloid tanah. Banyaknya
kation (dalam miliekivalen) yang dapat dijerap oleh tanah per satuan
berat tanah (biasanya per 100 g) dinamakan kapasitas tukar kation
(KTK). Kation-kation yang telah dijerap oleh koloid-koloid tersebut
sukar tercuci oleh air, gravitasi, tetapi dapat diganti oleh kation lain
yang terdapat dalam tanah. Hal tersebut dinamakan proses
pertukaran kation (Tan, 1998).

Proses pertukaran ion adalah proses pengikatan ion secara
elektrostatik pada gugus fungsi di permukaan padatan dipertukarkan
dengan ion dari larutan yang dilewatkan pada zat padat tersebut.
Proses pertukaran ion yang terjadi antara ion dari padatan dan ion
dari larutan merupakan reaksi reversibel. Padatan penukar ion harus
mempunyai jaringan molekuler yang terbuka untuk memudahkan ion
mudah keluar dan masuk secara bebas (Weber, 1972).

Reaksi  kesetimbangan  untuk  pertukaran  kation
menggunakan resin penukar kation (Underson, 1991) :

RA" o+ By ¥ RB%+ A’

Reaksi pertukaran ion dapat didefinisikan sebagai reaksi pertukaran
yang reversibel antara ion yang terdapat pada fasa padat (penukar
ion) dengan ion dalam fasa larutan.

Faktor-faktor yang dapat mempengaruhi nilai KTK dari
suatu mineral jenis clay adalah muatan pada lapisan mineral yang
disumbangkan oleh situs aktif dan muatan pada jenis ion yang
dipertukarkan. Pada mineral caly (Gambar 2.4), proses pertukaran
ion dapat terjadi disebabkan adanya ion H" yang terikat pada situs
aktif (Si-OH) pada saat diaktivasi dengan asam sehingga ion H*
tersebut dapat bertindak sebagai counter ion pada piropilit.
Pertukaran kation dapat terjadi apabila kation yang dipertukarkan
mempunyai muatan yang lebih besar dibandingkan counter ion pada
piropilit misalnya dengan kation Ca** (Dorfner, 1991).

Jon yang bermuatan sama dengan jari-jari terhidrasi lebih
kecil akan sulit tertukar, karena terikat lebih kuat. Oleh karena itu,
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waktu kontak yang diperlukan untuk mencapai kesetimbangan akan
lebih lama (Dean,1985). Jari-jari ion terhidrasi untuk beberapa kation
ditunjukkan pada Tabel 2.1.

[a7s] [oTa = 4— Pertukaran kation (dipengaruhi oleh pH)

@ @ 4—Pertukaran kation {dipengaruhi oleh

W‘ Qo A& muatan per lapisan dan jenis kation
S G S ,LL\ kA OL e
% ‘,‘:-ﬁt_:-:-c\ _>¢c_x<i SR
Wi SRR
/A'ﬁtf\‘o"’*{' C - e o
@

Gambar 2.4 Pertukaran kation pada mineral clay (Dorfner, 1991)

Tabel.2.1 Jari-jari terhidrat beberapa kation adalah sebagai berikut

(Dean,1985):
Diameter Jari-jari
Terllidrat Terhoidrat Kation
(A) (A)
5 2,5 Rb*, TI*, Cs*, NH,', Ag"
6 3 K*, CI" Br,, I, NO5~
7 3,5 OH, F
8 4 Na*, SO,
9 4,5 Pb**, CO5-, SO5, CH;COO™
10 5 Sr*t Ba*" Cd*
12 6 Ca’" Zn**" Fe’* Ni**
16 8 Mg**
18 9 H', AI** Fe’™ Cr’* La**
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2.4. Kalsium

Kalsium termasuk unsur logam alkali bumi yang terdapat
dalam golongan II A pada Susunan Berkala Unsur, memiliki nomer
massa 40,08 dan nomer atom 20, mempunyai konfigurasi elektron
1s* 2s* 2p® 3s” 3p°® 4s®, jari-jari atom 1,98 A°, jari-jari ion 0,99 A°,
keelektronegatifan 1,0 dalam skala pauling, titik cair 839 °C, titik
didih 1484 °C, densitas 1,54 g/cm3 . Kalsium terdapat di alam dalam
bentuk senyawa CaCO;, CaSO,, CaO (Cotton and Wilkinson, 1987).

Kadar kalsium pada perairan tawar biasanya kurang dari 15
mg/L, pada perairan yang berada di sekitar batuan karbonat antara
30-100 mg/L, pada perairan laut sekitar 400 mg/L, sedangkan pada
perairan yang diperuntukkan bagi air minum kadar kalsium
sebaiknya tidak lebih dari 75 mg/L. Konsentrasi Ca** dalam air
ataupun tanah sangat banyak, terutama pada air sadah (Effendi,
2003).

2.5. Titrasi Asam-Basa

Titrasi yaitu penambahan secara cermat volume suatu larutan
yang mengandung zat A yang konsentrasinya diketahui, kepada
larutan kedua yang mengandung zat B yang konsentrasinya tidak
diketahui, yang akan mengakibatkan reaksi antara keduanya secara
kuantitatif. Titik akhir titrasi bisa diketahui dengan penambahan
indikator, yang akan menimbulkan perubahan warna. Indikator yang
sering digunakan untuk menentukan larutan asam kuat (HCl), dengan
penitrannya adalah basa kuat (NaOH) yaitu indikator Fenolftalein
yang memiliki rentang pH antara 8,2 sampai 10 (Oxtoby, dkk, 2001).

Titrasi asam-basa merupakan cara yang cepat dan mudah
untuk menentukan jumlah senyawa-senyawa yang bersifat asam dan
basa. Titrasi asam-basa didasarkan pada reaksi perpindahan proton
antar senyawa yang mempunyai sifat-sifat asam-basa (protolisis).

OH + Hg()+ R L 2H,0

Selama proses titrasi pH larutan berubah perlahan-lahan, tetapi di
daerah titik kesetaraan perubahan pH sangat besar. Untuk
menentukan asam digunakan larutan baku sekunder basa kuat
(misalnya NaOH yang memiliki derajat disosiasi lebih besar daripada
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KOH), sedangkan untuk menentukan basa digunakan larutan baku
sekunder asam kuat (misalnya HCI). Zat baku utama yang lazim
digunakan untuk pembakuan larutan HCI adalah Natrium Karbonat
(NaCOs;). Larutan basa kuat juga harus dibakukan terlebih dahulu,
yaitu dengan menggunakan larutan asam oksalat (H,C,0,2H,0).
Syarat zat yang digunakan sebagai zat baku primer yaitu harus sangat
murni, tidak mudah berubah susunan kimiawinya, harus bereaksi
dengan zat yang ditentukan secara stoikiometri, cepat dan terukur,
harus mempunyai massa relatif yang tinggi (Rivai, 1995).

2.6. Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

Metode Spektrofotometer Serapan Atom didasarkan pada
serapan cahaya oleh atom. Atom-atom menyerap energi cahaya pada
panjang gelombang tertentu, tergantung sifat unsurnya. Atom-atom
tersebut memperoleh energi lebih banyak sehingga terjadi transisi
elektronik dari keadaan dasar ke tingkat energi eksitasi. Transisi
elektronik suatu unsur bersifat spesifik. Penentuan panjang
gelombang dipilih pada panjang gelombang yang menghasilkan
spektrum yang tajam dengan intensitas maksimum (Khopkar, 1990).

Atom-atom menyerap cahaya pada A tertentu. Unsur Ca
dapat menyerap cahaya maksimum pada A 422,7 nm; Mg pada A
285,2 nm; Na pada A 589 nm; sedangkan K pada A 766,5 nm dengan
menggunakan nyala gas asetilen dan udara kering. Pada metode ini,
lampu katoda berongga bekerja secara spesifik artinya lampu katode
berongga yang dipilih harus sesuai dengan atom yang akan
ditentukan, misalnya dalam penentuan kadar Ca maka lampu katoda
berongga yang digunakan adalah lampu katoda berongga Ca
(Hendayana, 1994).

Tahap terpenting dalam penentuan unsur secara
Spektrofotometer  Serapan Atom adalah fahap  atomisasi.
Keberhasilan dalam proses atomisasi akan berpengaruh terhadap
keberhasilan analisa. Proses atomisasi berlangsung dengan
memasukkan larutan sampel (garam) ke dalam nyala. Mula-mula
larutan itu mengalami pengkabutan membentuk aerosol cair yang
selanjutnya mengalami penguapan pelarut membentuk aerosol padat.
Kemudian disusul dengan pembentukkan fase uap dari larutan. Uap
itu selanjutnya mengalami disosiasi membentuk atom-atom bebas.
Apabila uap yang berisi atom bebas itu dikenai energi radiasi pada
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panjang gelombang yang dipancarkan oleh lampu katode yang
bersangkutan, maka akan terjadi penyerapan energi radiasi yang
mengakibatkan atom akan mengalami transisi elektronik dari
keadaan dasar ke keadaan tereksitasi. Reaksi yang terjadi pada proses
atomisasi untuk unsur Ca, Mg, Na, K yang akan dianalisa terjadi
beberapa tahapan (Basset, dkk, 1994) :

1
M*X larutan s+=———» M'X kabut «——2MX padatan

T 2
Mgy e Mgagt X ‘:J\/Dl gas
Emisi YI‘V
3
nyala

Gambar 2.5. Proses serapan Atom dan pancaran energi

1. Proses dissolvasi (penguapan pelarut : misal air)
MX 9 «<— MX +H,0O

2. Penguapan padatan MX g,

3. Atomisasi uap MX

2.7. Penentuan Luas Permukaan Padatan Spesifik,
Volume pori, dan Jari-jari Pori Menggunakan Metode
BET(Lowell dan Shields, 1984).

