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Pengaruh Konsentrasi Eluen terhadap Pemekatan Kob@l)
dengan Ekstraksi Fasa Padat Menggunakan Biomassa
Azolla microphylla-silika

ABSTRAK

Pada penelitian ini telah dipelajari tentang pertakakobal(ll)
dengan metode ekstraksi fasa padat menggunakarassadwolla
microphylla-silika sebelum dianalisa konsentrasinya menggumaka
spektrofotometer serapan atom. Tujuan penelitiah adalah
mempelajari pengaruh konsentrasi eluen HCI terhadgpvery
kobal(ll). Pada penentuan pH optimum adsorpsi digan biomassa
Azolla microphylla-silika dengan ukuran 80-100 mesh dengan
metodebatch. Pada proses ekstraksi fasa padat digunakan kolom
mini (catridge) yang berisi biomassazolla microphylla-silika
sebanyak 1 gram. Larutan kobal(ll) 0,5 mg/L sebkn§8 mL
dialirkan dalam kolom dengan laju alir 0,5 mL/me#ibbal(ll) yang
terikat pada biomassazolla microphylla-silika dilakukanrecovery
menggunakan 5 mL HCI dengan berbagai konsentrési @8 M; 1

M; 1,2 M dan 1,4 M dialirkan melalui kolom dengaajul alir 0,5
mL/menit. Adsorpsi kobal(ll) oleh Azolla microphylla-silika
optimum pada pH 4. Pemekatan larutan kobal(ll) opin terjadi
pada saat kobal(ll) di kolom dielusi menggunakan| HC M
sebanyak 5 mL dengan laju alir 0,5 mL/menit dengarsentase
recovery yang didapatkan sebesar 93,44%.

Kata kunci: ekstraksi fasa padagzolla microphylla, kobal(ll), mini
kolom



Effect of Eluent Concentration on Cobalt(ll) Precorcentration
by Solid Phase ExtractionUsing
Biomass ofAzolla microphylla-Silica

ABSTRACT

Preconcentration of cobalt(ll) solution by solidagk extraction
utilizing biomass of Azolla microphylla-silica before its
determination using atomic absorption spectrophetemhad been
investigated. The purpose of this research wasuttyshe effect of
eluent concentration toward the recovery of cobalt(Batch
experiments were performed using biomasgi\zilla microphylla-
silica 80-100 mesh to find out the optimum pH ofbalkl)
adsorption. Column experiments were conducted usiimg column
(cartridge) loaded by 1.0 g biomass Atolla microphylla-silica.
Fifty milliliter of 0.50 mg/L cobalt(ll) solution w&s added through
the column at flow rate of 0.5 mL/min. Cobalt(l)oind by
adsorbent in the column were recovered using 5.0afmbkarious
concentrations of HCI solution of 0.8 M; 1 M; 1.2 &hd 1.4 M.
Results of the research showed that the optimunopkobalt(ll)
adsorption by biomass ofzolla microphylla-silica was pH 4.
Concentration of eluent affected the recovery dbadill). It was
found that the optimum preconcentration of cob@lt@olution
occurred when cobalt(ll) bound in the column wasadleed using
5.0 mL of 1.0 M HCI solution at flow rate of 0.5 mmhinute with
recovery percentage of 93.44 %.

Keywords: solid phase extractionAzolla microphylla, cobalt(ll),
mini coulomn
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kontaminasi logam berat di lingkungan akan berdd&mpa
pada kesehatan manusia. Salah satu logam berat galkgp
berbahaya dan mencemari lingkungan adalah kobabalki9)
memiliki kadar yang sangat rendah di lingkungan,skipin
kadarnya rendah tetapi kobal(ll) dapat terakumutiagialam tubuh
sehingga dapat membahayakan manusia. Badan Interalas
Penelitian Kanker telah mengklasifikasikan kobdlagmi senyawa
karsinogenik pada manusia [1]. Kobal digunakan rdalpabrik
pengecoran logam sebagai bahan logam campurahldRfersebut
yang menyebabkan tercemarnya perairan oleh limbadan
kobal(ll). Konsentrasi kobal dalam air yang dipéebdan pada
kisaran konsentrasi <1,5-15,1 ng/mL untuk air |&@65-35,4 ng/mL
untuk air sungai, 0,3-22,3 ng/mL untuk air lededgn 2,0-2,3
ng/mL untuk air mineral [3]. Konsentrasi kobal(l)i perairan
sangat rendah, sehingga tidak bisa dilakukan ansdisara langsung
menggunakan spektrofotometer serapan atom (SSA).tdrisebut
dikarenakan SSA hanya mampu menganalisa ion logamgath baik
pada rentang mg/L, maka diperlukan proses pemekidebih
dahulu sebelum dianalisa dengan SSA.