2.7.1. Perhitungan Luas Permukaan Adsorben

Untuk menghitung luas permukaan adsorben digunakan teori
BET (Brunauer, Emmet, dan Teller). Pada teori BET digunakan
persamaan berikut :

1 1 c-1| P
=——+——|— (1)
we/P-1) wW.C WC|P
dengan : P/P, = Tekanan gas yang digunakan
P, =Tekanan uap jenuh adsorbat (N;)

W =Massa adsorbat pada P/P,
W, = Massa adsorbat pada monolayer jenuh
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C =Konstanta BET
Massa adsorbat (W) diperoleh sebagai berikut :
W =V, x Wsampel X P N2 (2)
dengan : p N = 1,2506 g/L

Pada perhitungan luas permukaan padatan dengan metode
BET data P/P, yang digunakan adalah kisaran 0,05 — 0,35 karena
pada daerah inilah yang memberikan kurva hubungan yang linier,
sehingga dengan Y =1/ W (P,/ P-1) dan X = P / P, diketahui sebagai
berikut :

Slope (s) =(C-1)/W,C
Intersep (i) =1/ W,C
dengan demikian diperoleh :
Wn = 1/G+5s) 3)
Luas permukaan padatan dapat dihitung dengan cara sebagai berikut

W._xNxA

M
dengan : N = Bilangan Avogadro = 6,022 x 10* / mol
A = Tampang Lintang = 16,2 A®
M = Massa molekul relatif N, = 28 g/ mol
dengan demikian luas permukaan spesifik dapat dihitung sebagai
berikut :

St= 4)

SBET = St / Wm (5)

2.7.2. Penentuan Volume Pori-pori Total

Volume pori-pori total dapat dihitung dengan perumusan
sebagai berikut :

< | PxV,xV, ©)
- C RxT
di mana : R = konstanta untuk gas yaitu 82,057 cm’ atm/g.mol.K
P =tekanan uap N, cair yaitu 1 atm
T = temperatur N, cair yaitu 273 °K
V.gs - volume gas N, yang teradsorpsi
V.. = volume N, cair yaitu 34,6 cm’/mol.
sehingga dengan demikian diperoleh sebagai berikut :
V,= Vg x 1,54. 10 cm®/ ¢ (7
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dengan : V,, = jumlah gas N, yang diadsorpsi pada P/P,= 1

2.7.3. Penentuan Jari-jari Pori Rata-rata

Dengan asumsi geometri pori-pori adalah silinder, sehingga
diperoleh perumusan sebagai berikut :
2 Vp
= ®)
SBET

p

2.8. Hipotesis

1. Adanya aktivasi asam pada mineral piropilit Alam Arjosari
Pacitan dapat meningkatkan nilai KTK menggunakan Ca™".

2. Adanya aktivasi asam dapat memperbesar luas permukaan
spesifik, volume pori, dan jari-jari pori rata-rata pada mineral
piropilit Alam Arjosari Pacitan.
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BAB III
METODE PENELITIAN

3.1. Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian pengaruh aktivasi asam pada mineral piropilit
Arjosari Pacitan terhadap nilai kapasitas tukar kation menggunakan
Ca’*, dilaksanakan selama tiga bulan mulai bulan Oktober sampai
dengan Desember 2007, di Laboratorium Kimia Anorganik, Jurusan
Kimia, Fakultas MIPA, Universitas Brawijaya, Malang, sedangkan
uji luas permukaan spesifik, volume pori, dan jari-jari pori rata-rata
mineral piropilit dilakukan di BATAN Yogyakarta.

3.2. Bahan dan Alat Penelitian
3.2.1. Bahan Penelitian

a. Mineral Piropilit
Piropilit yang digunakan berupa batuan, diambil dari Desa
Karanggedhe Kecamatan Arjosari Pacitan Jawa Timur.

b. Bahan Kimia
Bahan kimia yang digunakan semua berderajat pro analisis
antara lain : CaCl,.2H,0, MgCl,.6H,0, KCIl, NaOH, NaCl, HCI]
37% (b/v), Na,CO; anhidrat, H,C,04 2H,0, HNO; 65% (b/v),
AgNQO;, Indikator pp, Indikator metil merah, kecuali kertas
saring whatman 42 dan akuades.

3.2.2. Alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian meliputi ayakan
120 mesh dan 150 mesh, botol semprot, statif, buret mikro 5 mL,
seperangkat alat gelas, pengocok elektrik (Edmund Buhler SM 25),
oven (Fisher Scientific 655 F), pH-Meter (Inolab), neraca analitis
(Toledo AL 204), pengaduk magnet dan Surface Area Analyzer
(NOVA 1000), Spektrofotometer Serapan Atom Shimadzu (AA-
6200).

28



3.3. Tahapan Penelitian

Tahapan kerja penelitian adalah sebagai berikut :

1. Preparasi sampel

2. Pembuatan kurva standar

a. Pembuatan kurva standar Ca**

b. Pembuatan kurva standar Mg**

c. Pembuatan kurva standar Na*

d. Pembuatan kurva standar K*

Penentuan waktu kesetimbangan

Penyiapan dan aktivasi piropilit dengan HCI

Penentuan kapasitas tukar kation piropilit tanpa aktivasi dan

teraktivasi

6. Penentuan luas permukaan spesifik padatan, volume pori, dan
jari-jari pori rata-rata mineral piropilit.

5> 9

3.4. Prosedur Kerja
3.4.1. Preparasi Sampel

Mengacu pada prosedur piropilit oleh Herdhiyanti (2006),
mineral piropilit ditumbuk dan diayak menggunakan ayakan
berukuran 120 mesh. Padatan yang lolos diayak lagi menggunakan
ayakan berukuran 150 mesh. Padatan yang tertahan pada ayakan
kedua dicuci dengan akuades sampai pH filtrat sama dengan pH
akuades dan dipanaskankan pada temperatur 105 °C sampai berat
konstan.

3.4.2. Pembuatan Kurva standar

a. Pembuatan kurva standar Ca®

Larutan Ca** 100 ppm dipipet 1, 5, 10, 15, 20 dan 30 mL
dengan pipet volume. Kemudian dimasukkan dalam 5 labu ukur
berukuran 100 mL yang berbeda dan ditambahkan 1 mL asam nitrat
pekat. Selanjutnya diencerkan sampai tanda batas dengan
menambahkan akuades. Masing-masing larutan Ca** yang dihasilkan
dengan konsentrasi berbeda yaitu 1, 5, 10, 15, 20 dan 30 ppm, diukur
absorbansi larutan Ca®* pada panjang gelombang maksimum 422,7
nm dengan spektrofotometer serapan atom.
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b. Pembuatan kurva standar Mg**

Larutan Mg** 10 ppm dipipet masing-masing 5; 10; 15; 20;
25 mL, dan dimasukkan dalam 5 buah labu ukur berukuran 100 mL
yang berbeda. Lalu ditambahkan 1 mL asam nitrat pekat. Selanjutnya
diencerkan sampai tanda batas dengan menambahkan akuades.
Masing-masing larutan Mg®* yang dihasilkan dengan konsentrasi
berbeda yaitu 0,5; 1; 1,5; 2,0 dan 2,5 ppm, diukur absorbansi larutan
Mg®* pada panjang gelombang maksimum 2852 nm dengan
spektrofotometer serapan atom.

c. Pembuatan kurva standar Na*

Larutan Na* 10 ppm dipipet masing-masing 2; 4; 6; 8; mL,
dan dimasukkan dalam 4 buah labu ukur berukuran 100 mL yang
berbeda. Lalu ditambahkan 1 mL asam nitrat pekat. Selanjutnya
diencerkan sampai tanda batas dengan menambahkan akuades.
Masing-masing larutan Na® yang dihasilkan dengan konsentrasi
berbeda yaitu 0,2; 0,4; 0,6; dan 0,8 ppm, diukur absorbansi larutan
Na® pada panjang gelombang maksimum 589 nm dengan
spektrofotometer serapan atom.

d. Pembuatan kurva standar K*

Larutan K" 10 ppm dipipet masing-masing 5; 10; 15; 20 mL,
dan dimasukkan dalam 4 buah labu ukur berukuran 100 mL yang
berbeda. Lalu ditambahkan 1 mL asam nitrat pekat. Selanjutnya
diencerkan sampai tanda batas dengan menambahkan akuades.
Masing-masing larutan K* yang dihasilkan dengan konsentrasi
berbeda yaitu 0,5; 1; 1,5 dan 2,0 ppm, diukur absorbansi larutan K*
pada panjang gelombang maksimum 766,5 nm dengan
spektrofotometer serapan atom.

3.4.3. Penentuan Waktu Kesetimbangan Mineral Piropilit
dengan Larutan Ca** 300 ppm

Piropilit tanpa aktivasi dengan berat 0,2002 g dimasukkan ke
dalam 100 mL larutan Ca** 300 ppm dalam erlenmeyer berukuran
250 mL, disiapkan sebanyak 5 buah. Kemudian dilakukan
pengocokan menggunakan pengocok elektrik dengan kecepatan 200
rpm selama 60; 80; 100; 120; 140 menit untuk kelima campuran
tersebut. Larutan disaring dengan kertas saring whatman 42. Lalu
filtrat ditambah 2-3 tetes asam nitrat pekat dan diukur kadar K*, Na,
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dan Mg dalam filtrat. Selanjutnya filtrat diencerkan 25x dan diukur
kandungan Ca** dalam filtrat dengan spektrofotometer serapan atom.
Kemudian dihitung konsentrasi kation (K*, Na*, Ca** dan Mg**) yang
ada pada filtrat, lalu dibuat kurva antara waktu kesetimbangan
(menit) terhadap konsentrasi kation dalam filtrat (mek/100 g). Waktu
kesetimbangan yaitu waktu pada saat konsentrasi kation dalam filtrat
mulai menunjukkan konstan. Perlakuan diulang sebanyak 3 kali.
Jumlah kation dalam filtrat dihitung dengan rumus :
A

Cs = x fp 9)
a
dimana : A = absorbansi
a = gradien kurva baku
fp = faktor pengenceran

Cs = konsentrasi Ca’* dalam filtrat (mg/L)

3.4.4. Aktivasi Piropilit dengan HCI

Sebanyak 5 sampel piropilit baru dengan ukuran antara 120
mesh sampai dengan 150 mesh masing-masing sebanyak 1,0001 g.
Dimasukkan erlenmeyer berukuran 250 mL dan ditambahkan HCI
100 mL dengan variasi konsentrasi 0,1; 0,2; 0,3; 0,4 dan 0,5 M (pH
masing-masing larutan HCl sudah diukur terlebih dahulu) dikocok
selama 1 jam menggunakan pengocok elektrik dengan kecepatan 200
rpm, didiamkan lalu disaring dan dicuci dengan akuades sampai
bebas klor (filtrat ditambah 2-3 tetes AgNO; dan HNOj; pekat, tidak
menghasilkan endapan atau filtrat tidak keruh). Selanjutnya piropilit
dipanaskan sampai berat konstan dengan temperatur 105 °C.

3.4.5. Penentuan Kapasitas Tukar Kation Piropilit Tanpa
Aktivasi dan Teraktivasi dengan Larutan Ca** 300 ppm

Piropilit tanpa aktivasi dan teraktivasi (dengan konsentrasi
HC1 0,1; 0,2; 0,3; 0,4 dan 0,5 M) dengan berat 0,2002 g dimasukkan
labu erlenmeyer berukuran 250 mL dan ditambahkan dengan 100 mL
larutan Ca®* 300 ppm, yang sudah diukur pH-nya. Kemudian
dikocok menggunakan pengocok elektrik dengan kecepatan 200 rpm
pada temperatur kamar selama waktu kesetimbangan yang didapat
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pada (3.4.3). Campuran disaring dengan kertas saring whatman 42,
filtrat diukur pH-nya. Lalu dititrasi dengan larutan NaOH 0,0994 N
dengan indikator pp. Jumlah NaOH yang bereaksi setara dengan H"
yang tertukar. Selanjutnya filtrat diencerkan 25x dan diukur
kandungan Ca** dalam filtrat dengan menggunakan spektrofotometer
serapan atom (masing-masing dilakukan pengulangan sebanyak 3
kali). Perhitungan kapasitas tukar kation digunakan rumus sebagai
berikut :

KTK = (V NaOH(Z) -V NaOH(l) ) X NNaOH xAxB (10)

dimana : V NaOH;) = Volume NaOH awal
V NaOH;, = Volume NaOH akhir
N = Normalitas
Volume larutan yang dikontakkan

A

Volume yang dititrasi
100 g piropilit
B =

Jumlah g piropilit yang dikontakkan
KTK = kapasitas tukar kation

3.4.6. Penentuan Luas Permukaan Spesifik Padatan, Volume
pori, dan Jari-jari pori rata-rata Menggunakan Metode
BET

Mineral piropilit teraktivasi yang memberikan nilai kapasitas
tukar kation maksimum ditentukan volume pori, jari-jari pori rata-
rata dan luas permukaan spesifik padatan dengan menggunakan
Surface Area Analyzer.

Sebelum diukur dengan Surface Area Analyzer terlebih
dahulu piropilit teraktivasi ditimbang, lalu dipanaskan pada
temperatur 110 °C dan kemudian ditempatkan dalam desikator
sampai diperoleh berat konstan. Selanjutnya dilakukan degassing
sampel dengan menggunakan gas N, pada kecepatan alir 40
mBar/menit pada temperatur 150 °C selama 1 jam. Kemudian
dilakukan pengukuran dengan Surface Area Analyzer, sehingga
diperoleh data volume gas N, teradsorbsi pada sampel. Data tersebut
diolah dengan metode BET untuk menentukan volume pori, jari-jari
pori rata-rata dan luas permukaan spesifik padatan mineral piropilit.

32



3.5. Analisa Data

Data serapan Ca®* oleh piropilit, selanjutnya dilakukan
analisis menggunakan Rancangan Acak Lengkap (RAL) untuk
mengetahui pengaruh dari tiap perlakuan dengan uji F pada taraf
nyata 1%. Apabila terdapat perbedaan dilanjutkan dengan uji beda
nyata terkecil (BNT) 1 % untuk mengetahui perlakuan mana yang
memberikan nilai optimum. Pola analisis yang digunakan, dapat
ditunjukkan sebagai berikut (Yitnosumarto, 1993):

Tabel.3.5.1 Analisis Data

Perlakuan Pengulangan Total
Xo X o1 Xo2 Xos <
Yl:j = Y()
2
X X1 X2 X3 Xy
‘ ‘ ’ Yij=Y,
=
X, Xl X /(X555 Z":Yl-j Y,
j=1
X3 X301 X2 X33 Z Yij=Y;
j=1
X4 X1 X4y X3 Z Yij=Y,
j=1

Untuk uji ada tidaknya pengaruh penambahan HCI terhadap
kapasitas tukar kation (KTK) menggunakan Ca** maka dilakukan uji
F dengan cara sebagai berikut :

Menghitung faktor koreksi :

P n
33w
K="

pxn

Menghitung jumlah kuadrat (JK) :
a. JKtotal= Y > Yij-FK

i=1 j=I



2
)4 n
b. JK perlakuan = L=d® Jaigg
n
c. JK galat =JK total — JK perlakuan
Menghitung kuadrat tengah (KT) setiap sumber keragaman

JK lak.
a. KT perlakuan = < peraian

dB perlakuan

JK galat
b. KT galat= phavs
dB galat
Menghitung nilai F
KT perlakuan
F hitung perlakuan = —
KT galat

Setelah jumlah kuadrat total, perlakuan dan galat dihitung dapat
dibuat analisis uraian seperti yang diperlihatkan pada tabel berikut :

Tabel 3.5.2 Analisis sidik ragam satu arah

Sumber dB JK KT B
Keragaman
Perlakuan P-1 JKp KTp KTp/KTg
Galat P (n-1) JKg KTg
Total Pn -1 JKt

Keterangan: P = banyak perlakuvan  dB = derajat Bebas
n = banyaknya ulangan
Untuk menghitung beda nyata terhadap perlakuan, maka
dibuat hipotesis nol (Hy) dan hipotesis alternatif (H;) sebagai berikut:
H, = tidak ada pengaruh perlakuan
H, = minimal 1 pasang pengaruh perlakuan menunjukkan perbedaan
Jika Fhiwng > Fuve maka H, ditolak, berarti ada perbedaan nyata
perlakuan dan dilakukan uji Beda Nyata Terkecil (BNT).
Menentukan BNT :
BNT (a)=t tper (a/2;dBg) v 2KTg/n
1. Menghitung beda rata-rata antar perlakuan
2. Menarik kesimpulan
a. Jika BNT (a) < (Xa- Xp) berarti ada beda nyata
b. Jika BNT (a) > (X4- Xp ) berarti tidak ada beda nyata
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1. Preparasi Sampel

Mineral piropilit ditumbuk untuk mendapatkan ukuran
mineral yang lebih kecil. Selanjutnya serbuk piropilit diayak untuk
memperoleh piropilit dengan ukuran antara 120 mesh sampai 150
mesh, sehingga didapatkan ukuran yang seragam. Hal tersebut
bertujuan supaya tiap butiran piropilit mempunyai luas permukaan
yang hampir sama. Kemudian serbuk piropilit dicuci menggunakan
akuades sampai pH filtrat sama dengan pH akuades yang digunakan
(pengukuran pH dengan pH Universal). Tujuan pencucian ini adalah
untuk mempermudah pengaturan pH. Lalu serbuk piropilit
dipanaskan pada temperatur 105 °C, untuk menghilangkan molekul
air yang terdapat pada piropilit.

4.2. Penentuan Waktu Kesetimbangan Piropilit dengan Larutan
Ca* 300 ppm

Hubungan antara kadar Ca’ yang terserap oleh piropilit
tanpa aktivasi dan mengalami pertukaran dengan kation-kation yang
berada dalam piropilit dengan waktu kesetimbangan untuk Ca**,
dapat dilihat pada Tabel L..7.1 serta Gambar 4.2.1 dan 4.2.2.

Berdasarkan data pada Tabel L.7.1 serta Gambar 4.2.1dapat
dilihat bahwa kadar maksimum Na® dalam filtrat diperoleh pada
waktu kesetimbangan 80 menit dan kadar maksimum K* serta Mg**
dalam filtrat diperoleh pada waktu kesetimbangan 100 menit.
Sedangkan untuk kadar Ca®* terserap maksimum dalam piropilit
(Gambar 4.2.2), terjadi pada waktu kesetimbangan 120 menit. Na*
terlepas lebih dahulu dibandingkan K*, karena K* memiliki jari-jari
terhidrat yang lebih kecil, sehingga K terikat lebih kuat. Begitu juga
dengan Mg”" akan terikat lebih kuat dibandingkan Na*, sebab Mg**
merupakan kation yang bervalensi lebih besar. Keluarnya kation-
kation yang ada dalam piropilit menyebabkan Ca** akan terserap
lebih banyak dan mendesak Mg”** untuk meninggalkan piropilit. Ca**
yang telah terserap dalam piropilit lebih sulit didesak oleh Na®, K",
Mg*, karena Ca®* bermuatan lebih besar dan memiliki jari-jari
terhidrat yang kecil. Data jari-jari terhidrat tercantum dalam Tabel
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2.1. Kenyataan ini berkaitan dengan kekuatan ikatan kation-kation
pada piropilit. Kation dengan valensi lebih besar akan terikat kuat
pada piropilit (memiliki afinitas yang lebih besar), sehingga
memerlukan waktu yang lebih lama untuk lepas dari piropilit menuju
fasa antar muka tempat terjadinya reaksi pertukaran ion. Sedangkan
kation yang bermuatan sama dengan jari-jari terhidrasi lebih kecil
akan terikat lebih kuat (Dean,1985).