Pemekatan kobal(ll) dapat dilakukan dengan beberapa
metode yaitu ektraksi cair-cair [4], membran fiirgp], elektrokimia
dengan karbon aktif [6] dan ektraksi fasa padatlB3]. Diantara
metode tersebut, ektraksi fasa padat adalah ydmy @dektif dalam
pemekatan berbagai macam logam karena prosesrhyif stadah
dalam pemisahannya, tidak memerlukan pelarut dkgasimpel,
cepat, murah karena menggunakan sedikit reagen fdkior
pemekatan yang didapatkan besar [12]. Penelitiatarig ekstraksi
fasa padat kobal(ll) yang telah dilakukan yaituglemmenggunakan
reagen pengkhelat [7,8], resin Amberlite XAD-7 [§DS-lapisan
alumina [9], karbon aktif [10] dan resin modifikd4il]. Kelemahan
dari fasa padat tersebut yaitu tidak ramah lingkmngan mabhal,
sehingga dibutuhkan fasa padat (adsorben) yang &dftsien, tidak
berbahaya dan dapat digunakan kembali.



Penggunaan biomassa sebagai fasa padat dianggap leb
efisien dibandingkan menggunakan fasa padat koateegperti resin
dan piringan pengkhelat. Hal tersebut karena bisenéebih murah,
banyak terdapat di alam, lebih efektif, dan lebildiah terdegradasi
sehingga ramah lingkungan. Biomassa yang sudatakatigunakan
menjadi biosorben ion logam berat adafella sp [13-19] karena
memiliki kandungan protein total sebesar 25—-30 9§.[Randungan
protein yang tinggi pada biomasazolla sp menyebabkan biomassa
ini berpotensi untuk mengikat ion logam di air 1], sehingga
biomassaAzolla sp dapat digunakan menjadi fasa padat (adsorben)
dalam proses pemekatan kobal(ll) pada ekstrakaigadat.

Biomassa yang digunakan dalam bentuk serbuk sedingg
jika biomassa langsung dikemas dalam kolom makan aka
menggumpal sehinga menurunkan laju alir. Masalah dipat
diselesaikan dengan cara mengamobilisasi biomaasandmatriks
polisilikat. Amobilisasi biomassa juga akan mempasl permukaan
biomassa dan meningkatkan kekuatan mekanik biomBeselitian
yang telah menggunakan biomagsalla microphylla-silika untuk
mengadsorpsi ion logam yaitu tembaga(ll) [13], kadangll) [14]
dan timbal(ll) [15] bahkan ekstraksi fasa padatkaga(ll) dengan
mikrokolom juga telah diteliti [16]. Penggunaan rnmssaAzolla
pinnata-silika sebagai adsorben juga sudah banyak digungiéu
kromium(lll) [17], kromium(IV) [18], campuran Cr(l dan Cr(IV)
[19].

Ekstraksi fasa padat memiliki dua proses pentinguya
adsorpsi dan desorpsi. Pada proses adsorpsi pHIlikigpeiranan
yang penting dalam pengikatan kobal(ll), sehingaiam penelitian
ini dikaji pengaruh pH terhadap proses adsorpsiakdp oleh
biomassa Azolla microphylla-silika. Adsorpsi kobal(ll) oleh
biomassa yang telah dilakukan yaitu menggunakamdmssa lumut
termodifikasi [22], daun rumput gajah [2Zymaranthus hydrius [24]
dan menggunakan alga hij@oesmarium panamense [25] dengan pH
optimum adsorpsi berturut-turut yaitu 6, 5, 5 dan 4

Proses desorpsi bertujuan untuk melepas interakdbgam
dengan fasa padat. Pelepasan ion logam dari fadat persebut
diperlukan larutan eluen yang sesuai, baik jenis ldmnsentrasinya.
Eluen yang biasa digunakan untuk mengelusi loganatbgaitu
Na&EDTA dengan proses pengkompleksam, larutan suéiigen

2



proses pengendapan dan HCI, HNB,SO,, NaOH dengan proses
pertukaran ion. Pelepasan kembali kobal(ll) yadghtéerikat pada
biomassaAzolla microphylla-silika dalam kolom digunakan larutan
asam karena interaksi elektrostatik gugus akmbla microphyla-
silika dengan logam menurun pada pH rendah [13].dd@&lah eluen
yang lebih baik untuk mengelusi ion logam dibanlarg dengan
HNO; [11]. Konsentrasi eluen mempengaruhi pemekataralkdp
karena semakin tinggi konsentrasi eluen larutan H&ka semakin
tinggi persentaseecovery yang didapatkan [16]. Penelitian yang
telah dilakukan untukecovery kobal(ll) yaitu dengan 1 M HCI dan
2 M HNGs; [11], 2 M HNG; [4], ethanol 5% [8], 1 M HNQ[7],
sedangkan menurut Gardea-Torresdey HClI mampu nelapa
logam pada biomassa amobil dengan 0,1 M HCI [26].

Berdasarkan uraian tersebut, penelitian ini menpgrela
pengaruh konsentrasi eluen larutan HCI terhadap ekatan
kobal(ll) menggunakan ekstraksi fasa padat dengam kolom
(catridge) dengan panjang 10 cm dan diameter 1 cm. Fasa pada
yang digunakan adalal®zolla microphylla yang diamobilisasi
matriks polisilikat Qzolla microphylla-silika) yang sebelumnya
ditentukan terlebih dahulu pH optimum pengikatanbal)
menggunakan metodbatch (pengocokan).

1.2.Rumusan Masalah
Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Berapa pH optimum adsorpsi kobal(ll) oleh biomasggalla
microphylla yang diamobilisasi pada matriks polisilikat dengan
metodebatch ?

2. Berapa konsentrasi optimum eluen larutan HCI paddraksi
fasa padat kobal(ll) menggunakan bioma&aala microphylla-
silika?

1.3. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:
1. BiomassaAzolla microphylla yang digunakan dalam keadaan
sudah dikeringkan.
2. Ukuran partikel biomassézolla microphylla yang digunakan
adalah 120-150 mesh.



5.
6.
2

Penentuan pH optimum adsorpsi kobal(ll) dilakukaanghn
metodebatch sedangkan konsentrasi eluen optimum dilakukan
dengan menggunakan kolom ekstraksi fasa padat.

Ukuran biomassaAzolla microphylla-silika yang digunakan
sebagai adsorben pada kolom ektraksi fasa padithag@-40
mesh dan 80-100 mesh pada metoaateh.

Kolom yang digunakan berdiameter 1 cm dan panjaad@ycm.
Kolom Azolla microphylla-silika yang digunakan tetap.

Penelitian dilakukan pada temperatur ruang.

1.4. Tujuan Penelitian

1.

Tujuan dilakukannya penelitian ini adalah:
Menentukan pH optimum adsorpsi kobal(ll) oleh bissm
Azolla microphylla yang diamobilisasi pada matriks polisilikat
dengan metodeatch.
Menentukan konsentrasi eluen larutan HCI optimundapa
ekstraksi fasa padat kobal(ll) menggunakan biomassHa
microphylla-silika.