1,515
] 1,2625
0:2% gﬁ 1,01 —e— Mg++
E 3 0.7575 —=—Na+
g £ o505 —a— K+
g 0,2525

0 - T T T T 1
60 80 100 120 140 160
Waktu Kesetimbangan (menit)

Gambar 4.2.1 Grafik pengaruh waktu kesetimbangan terhadap
konsentrasi kation dalam filtrat

105 -
90
0 75 -
(=
= 60 A
e
B4
30 4
15 1

0 T T T T )
60 80 100 120 140 160

[Ca++] Terserap

Waktu Kesetimbangan (menit)

Gambar 4.2.2 Grafik pengaruh waktu kesetimbangan terhadap Ca**
terserap dengan konsentrasi awal 300 ppm

Untuk percobaan selanjutnya waktu kesetimbangan yang
digunakan adalah 120 menit. Hal ini diasumsikan bahwa waktu
kesetimbangan untuk piropilit teraktivasi sudah tercapai, karena
piropilit teraktivasi memiliki waktu kesetimbangan yang lebih cepat.
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4.2. Aktivasi Mineral Piropilit dengan Larutan HCI

Sampel piropilit yang telah dipreparasi selanjutnya diaktivasi
dengan HCI pada berbagai variasi konsentrasi yaitu 0,1M; 0,2M;
0,3M; 04M dan 0,5M. Tujuan aktivasi ini, pertama untuk
mengaktifkan situs-situs aktif pada permukaan piropilit, sehingga
piropilit yang awalnya bermuatan netral akan menjadi lebih bersifat
kationik (Gambar 2.4). Kedua, untuk melarutkan logam-logam yang
ada pada piropilit agar pori-pori piropilit lebih terbuka.

Pada proses aktivasi digunakan asam HCI, karena asam HCI
dalam larutan akan melepaskan H* yang bermuatan satu. H" tersebut
memiliki pergerakan ion yang lebih bebas dibandingkan kation yang
bermuatan lebih besar. Oleh sebab itu, H® akan lebih mudah
bertukaran dengan kation lain. Asam HCI mengandung Cl° yang
bersifat lebih hidrofob dibandingkan anion dari asam-asam yang lain,
sedangkan mineral piropilit juga bersifat hidrofob. Hal tersebut
mengakibatkan terjadinya tolakan antara Cl dengan piropilit,
sehingga yang akan berikatan dengan piropilit sebagian besar adalah
H".

Aktivasi ini disertai dengan pengocokan agar setiap bagian
sampel dapat kontak dengan larutan HCI secara merata. Aktivasi
mineral piropilit dilakukan dengan berbagai variasi konsentrasi HCI,
untuk menentukan konsentrasi optimum HCI yang bisa
menghasilkan nilai KTK maksimum. Selanjutnya piropilit hasil
aktivasi disaring untuk memisahkan padatan piropilit dari filtrat dan
piropilit dicuci sampai bebas klor, untuk menghilangkan H* bebas
yang kemungkinan ada dalam piropilit. Lalu padatan piropilit
dipanaskan pada temperatur 105°C, untuk mendapatkan piropilit
yang kering.

4.4. Penentuan Kapasitas Tukar Kation Piropilit Tanpa
Teraktivasi dan Teraktivasi dengan Larutan Ca** 300 ppm

Berdasarkan Tabel 4.4.1 diketahui bahwa pH larutan HCI
yang digunakan untuk mengaktivasi meneral piropilit berkisar antara
1,38 sampai 1,71. pH ini termasuk rendah. Menurut Keren dan
Sparks (1995), pada pH sama dengan 4,2 menyebabkan atom O pada
lapisan silika akan mengikat H" dan menjadi gugus hidroksil yang
terikat pada atom Si (Si-O--H). Hal tersebut menyebabkan mineral
piropilit yang awalnya bermuatan netral akan menjadi bersifat
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kationik, sehingga bisa digunakan sebagai penukar kation (Gambar
2.3). Ton H' akan terikat dengan piropilit pada atom O, karena
adanya gaya Van Der Waals dan dipengaruhi juga oleh gaya
elektrostatik. Kation yang terikat pada mineral clay mempunyai
energi panas yang menyebabkan terjadinya hemisphare motion di
sekitar permukaan mineral, sehingga dimungkinkan H" dapat
terlepas kembali. Pada saat itulah H" dapat tergantikan dengan kation
lain yaitu Ca®* dan keluar dari piropilit. Ton H dapat tergantikan
oleh Ca*, dikarenakan H' bermuatan lebih kecil dan memiliki jari-
jari terhidrat yang lebih besar dibandingkan dengan Ca™. Dua situs
aktif H* akan tergantikan oleh satu situs Ca®*, karena muatan Ca**
dua kali muatan H*. Sebagian besar Ca** akan menggantikan H* pada
lapisan silika, karena lapisan tersebut terletak pada bagian tepi
struktur piropilit dan situs aktif pada lapisan silika lebih banyak
daripada lapisan alumina. Namun, tidak menutup kemungkinan
bahwa H' dari lapisan alumina juga dapat tertukar oleh Ca’.
Kenyataan ini didukung dengan data nilai KTK yang didapatkan
untuk piropilit tanpa aktivasi maupun teraktivasi (Tabel 4.4.2).
Mekanisme tukar kation pada mineral piropilit yang sudah teraktivasi
dapat dilihat di bawah ini :

hemisphare motion

i)
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Larutan Ca®* 300 ppm dengan pH awal 6,32 setelah
dikontakkan dengan piropilit maka terjadi penurunan pH mulai dari
6,12 sampai dengan 5,12 (Tabel 4.4.1).

Tabel 4.4.1 pH larutan HCI dan filtrat piropilit dari berbagai konsentrasi
HCI setelah kontak dengan larutan Ca** 300 ppm

[HCI] M pH awal pH awal pH akhir
untuk larutan HCI larutan Ca®*  filtrat setelah
aktivasi untuk aktivasi 300 ppm kontak
0 0 6,32 6,12
0,1 1,71 6,32 5,87
0,2 1,60 6,32 5,75
0,3 1,54 6,32 5,12
0.4 1,49 6,32 5,52
0,5 1,38 6,32 5,63

Hal ini menunjukkan bahwa ada H" yang dilepaskan ke fasa
ruah, sehingga kondisinya akan semakin asam. Seharusnya semakin
tinggi konsentrasi asam, semakin banyak impuritis yang terlarut dan
mengakibatkan pori-pori piropilit semakin terbuka. Kenyataan yang
berbeda diperoleh pada aktivasi 0,4 M dan 0,5 M mengalami
kenaikan nilai pH secara signifikan. Fenomena tersebut
dimungkinkan karena adanya sebagian H* yang tertahan pada lapisan
piropilit di atasnya, yang didukung dengan data hasil analisis dengan
metode BET, dimana terjadi penurunan luas permukaan spesifik dan
volume pori, serta hanya sedikit kenaikan nilai jari-jari pori (Tabel
4.5.1.).

Berdasarkan data pada Tabel 4.4.2 dan Gambar 4.4.1 dapat
dilihat bahwa nilai KTK piropilit meningkat seiring dengan
meningkatnya konsentrasi HCI yang diperlukan untuk aktivasi yaitu
dari 8,3 £ 0,3 mek/100 g menjadi 18,2 + 0,3 mek/100 g. Kapasitas
tukar kation maksimum terletak pada piropilit yang diaktivasi
menggunakan konsentrasi optimum HCI yaitu 0,3 M dengan nilai
KTK 18,2 £+ 0,3 mek/100 g. Hal ini disebabkan makin tinggi
konsentrasi HCI] yang diperlukan untuk aktivasi, maka makin banyak
jumlah H' yang masuk ke dalam piropilit. Setelah dikontakkan
dengan larutan Ca** 300 ppm, maka jumlah kation Ca** yang masuk
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ke dalam piropilit dan mengalami proses pertukaran dengan kation
H" juga makin meningkat sehingga nilai kapasitas tukar kationnya
juga meningkat. Pada konsentrasi ini jumlah H" optimum yang keluar
dari piropilit ditandai dengan banyaknya jumlah NaOH yang
digunakan untuk titrasi filtrat.

Tabel 4.4.2 Hasil nilai kapasitas tukar kation piropilit tanpa aktivasi
dan teraktivasi dengan HCl

[HCI]
M KTK (mek/100 g)

untuk KTK rata-rata

aktivasi 1 2 3 (mek/100 g)

0,0 8,4490 7,9520 8,4490 8,3 £0,3
0,1 11,4310 10,9280 11,9280 11,4 £0,5
0,2 13,9160 13,9160 14,4130 14,1 £0,3
0,3 18,3890 17,8920 18,3890 18,2 £ 0,3
0,4 16,4010 17,3950  16.4010 16,7 £ 0,6
0,5 15,0400 15,5100 15.0400 15,2+0,3

KTK rata-rata (mek/100g)
o
L

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
[HCI] M untuk aktivasi

Gambar 4.4.1. Grafik pengaruh konsentrasi HCI yang digunakan untuk
aktivasi piropilit dengan KTK rata-rata.

Piropilit yang teraktivasi HCl 0,4 M dan 0,5 M, nilai
kapasitas tukar kationnya mengalami penurunan (Gambar 4.4.1). Hal
tersebut dimungkinkan karena banyak H* yang tertahan pada lapisan
piropilit yang tertutup oleh impuritis, sehingga jumlah H® yang
keluar dari piropilit makin sedikit. Struktur piropilit yang berlapis-
lapis menyebabkan masih adanya impuritis yang terjebak dalam
lapisan tersebut. Oleh karena itu, H' sulit keluar dari piropilit.
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Berdasarkan uji statistik varian satu arah, dapat diketahui
bahwa nilai Fhiwng > Fabel artinya terdapat pengaruh konsentrasi HCI
pada proses pengaktifan mineral piropilit Arjosari pacitan terhadap
nilai KTK menggunakan Ca**. Hal ini menunjukkan bahwa setiap
konsentrasi HCI yang digunakan untuk aktivasi piropilit memberikan
nilai KTK yang berbeda dengan kesalahan 1 %.