1.5. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah menyediakan rimiasi

tentang pemekatan larutan kobal(ll) dengan metddéraksi fasa
padat menggunakan biomasAzolla microphylla-silika. Informasi
yang diberikan oleh penelitian adalah pH optimursoagsi kobal(ll)
dan konsentrasi optimum larutan eluen.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Adsorpsi Kobal(ll) Menggunakan Biomassa Tumbuhan

Penelitian yang sudah dilakukan dalam adsorpsi Idhba
menggunakan biomassa tumbuhan yaitu menggunakanrdmput
gajah Medicago sativa) dengan kobal(ll) yang berhasil diadsorpsi
sebesar 20,89 mg/g [23], tanaman lumut yang sudabdiikasi
HNO; dan NaOH dengan kobal(ll) yang berhasil diadsaspbiesar
240 mg/L [22]. Kobal(ll) juga berhasil diadsorp#tlo biomassa alga
hijau Cosmarium panamense sebesar 16,69 mg/g [25] d&pyrogyra
hyalina sebesar 7,386 mg/g [27]. Begitu pula adsorpsi memakan
biomassaviusa paradisiaca berhasil mengadsorpsi kobal(ll) sebesar
50 mg/L [28].

Adsorpsi adalah proses suatu molekul berinteradda suatu
permukaan dan merupakan salah satu metode yanga#teyu untuk
menghilangkan zat pencemar dari air limbah. Molejang diserap
adalah adsorbat dan permukaan yang menyerap addidrben
[29]. Adsorpsi fisik adalah adsorpsi yang melibatkayaya
intermolekuler (gaya van der Waals, ikatan hidrogelt). Pada
adsorpsi ini adsorbat tidak terikat kuat pada pé&emo adsorben
sehingga dapat bergerak dari satu bagian adsorseagian yang
lain. Adsorpsi kimia adalah adsorpsi yang melibathatan valensi
sebagai hasil pemakaian bersama elektron oleh lzetsodan
adsorbat. Adsorpsi kimia berhubungan dengan pemkeamt
senyawa kimia yang melibatkan adsorben dan permukaa
permukaan zat yang diserap [29].

Proses adsorpsi dipengaruhi oleh beberapa faktaraatain
sifat adsorbat karena besarnya adsorpsi zat tetiengantung pada
kelarutannya pada pelarut, konsentrasi adsorbat aleningkatkan
adsorpsi tetapi tidak berbanding lurus, adsorberg yaemiliki luas
permukaan yang besar akan meningkatkan adsorpenéaakan
semakin banyak adsorbat yang kontak dengan permudd@sorben.
Faktor lainnya yaitu temperatur rendah (eksotermifan
meningkatkan adsorpsi, lama kontak dan pengocok&an a
mempercepat proses adsorpsi pada saat kesetimbadgarpsinya
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dan pH larutan akan meningkatkan adsorpsi padesssagawa yang
penyerap dan diserap sudah terionisasi [30,31].

Pada daerah yang terkontaminasi logam berat terdapa
beberapa jenis tumbuhan yang dapa bertahan hidgde&
Torresdey dkk [32] meneliti alfalfaMedicago sativa) dapat tumbuh
dalam logam yang terkontaminasi logam berat. Kenuamp
tumbuhan yang dapat hidup di lahan yang terkontasnitogam
berat disebabkan adanya perubahan perkembangars-gugus
fungsional yang menghambat efek toksik dari logamrab
Tumbuhan mempunyai fitokelatin yang diproduksi dalpumlah
besar, fitokelatin digunakan sebagai pengikat loghenat dan
mereduksi bahayanya sehingga dapat hidup dengamuddsi logam
berat konsentrasi rendah di dalam jaringannya $g@an dalam
lahan yang tingkat kontaminasi logam beratnya finggnbuhan
tersebut tidak dapat bertahan hidup [33]. Penggunaiamassa
tumbuhan yang telah mati memiliki komponen senyayeag
berpotensi sebagai pengikat logam lebih baik bilzamingkan
dengan penggunaan tumbuhan hidup karena lebih mudah
mengontrolnya [32,33].

2.2 Pengaruh pH terhadap Pengikatan Kobal(ll) olelBiomassa

Penelitian sebelumnya telah banyak meneliti tentang
kemampuan tumbuhan dalam mengikat ion logam dKaindisi pH
larutan merupakan faktor yang sangat penting kargrth
berpengaruh terhadap gugus aktif biomassa dan lsifah logam
berat. pH mempengaruhi interaksi dan gugus karb@¢&€O) yg
berperan dalam ikatan ion logam. Gugus karboksibré¢onasi
(bermuatan positif) pada pH di bawah pKa COOH, rakilgatkan
terjadi tolakan antara kation-kation logam deng@ambssa tersebut.
Pada pH tinggi atau diatas pKa COOH, COOH akarepalonisasi
dan mempositifkan ion logam. lon logam akan beakatlengan
gugus karboksil dengan mekanisme pertukaran iof [Rdndisi
optimum pengikatan logam kationik oleh biomassmdéipada pH 4
sampai 6 [34,35].