4.5.Pengaruh Aktivasi HCl terhadap luas permukaan spesifik,
volume pori, jari-jari pori rata-rata Mineral Piropilit

Arjosari Pacitan

Tabel 4.5.1 Data karakterisasi piropilit tanpa aktivasi dan teraktivasi

No Karakterisasi Piropilit Tanpa Aktivasi Dengan Aktivasi

1 luas permukaan spesifik 9,0422 3,5775
(m’/g)

2 volume pori (cm’/g) 8,746 x 107 3,5207 x 10°

3 Jari-jari pori rata-rata (A) 19,3 19,7

Terjadi penurunan nilai luas permukaan spesifik dari 9,0422
m?/g (tanpa aktivasi) menjadi 3,5775 m2/g (teraktivasi HCI 0,3 M),
penurunan volume pori dari 8,746 x 10~ cm’/g menjadi 3,5207 x 10°
cm’/ g (teraktivasi HCI 0,3 M). Hal ini mungkin disebabkan struktur
piropilit yang berupa lapisan-lapisan sehingga dengan adanya
aktivasi logam-logam yang larut tidak bisa lepas semuanya tetapi
sebagian besar masih tertahan pada lapisan di atasnya. Oleh karena
itu, banyak permukaan dan pori-pori mineral terisi kembali oleh
impuritis dari lapisan sebelumnya. Hal tersebut menyebabkan H*
tidak dapat keluar ke fasa ruah, sehingga nilai KTK pada aktivasi
selanjutnya menjadi menurun. Sedangkan jari-jari pori rata-rata
mengalami sedikit kenaikan dari 19,3 A (tanpa aktivasi) menjadi
19,7 A (teraktivasi HCl 0,3 M). Pada umumnya luas permukaan
spesifik yang menurun akan menghasilkan jari-jari pori rata-rata
yang juga menurun (Lowell dan Shields, 1984). Pada penelitian ini
diperoleh hasil yang bertentangan, diduga hal ini disebabkan oleh
sebaran ukuran pori-pori piropilit yang tidak merata dan masih
adanya kandungan impuritis pada piropilit yang digunakan, sehingga
jari-jari pori impuritis juga terukur. Selain itu, ada sedikit pori-pori
mineral piropilit yang terbuka, akibat melarutnya logam-logam yang
ada dalam mineral saat terjadi aktivasi.
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BABV
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa:
1. Aktivasi asam pada mineral piropilit alam Arjosari Pacitan dapat
meningkatkan nilai KTK menggunakan Ca®* dari 8,3 + 03
mek/100 g menjadi 18,2 + 0,3 mek/100 g atau sebesar 120 %.
2. Aktivasi asam pada mineral piropilit alam Arjosari Pacitan
berpengaruh terhadap karakteristik mineral, yaitu menyebabkan :
a. penurunan luas permukaan spesifik dari 9,0422 m*/g menjadi
3,5207 m*/g atau sebesar 60,44 %

b. penurunan volume pori dari 8,746 x 10~ cm’/g menjadi 3,5207
x 107 cm’/g atau sebesar 59,75 %

c. kenaikan jari-jari pori dari 19,3 A menjadi 19,7 A atau
sebesar 1,98 %

5.2 Saran

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang pengaruh
ukuran partikel mineral yang akan dikontakkan dan konsentrasi fase
ruah (larutan Ca®*) yang digunakan, serta pengaruh kalsinasi pada
mineral piropilit alam Arjosari Pacitan terhadap peningkatan nilai
KTK menggunakan Ca*".
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LAMPIRAN 1

TAHAPAN PENELITIAN

Mineral Piropilit

A 4

Preparasi Sampel

v v
Penentuan Waktu Aktivasi Piropilit
Kesetimbangan dengan HCl

l

Penentuan kapasitas tukar kation piropilit

A

Penentuan luas permukaan spesifik padatan,
volume pori, dan jari-jari pori rata-rata
mineral piropilit.

,, l

A 4

Analisis Data
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LAMPIRAN 2

PROSEDUR KERJA

2.1. Preparasi sampel

Piropilit

ditumbuk

diayak menggunakan ayakan berukuran 120 mesh
diayak padatan yang lolos dengan menggunakan
ayakan ukuran 150 mesh

dicuci dengan akuades padatan yang tertahan, sampai
pH filtrat sama dengan pH akuades

dikeringkan pada temperatur 105° C sampai berat
konstan.

Hasil

2.2. Pembuatan kurva standar Ca**

Larutan Ca* 100 ppm

dipipet 1, 5, 10, 15, 20 dan 30 mL dengan pipet
volume

dimasukkan dalam labu ukur 100 mL yang berbeda
ditambahkan 1 mL HNO; pekat ke dalam masing-
masing labu ukur tersebut

diencerkan sampai tanda batas dengan menambahkan
akuades

Larutan Ca®" 1,5, 10, 15, 20 dan 30 ppm

l_

diukur absorbansinya pada A maks 422,7 nm dengan
SSA

Data Absorbansi Ca’"
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2.3. Pembuatan kurva standar Mg**

Larutan Mg”* 10 ppm

- dipipet 5; 10; 15; 20; dan 25 mL dengan pipet
volume

- dimasukkan dalam labu ukur 100 mL yang berbeda

- ditambahkan 1 mL HNO; pekat ke dalam masing-
masing labu ukur tersebut

- diencerkan sampai tanda batas dengan menambahkan
akuades

Larutan Mg™ 0,5; 1;1,5; 2; dan 2,5 ppm

- diukur absorbansinya pada A maks 285,2 nm dengan
SSA

Data Absorbansi Mg**

2.4. Pembuatan kurva standar Na*

48

Larutan Na* 10 ppm

dipipet 2; 4; 6; dan 8 mL dengan pipet volume
dimasukkan dalam labu ukur 100 mL yang berbeda
ditambahkan 1 mL. HNO; pekat ke dalam masing-
masing labu ukur tersebut

diencerkan sampai tanda batas dengan menambahkan
akuades

A4

Larutan Na® 0,2; 0,4; 0,6; dan 0,8 ppm

- diukur absorbansinya pada A maks 589 nm dengan
v OSSA

Data Absorbansi Na*




2.5. Pembuatan kurva standar K*

Larutan K* 10 ppm

A

y

dipipet 5; 10; 15; dan 20 mL dengan pipet volume
dimasukkan dalam labu ukur 100 mL yang berbeda
ditambahkan 1 mL HNO; pekat ke dalam masing-
masing labu ukur tersebut

diencerkan = sampai  tanda  batas  dengan
menambahkan akuades

Larutan K 0,5; 1;1,5; dan 2 ppm

l_

diukur absorbansinya pada A maks 766,5 nm dengan
SSA

Data Absorbansi K*

2.6. Penentuan waktu kesetimbangan piropilit dengan larutan
Ca®* 300 ppm

Piropilit tanpa aktivasi dengan berat 0,2002 g

dimasukkan dalam 100 mL larutan Ca** 300 ppm
disiapkan sebanyak 5 buah

dikocok selama 60, 80, 100, 120, 140 menit
menggunakan pengocok elektrik dengan kecepatan
200 rpm

disaring dengan kertas saring whatman 42
ditambahkan 2-3 tetes HNO; pekat ke dalam filtrat
yang diperoleh

diukur Absorbansi Mg®*, Na*, K* dalam filtrat dengan
SSA pada A maks masing-masing

diukur Absorbansi Ca**, setelah filtrat diencerkan 25x
dihitung konsentrasi masing-masing kation yang ada
dalam filtrat

dibuat kurva antara waktu kesetimbangan dan
konsentrasi kation

Data Absorbansi Kation
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2.7. Aktivasi piropilit dengan HCI

Sampel Piropilit yang baru

A\ 4

dibuat sebanyak 5 buah, masing-masing 1,0001 g
dimasukkan dalam erlemeyer berukuran 250 mL
ditambah 100 mL HC1 0,1 M ; 0,2 M ; 0,3 M ;0.4 M
dan 0,5 M (pH masing-masing larutan HCI diukur)
dikocok 1 jam dengan kecepatan 200 rpm
menggunakan pengocok elektrik

didiamkan sebentar, lalu disaring dengan kertas saring
whatman 42

dicuci sampai bebas klor (filtrat ditambah 2-3 tetes
AgNO; dan HNO;  tidak menghasilkan endapan)
dipanaskan pada temperatur 105 °C sampai berat
konstan

Hasil

2.8. Penentuan kapasitas tukar Kkation piropilit tanpa aktivasi
dan teraktivasi HCI dengan larutan Ca** 300 ppm

50

Piropilit tanpa aktivasi dan teraktivasi HCI
masing-masing sebanyak 0,2002 g

dimasukkan dalam erlemeyer 250 mL yang berbeda
ditambahkan 100 mL larutan Ca* 300 ppm (diukur
pH-nya terlebih dahulu)

dikocok menggunakan pengocok elektrik dengan
kecepatan 200 rpm pada temperatur kamar selama
waktu kesetimbangan 120 menit (perlakuan 2.6)
disaring dengan kertas saring whatman 42

diukur pH akhir filtrat yang diperoleh

filtrat dititrasi dengan NaOH 0,0994 M

filtrat diencerkan 25x lalu diukur Absorbansi larutan
Ca”™ dengan SSA pada A maks 422,7 nm




2.9. Penentuan luas permukaan spesifik padatan,volume pori,
dan jari-jari pori rata-rata menggunakan metode BET

Piropilit dengan nilai KTK
maksimum

- diukur luas permukaan spesifik padatan, volume
pori, jari-jari pori rata-rata menggunakan metode
BET

Data
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LAMPIRAN 3
PEMBUATAN LARUTAN

3.1. Pembuatan Larutan Induk Ca** 1000 ppm

Ditimbang 3,6683 g CaCl,.2H,0 dan dilarutkan dalam gelas
kimia 100 mL dengan akuades sebanyak 10 mL. Larutan
dipindahkan secara kuantitatif dalam labu ukur 1000 mL dan
diencerkan sampai tanda batas dengan akuades.

3.2. Pembuatan larutan Ca** 100 ppm

Dipipet 10 mL larutan Ca** 1000 ppm dimasukkan labu ukur
100 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tanda batas.

3.3. Pembuatan Larutan Ca** 300 ppm

Dipipet 300 mL larutan Ca** 1000 ppm dimasukkan labu ukur
1000 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tanda batas.

3.4. Pembuatan Larutan Mg®* 10 ppm

Ditimbang 0,0836 g MgCl,.6H,0 dan dilarutkan dalam gelas
kimia 100 mL dengan akuades sebanyak 10 mL. Larutan
dipindahkan secara kuantitatif ke dalam labu ukur 100 mL dan
diencerkan sampai tanda batas dengan akuades. Larutan Mg>* 100
ppm yang dihasilkan diambil 10 mL, lalu dimasukkan dalam labu
ukur 100 mL dan diencerkan dengan akuades sampai tanda batas.

3.5. Pembuatan Larutan Na“ 10 ppm

Ditimbang 0,0254 g NaCl dan dilarutkan dalam gelas kimia
100 mL dengan akuades sebanyak 10 mL. Larutan dipindahkan
secara kuantitatif ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan sampai
tanda batas dengan akuades. Larutan Na* 100 ppm yang dihasilkan
diambil 10 mL, lalu dimasukkan dalam labu ukur 100 mL dan
diencerkan dengan akuades sampai tanda batas.
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3.6. Pembuatan Larutan K* 10 ppm

Ditimbang 0,0191 g KClI dan dilarutkan dalam gelas kimia 100
mL dengan akuades sebanyak 10 mL. Larutan dipindahkan secara
kuantitatif ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan sampai tanda
batas dengan akuades. Larutan K™ 100 ppm yang dihasilkan diambil
10 mL, lalu dimasukkan dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan
dengan akuades sampai tanda batas.

3.7. Pembuatan Larutan HC1 1 M

Dipipet 41,4 mL larutan HCl pekat (12,0746 M) dan
dimasukkan ke dalam labu ukur 500 mL yang telah berisi akuades
seperempat bagian dan diencerkan dengan akuades sampai tanda
batas. Perlakuan dalam lemari asam.

Larutan HCI] dengan konsentrasi 0,1; 0,2; 0,3; 0,4 dan 0,5 M
dibuat dengan mengencerkan masing-masing 25; 50; 75; 100 dan
125 mL HCI 1 M dalam labu ukur hingga volume akhir 250 mL.

3.8. Pembuatan Larutan NaOH 0,1 M

Ditimbang 4,0001 g NaOH dan dilarutkan dalam gelas kimia
100 mL dengan akuades sebanyak 20 ml. Larutan dipindahkan
secara kuantitatif dalam labu ukur 1000 mL dan diencerkan sampai
tanda batas dengan akuades.
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LAMPIRAN 4
PERHITUNGAN PEMBUATAN LARUTAN

4.1. Perhitungan Pembuatan Larutan Induk Ca** 1000 ppm

Untuk Membuat Larutan Induk Ca** 1000 ppm Sebanyak 1000 mL
maka:

Ar Ca = 40,08 g/mol
Mr CaCl,.2H,0 = 147,026 g/mol
1000 ppm Ca** = mg/L jika volume 1 L maka
1000 ppm Ca** =xmg/l L

X = 1000 mg
sehingga CaCl, 2H,0 yang ditimbang adalah :

ArC
Berat Ca = "% xberat CaCl,.2H,0
Mr CaCl,.2H,0
40,08 g/mol

1000 mg = &9 berat CaCl,.2H,0

£~ 147,026 g/mol

147026 = 40,08 x berat CaCl,.2H,0O
Berat CaCl,2H,0 = 3668,31 mg = 3,6683 g
Jadi, berat CaCl, 2H,0O yang harus ditimbang sebanyak 3,6683 g.

4.2. Perhitungan Pembuatan Larutan Mg **

Untuk membuat larutan Mg”* 100 ppm sebanyak 100 mL
maka:

Ar Mg =24,32 g/mol
Mr MgCl,.6H,0 = 203,33 g/mol
100 ppm Mg** =mg/L jika volume 0,1 L maka
100 ppm Mg** =xmg/0,1 L
X =10 mg

sehingga MgCl,.6H,0 yang ditimbang adalah :

Berat Mg = ArMg x berat MgCl,.6H,0
Mr Mg(Cl,.6H,0
10 mg=22328/mMOL o at MgCl, 6H,0

203,33 g/mol

2033,3 =24,32 x berat MgCl,.6H,O
Berat MgCl,.6H,0 = 83,606 mg = 0,0836 g
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Jadi, berat MgCl,.6H,0 yang harus ditimbang sebanyak 0,0836 g

4.3. Perhitungan Pembuatan Larutan Na*

Untuk membuat larutan Na* 100 ppm sebanyak 100 mL
maka:
Ar Na = 22,991 g/mol
Mr NaCl = 58,448 g/mol
100 ppm Na* = mg/L jika volume 0,1 L maka
100 ppm Na* =x mg/0,1 L
X =10 mg
sehingga NaCl yang ditimbang adalah :

Berat Na = ﬂ X berat NaCl

Mr NaCl
y 22,991 g/mol
58,448 g/mol

584,48 mg = 22,991 x berat NaCl
Berat NaCl = 25,42 mg = 0,0254 g
Jadi, berat NaCl yang harus ditimbang sebanyak 0,0254 g

X berat NaCl

4.4. Perhitungan Pembuatan Larutan K*

Untuk membuat larutan K* 100 ppm sebanyak 100 mL
maka:

Ar K = 39,096 g/mol
Mr KCl1 =74,553 g/mol
100 ppm K* = mg/L jika volume 0,1 L maka
100 ppm K* =xmg/0,1 L
X =10 mg

sehingga KCl yang ditimbang adalah :

Berat K = ﬂ X berat KCl1
Mr KClI

e = 39,096 g/mol
74,553 g/mol

745,53 = 39,096 x berat KCl1
Berat KCI=19,07 mg =0,0191 g
Jadi, berat KCl yang harus ditimbang sebanyak 0,0191 g

X berat KCl1



4.5. Perhitungan Pembuatan Larutan HCI 1,0000 M Sebanyak
500 mL

BJ HCl pekat = 1,19 g/mL
Kadar HCI pekat =37 % (b/v)
BM HCI = 36,465 g/mol
Maka konsentrasi HCI pekat :

BJ 1000 mL

M =——x kadar x
BM
1,19 g/mL 1000 mL
X037 X ——M

b

~ 36,465 g/mol 1L

= 12,0746 mol/L.
=12,0746 M
MV, =MV,
12,0746 x V; =1 M x 500 mL
12,0746 x V; = 500 mL
500

" 12,0746

V=414 mL
Jadi, HC1 37 % (b/v) yang perlu dipipet sebanyak 41,4 mL

1

4.6. Perhitungan Pembuatan Larutan NaOH 0,1000 M Sebanyak
1000 mL

BM NaOH =40 g/mol
Mol =MxV

massa NaOH

=MxV
BM NaOH
massa NaOH

40 g/mol
massa NaOH

40 g/mol

massa = 0,1000 mol x 40 g/mol
=4,0001 g
Jadi, NaOH yang perlu ditimbang sebanyak 4,0001 g

=0,1000 mol/Lx1L

=0,1000 mol
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LAMPIRAN 5
STANDARISASI LARUTAN

1. Standarisasi Larutan NaOH

Ditimbang 0,6314 g H2C204.2H20 dilarutkan dalam gelas
kimia dengan akuades. Dipindahkan secara kuantitatif ke dalam labu
ukur 100 mL dan diencerkan hingga tanda batas. Dimasukkan dalam
buret.

Dipipet 5 mL larutan H2C2042H20 menggunakan pipet
volume, ditambah 10 mL akuades, ditambah 1-2 tetes indikator pp
dan dititrasi dengan larutan NaOH hingga terjadi perubahan warna.

Tabel L.5.1 Penentuan konsentrasi NaOH
NO V asam [asam oksalat] V NaOH [NaOH]

oksalat (mL) (M) (mL) M)
1 5 0,0501 5,02 0,0998
2 5 0,0501 5,06 0,0990

[NaOH] Rata-rata (M) 0,0994

H2C204.2H20 + 2NaOH——» Na2C204 + 4H20
[H2C204.2H20] =n/ V
=0,0501 M
Mol H2C204.2H20 =M x V
=0,0501 M x 5 mL
=0,2505 mmol
Mol NaOH = 2/1 x 0,2500 mmol = 0,501 mmol
Jadi, [NaOH] =n/V
= 0,501 mmol / 5,02 mL
=0,0998 M

2. Standarisasi Larutan HCI

Ditimbang 5,3016 g Na2COs anhidrat, dilarutkan dalam gelas
kimia dengan akuades. Dipindahkan secara kuantitatif ke dalam labu
ukur 100 mL dan diencerkan hingga tanda batas.
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Dipipet 5 mL larutan Na2CO3 dengan pipet volum, ditambah
10 mL akuades, ditambah 2-3 tetes indikator metil merah dan
dititrasi dengan HCI hingga terjadi perubahan warna.

Tabel L.5.2 Penentuan konsentrasi HCI 1 M
NO V Na2COs3 [Na2COs3] (M) V HC1 [HCI]

(mL) (mL) M)
1 5 0,5002 4,55 1,0993
2 5 0,5002 4,56 1,0969

[HCI] Rata-rata (M) 1,0981

Na2CO3 + 2HCl —» 2NaCl + H>COs
[Na2CO3]=n/V
=0,5002 M
Mol Na2CO3=M x V
=0,5002 M x 5 mL
= 2,501 mmol
Mol HCI = 2/1 x 2,501 mmol = 5,002 mmol
Jadi, [HCl] =n/V
= 5,002 mmol / 4,55 mL
=1,0993 M
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LAMPIRAN 6
PEMBUATAN KURVA STANDAR

1. Penentuan Regresi Linear Larutan Standar Ca**

Tabel.L.6.1 Hasil Pengamatan serapan dari berbagai konsentrasi Ca™*

[Ca”*] ppm (X) Absorbansi (Y)
0 0
5 0,1334
10 0,2422
15 0,3793
20 0,5073
30 0,7332
Persamaan Kurva Standar : Y = 0,0248 X  ; R*=0,9988
z XiYi Y XiYi
y = — a.=-————15—
VY Xity2i 2 Xi
_ 409205 40,9205
J1650x1,0352 1650
=0,9988 = 0,0248

Keterangan : cara perhitungan di atas juga berlaku untuk perhitungan
persamaan kurva standar dari larutan standar Mg**, Na*, dan K*.

0,8 ~
0,7 A
0,6 -
0,5 A
0,4 -
0,3 A
0,2 A
0,1 A

0

y = 0,0248x
R? = 0,9988

Absorbansi (A)

0 5 10 15 20 25 30 35

Konsentrasi (ppm)

Gambar.L.6.1. Kurva Standar Ca** pada A maks = 422, 7 nm
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2. Penentuan Regresi Linear Larutan Standar Mg**

Tabel.L.6.2. Hasil Pengamatan serapan dari berbagai konsentrasi Mg”*

[Mg™] ppm (X) Absorbansi (Y)
0 0
0,5 0,0990
1,0 0,2134
L5 0,2953
2,0 0,4053
25 0,5236

Persamaan Kurva Standar : Y = 0,2055X ; R*>=0,998

0.6 1 y = 0,2055x
< 05 R? = 0,998
g g,; i
§o03
E 0,2 -
< 0,1 -
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ :
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3
Konsentrasi (ppm)

Gambar L.6.2. Kurva Standar Mg** pada A maks = 285,2 nm
3. Penentuan Regresi Linear Larutan Standar Na*

Tabel L.6.3. Hasil Pengamatan serapan dari berbagai konsentrasi Na*

[Na'] ppm (X) Absorbansi (Y)
0 0
0,2 0,0223
0,4 0,0371
0,6 0,0625
0.8 0,0823
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Persamaan Kurva Standar Na" yaitu : y = 0,1022x; R>= 0,9954

0,1 -
g 008 y=0,1022x
% 0,06 - R2=0,9954
£ 0,04 -
g 0,02
0 T T T T )
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
Konsentrasi (ppm )

Gambar L.6.3. Kurva Standar Na* pada A maks = 589 nm
4. Penentuan Regresi Linear Larutan Standar K*

Tabel L.6.4. Hasil Pengamatan serapan dari berbagai konsentrasi K*

[K'] ppm (X) Absorbansi (Y)
0 0
0,5 0,0114
1,0 0,0193
1,5 0,0297
2,0 0,0409
Persamaan Kurva Standar : Y = 0,0202 X ; R’>=0,9969
0,05 -
z 0.04 y = 0,0202 x
s R? = 0,9969
0,03 -
g 0,02 -
0,01 -
O T T T T 1
o} 0,5 1 1,5 2 2,5
Konsentrasi (ppm)

Gambar L.6.4. Kurva Standar K* pada A maks = 766,5 nm
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LAMPIRAN 7
PENENTUAN WAKTU KESETIMBANGAN

Tabel L.7.1 Konsentrasi kation pada penentuan waktu
kesetimbangan dari 100 mL larutan Ca** 300
ppm dengan 0,2002 g piropilit tanpa aktivasi

Ca2+ C 2+
N Waktu [Kation dalam filtrat] yang a  yang
© (menit) mek/100g terserap (e el
(mek/100g)
m : ; (ppm)
Mg Na K
1 60 0,8454 11,1328 02743 12,4328 31,0199
2 80 1,0622 1,3904 0,5128 19,4556 48,5420
3 100 1,2297 1,3747  0,6014 30,2755 75,5378
4 120 1,2144  1,3506  0,5909 39,2809 98,0063
5 140 1,1950  1,3144  0,5402 37,5672 93,7306
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Tabel L.7.2 Data konsentrasi Ca** yang terserap pada 0,2002 g piropilit tanpa aktivasi setelah kontak dengan

larutan Ca** 300 ppm.
[Ca] terseran
Mo | Wakm  [Ca¥] Serapan Ca®* [Ca] dalam Elteat (ppm) [Ca] terserap (ppm) rata-rata
awal

R I ! ] j ! )3 mm | mellllg
l il 00 02853 | 02831 | 0285 | 2876008 | 2873992 | 287016 | 123992 | 12,6008 | 12,294 | 124348 | 31,0199
) il 0 027680 | 02783 | 02785 | 280,347 | 2805444 | 28077460 | 196573 | 194556 | 19,2540 | 194556 | 46,5440
3 1o 00 02675 | 02678 | 0267 | 2696573 | 2699597 | 2695565 | 303427 | 30,0403 | 304435 | 30,2755 | A5 53TR
4 110 300 | 02585 | 02588 | 02586 | 2605847 | 2008871 | 2000855 | 304153 | 30,1120 393145 392800 | 980053
3 140 00| 02596 02603 02611 | 2616935 2623992 2632050 | 383064 | FUA008 36,7943 375672 937306
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Tabel L.7.3 Data konsentrasi Mg”* yang keluar dari 0,2002 g piropilit tanpa aktivasi setelah dikontakkan dengan
100 mL larutan Ca** 300 ppm.

[Mg**|dalam filtrat [Mg™] dalam filtrat

No Waktu Serapan Mg** (ppm) rata-rata
(menit) 1 2 3 1 2 3 ppm  mek/100g
1 60 0,0423  0,0421 0,0423 0,2058 0,2049 0,2058 0,2055 0,8454
2 80 0,0534 0,0523 0,0535 10,2599 0,2545 0,2603 0,2582 1,0622
3 100 0,0616 0,0614 0,0613 0,2998 0,2988 0,2983 00,2989 1,2297
4 120 0,0608  0,0607  0,0605  0,2959 0,2954 0,2944 00,2952 1,2144
5 140 0,0598 0,0596 0,0597 0,2910 0,2900 0,2905 0,2905 1,1950
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o [Ca®"|dalam filtrat = %x )

_0,2585 .
0,0248
=260,5847 ppm
e [Ca’*lterserap = [Ca*"'awal — [Ca’*]dalam filtrat
=300 ppm — 260,5847 ppm
=39,4153 ppm

25

Dihitung dengan cara yang sama untuk [Ca®'] terserap pada
pengulangan kedua dan ketiga kemudian dicari [Ca®"] rata-rata. Dari
[Ca®*] terserap rata-rata dalam ppm diubah menjadi mek/100 g

~100mL

x [ Ca**] terserap rata-rata x 1L

1000mL

= 1()()—mL x 39,2809 mg/L x 1L
1000mL

= 3,92809 mg

= 3.92809 mg x 100g
15. X 40,08 mg/mek 00,2002 g

= 98,0063 mek/100 g

a
¢ [Mg**]dalam filtrat = o o

00616
~.0,2055

Dihitung dengan cara yang sama untuk [Mg**] dalam filtrat
pada pengulangan kedua dan ketiga kemudian dicari [Mg*'] rata-rata.
Dari [Mg*] dalam filtrat rata-rata, dalam ppm diubah menjadi

x1 =0,2998 ppm

mek/100 g
100mL 5
=———x [ Mg“"] dalam filtrat rata-rata x 1L
1000 [ M8 dalam i
100mL
= M 0.2989 mg/L x 1L = 0,02989 mg
1000mL
=0,02989 mg X 100g =1,2297 mek/100 g

15.X24,31 mg/mek  0,2002 g
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Tabel L.7.4 Data kandungan Na" yang keluar dari 0,2002 g piropilit tanpa aktivasi setelah dikontakkan dengan
100 mL larutan Ca** 300 ppm berdasarkan kurva standar pada berbagai lama kontak.

[Na*]dalam filtrat [Na*] dalam filtrat
No Waktu Serapan Na* (ppm) rata-rata
(menit) 1 2 3 1 2 3 ppm  mek/100g

60 0,0532  0,0531 0,0534 0,5205 0,5196 0,5225 0,5209 1,1328
80 0,0652 0,0653 0,0655 0,6380 0,6389 0,6410 0,6393 1,3904
100 0,0647  0,0655 0,0636 0,6331 0,6409 0,6223 0,6321 1,3747
120 0,0634 0,0633 0,0637 0,6204 0,6194 0,6233 0,6210 1,3506
140 0,0616  0,0619 0,0618 0,6027 0,6057 0,6047 0,6044 1,3144

Dk W=
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Tabel L.7.5 Data konsentrasi K yang keluar dari 0,2002 g piropilit tanpa aktivasi setelah dikontakkan dengan 100

mL larutan Ca** 300 ppm.
[K*]dalam filtrat [K*] dalam filtrat
No Waktu Serapan K (ppm) rata-rata
(menit) 1 2 3 1 2 3 ppm  mek/100g

1 60 0,0042  0,0045 0,0043 0,2079 0,2228 0,2129 0,2145 0,2743
2 80 0,0081  0,0079 0,0083 0,4010 0,3911 04109 0,4009 0,5128
3 100 0,0095 0,0097 0,0093 04703 0,4802 04604 0,4703 0,6014
4 120 0,0093  0,0092 0,0095 04604 0,4554 0,4703 0,4621 0,5909
5 140 0,0086  0,0085 0,0085 0,4257 0,4208 0,4208 0,4224 0,5402
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¢ [Na']dalam filtrat = %x fr

_ 00052
©0,1022
=0,6380 ppm

Dihitung dengan cara yang sama untuk [Na'] dalam filtrat
pada pengulangan kedua dan ketiga kemudian dicari [Na'] rata-rata.
Dari [Na'] dalam filtrat rata-rata, dalam ppm diubah menjadi
mek/100 g

100mL
= —mx [ Na] dalam filtrat rata-rata x IL
1000mL
100mL
= M 0,6393 mg/L x 1L
1000mL
=0,06393 mg
=0,06393 mg x 100 g
22,99 mg/mek 0,2002 g

=1,3904 mek/100 g

a
¢ [K']dalam filtrat = 3 xfp

_ 10,0095
0,0202

Dihitung dengan cara yang sama untuk [K'] dalam filtrat
pada pengulangan kedua dan ketiga kemudian dicari [K'] rata-rata.
Dari [K'] dalam filtrat rata-rata dalam ppm diubah menjadi

x 1=0,4703 ppm

mek/100g
1 L
= OO—mx [ K'] dalam filtrat rata-rata x 1L
1000mL
1 L
_ 100mL 5 4703 mg/L x 1L
1000mL
=0,4703 mg
=0,04703 mg x 100g = 0,6014 mek/100 g

39,102 mg/mek 0,2002 g
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LAMPIRAN 8

PENENTUAN KAPASITAS TUKAR KATION PIROPILIT

Tabel L.8.1 Konsentrasi Ca”" terserap oleh piropilit teraktivasi dengan berbagai konsentrasi HCI
setelah kontak dengan larutan Ca** 300 ppm

No | HCO| [Ca]

()

e
(1)

S

l

2

]

I

P S T NP T VU T I L

I
0,1

H

0,

H

03
04

H

0,3

]

0
00
00
300
00
300

05593
0271
02031
0893
01921
01041

7589
01376
01028
01804
01927
01041

03536
0274
0203
01897
01929
07041

60,5947
139137
019315
1908266
1937500
2039476

)

K341
79 5161
44355
190974
1947540
03741

1

L tersean

tata-tata

o

mel/1 00z

60,6455
703145
04359
191,298
1944556
053463

W5
607363
06 06

10974 109076 1087702 1090054
{05 5444 1053468

106,2300
§4033

D1
i 8%
05 5645

1057460
0 254)

W4
40 685
05 766!

34,1332

B 230
6519
05 7997

133

0 1067
1313771
790113
719695
64,0803
4913
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o [Ca®"|dalam filtrat = %x )

_0,1893 o
0,0248

=190,8266 ppm
[Ca’lterserap = [Ca**'awal — [Ca’'dalam filtrat

=300 ppm — 190,8266 ppm

=109,1734 ppm

Dihitung dengan cara yang sama untuk [Ca®'] terserap pada

pengulangan kedua dan ketiga kemudian dicari [Ca®"] rata-rata. Dari
[Ca®*] terserap rata-rata dalam ppm diubah menjadi mek/100 g
_ 100mL

x[ Ca2+] terserap rata-rata x IL

~ 1000mL

- 1()()—mL x 109,0054 mg/L x 1L
1000mL

= 10,90054 mg

= 10,90054mg x 100 g

15. X 40,08 mg/mek 0,2002 g
=271,9695 mek/100 g

Tabel L.8.2 Volume NaOH untuk titrasi filtrat piropilit teraktivasi dengan
berbagai konsentrasi HCI sebelum dan setelah kontak dengan
dengan larutan Ca** 300 ppm

V NaOH awal =3 mL {V,}

[HCI] V NaOH akhir
M A 0,0994 N (mL) V NaOH

untuk  filtrat {Va} rata-rata

aktivasi (mL) 1 2 3 {V,}

0,0 100 3,17 3,16 3,17 3,1667
0,1 100 3,23 3,22 3,24 3,2300
0,2 100 3,28 3,28 3,29 3,2833
0,3 100 3,37 3,36 3,37 3,3667
0,4 100 3,33 3,35 3,33 3,3367
0,5 100 3,32 3,32 3,33 3,3233
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Tabel L.8.3 Hasil kapasitas tukar kation piropilit tanpa aktivasi dan
teraktivasi HCI

[HCI]
M KTK (mek/100 g)

untuk KTK rata-rata

aktivasi 1 2 3 (mek/100 g)

0,0 8,4490 7,9520 8,4490 8,3+0,3
0,1 11,4310 10,9280 11,9280 11,4+ 0,5
0,2 13,9160 13,9160 14,4130 14,1 £0,3
0,3 18,3890 17,8920 18,3890 18,2 £ 0,3
0,4 16,4010 17,3950 16,4010 16,7 £ 0,6
0,5 15,0400 15,5100 15,0400 15,2+ 0,3

Perhitungan untuk nilai KTK rata-rata

KTK = (VNaOH;) - VNaOH;)) x [NaOH] x A x B
=(3,37mL -3 mL) x 0,0994 N x 100 mL x 100 g

100 mL  0,2002 g

=0,37 mL x 0,0994 N x 1 x 500
= 18,2 + 0,3 mek/100 g

Tabel L.8.4 Absorbansi kation dalam akuades setelah diukur dengan

Spektrofotometer Serapan Atom

Kation Absorbansi (A)
Ca™ 0
Mg* 0
K* 0
Na* 0
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LAMPIRAN 9
UJI STATISTIK PENENTUAN KAPASITAS TUKAR
KATION

Tabel L.9.1 Hasil penentuan KTK piropilit tanpa aktivasi dan
piropilit teraktivasi HCI setelah kontak dengan larutan

Ca’* 300 ppm
[HCI] KTK
op  KTK(@)  KTK(@2) KTK(3)  Total ratarata
0 8,4490 79520 84490 24,8500 82833

0,1 11,4310 10,9280 11,9280 34,2870 11,4290
0,2 13,9160 13,9160 14,4130 42,2450 14,0817
0,3 18,3890 17,8920 18,3890 54,6700 18,2233
0.4 16,4010 17,3950 16,4010 50,1970 16,7323
0,5 15,0400 15,5100 = 15,0400 45,5900 15,1967

Total 68,5860 68,0830 69,5800 206,2490 68,7497

2
14 n
[ZZYU} [206,2490]
FK = 2217 A\ = 2835,9100
pxn 18

Tabel L.9.2 Hasil penentuan KTK kuadrat piropilit tanpa aktivasi
dan teraktivasi HCI setelah kontak dengan larutan Ca™

300 ppm
[HCl] M) KTK?*(1) KTK’(2) KTK’(3) Total

0 71,3856 63,2343 71,3856  206,0055
0,1 130,6678 1194212 1422772  392,3661
0,2 193,6551 193,6551  207,7346  595,0447
0,3 338,1553 320,1237  338,1553  996,4343
0,4 268,9928  302,5860 268,9928  840,5716
0,5 226,2016  240,5601  226,2016  692,9633

Total 1002,8565 999,0202 1028,5455 3030,4222
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JK total = Zn:Zn:Yij—FK

i=1 j=I
=3030,4222 — 2835,9100
=194,5122

Tabel L.8.3 Hasil penentuan KTK total kuadrat piropilit tanpa
aktivasi dan teraktivasi HCI setelah kontak dengan

larutan Ca>* 300 ppm
[HCI] KTK 2
M) 1) KTK (2) KTK (3) Total Total
0 8,449 7,952 8,449 24,8500 617,5225

0,1 11,431 10,928 11,928 34,2870 1175,5984
0,2 13,916 13,916 14,413 42,2450 1784,6400
0,3 18,389 17,892 18,389 54,6700 2988,8089
04 16,401 17,395 16,401 50,1970 2519,7388
0,5 15,040 15,510 15,040 45,5900 2078,4481
Total 68,5860 68,0830 69,5800  206,2490 9086,3086

j=1 =l

JK perlakuan

n
= M — 2835,9100

192,8595

JK galat = JK total — JK perlakuan
=194,5122 - 192,8595
=1,6527

Analisis Ragam

SK db JK KT Fhitung F1%
Perlakuan 5 192,8595 48,2149  291,7314437 5,06
Galat 12 1,6527  0,1653

Total 17 194,5122
BNT (a) = ttabel (a/2;dbg) x v2KTg/n)
BNT (1%) = ttabel (0,005;15) x v2x0,1653/3
=3,055x0,3319 =1,0140
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Tabel L.9.4 Statistika kapasitas tukar kation

KTK
[HCI] rata-
™M) rata 8,2833 11,4290 14,0817 15,1967 16,7323 18,2233
0 8,2833
0,1 11,4290

3,1457 .

02 14,0817 57984 26527 )

0,5 151967 69134 37677 1,1150 -

0.4 16,7323 84490 53033 2,6506 1,5356 3

0,3 18,2233 9,9400 6,7943 4,1416 3,0266 1,4910 -

0o Qo0 o

* Masing-masing perlakuan menunjukkan perbedaan yang signifikan
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LAMPIRAN 10

TABEL BET

Tabel L.10.1 Data Luas Permukaan Spesifik Piropilit Arjosari
Pacitan Setelah Diaktivasi dengan Menggunakan

HCI 0,3 M

Multi BET (Adsorption)
P/Po BET Transform

(M/{W[PoP-1]})

0.047251 121.512316
0.06950¢ 142060574
0.1464%4 215.249204
0.200M9 257.214591
0.252217 305. 704281
Slope = £93 064331
Intercept = 80.390013
Correlation Coefficient = 0.999487
BET C = 12109145
Surface Area = 2504238 sqm
Specific Surface Area = 3.577483 sqm/g




Tabel L.10.2 Data Volume Pori dan Jari-jari Pori Rata-Rata Piropilit
Arjosari Pacitan Setelah Diaktivasi Menggunakan HCI

03 M
BIH (Adsorption)

Pore Rading Cummulative Pore Area Cummulative Pore Volume
(Ang) (sqm/g e:03) (or/g e-03)
373450402 2239295133 325939
168330229 2033 863045 3157%5
100874999 2200390687 2951993
16441849 2188 609600 1m0
59543649 nBUMS 161633
49708083 2082089011 2479022
41.591436 196116615 LU8188
3110833 1901686460 2063320
33336741 1825.211573 1921086
29.650%08 1708 177101 172598
654342 1566.324066 1515675
13843036 1404 997757 1.301569
21 830206 1197700462 1054447
2031354 1068 584546 091358
16 526628 f624146M (1704106
17 136868 566815336 0430254
15.9138% 504 460294 0376825
14760749 U7 928368 0172704
13712060 195.983078 0134367
Total Pore Volume is 3 520738 ¢-03 cc/g for
all pores Jess than 500.366299 Anggtrom.
Average pore radiug is 19 682764 Angstrom

76



LAMPIRAN 11

PETA PENYEBARAN MINERAL PIROPILIT
DI INDONESIA

Keterangan :
3. Nusa Tenggara Barat
4. Jawa Timur (Malang dan Pacitan)
5. Jawa Barat
6. Pulau Sumatra
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@.7.4 Data kandungan Ya" ya 3 d ‘
nd gl Qiitakied) dengan 100 mL
b ) :

oL Ny
QY LAEE | belfasagkian  kurva stv
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