Beberapa penelitian yang telah dilakukan untuk
mengadsorpsi kobal(ll) dari media air yaitu olehra@aalau [22]
menggunakan lumut yang dimodifikasi dengan HNfan NaOH
dengan metodbatch didapatkan pH optimum pengikatan ion logam
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pada pH 6. Pada penelitian Lestari [23] pengikaiarkobal(ll) oleh
biomassa daun rumput gajah menunjukkan kondisi noypti
pengikatan terjadi pada pH 5. Adsorpsi kobal(ll) tirmpm
menggunakan biomassa alga h§zasmarium panamense yang telah
mati terjadi pada pH 4 [25]. Adsorpsi dengltusa parasisiaca
memiliki pH optimum pengikatan pada pH 6 [28]. F&atan
kobal(ll) oleh biomassa ini sesuai dengan pH optirmengikatan
logam kationik oleh biomassa pada umumnya yaituappd 4
sampai pH 6 [34].

Pada pengikatan ion logam oleh biomassa tumbuhgadlite
mekanisme interaksi ion logam yang bermuatan pak#ngan sisi
aktif permukaan dinding sel adsorben yang bermuagayatif [36].
Pada pengikatan tersebut pH sangat berperan kpaglaapH rendah
sisi aktif biosorben akan terprotonasi sehingggaderpenolakan
antara kation logam dengan biosorben yang bermymtsitif. Pada
pH tinggi sisi aktif akan terdeprotonisesehingga terjadi tarikan
antara ion logam dengan biosorben yang bermuatgatiff84].

2.3 Ekstraksi Fasa Padat Kobal(ll)

Ekstraksi fasa padat memiliki banyak macam fasaipgahg
digunakan untuk memisahkan analit yang terkandusgna fasa
gerak. Penelitian tentang ekstraksi fasa padatlf¢bgang telah
dilakukan vyaitu menggunakan reagen pengkhelat ,[718pin
Amberlite XAD-7 [5], SDS-alumina [9], karbon ak{if0] dan resin
modifikasi [11].

Ekstraksi yaitu metode untuk memisahkan komponen za
terlarut dari campurannya atau dengan pelarutnyalabarkan
perbedaan kelarutan, menggunakan pelarut yangisBsudasarkan
fase zat terlarut dan pelarut, ekstraksi dibedakanjadi ekstraksi
cair cair, ekstraksi padat-cair dan ekstraksi gas-&kstraksi fasa
padat adalah pemisahan komponen zat terlarut/ashalstm suatu
larutan dengan melewatkan larutan tersebut ke désa agar zat
terlarut yang diinginkan terjerap pada fasa padat.terlarut yang
terjerap pada fasa diam dilepas kembali menggupakarut yang
sesuai, proses ini disebut elusi [12].Ekstraksiafamdat adalah
teknik preparasi sampel yang menggunakan kolom rdamiliki
mekanisme interaksi seperti kromatografi. Tujuan elestraksi fasa



padat adalah untuk pemekatan konsentrasi, pencdaiarpengotor
dan pertukaran pelarut [12,37].

Koefisien distribusi merupakan koefisienuntuk meabei
seberapa besar analit dalam larutan sampel selaagagerak sudah
teradsorpsi dalam fasa padat. Koefisien distribesnilai besar jika
analit yang diinginkan seluruhnya terjebak dalansafapadat
Koefisien distribusi dapat ditentukan menggunakansgmaan 2.1
[12].

_ [analit]fasa padat

(2.1)

1 [analit] fasa gerak

Ektraksi fasa padat memiliki empat mekanisme ifki&Era
antara suatu analit dan fasa padatnya yaitu fasaahopormal
phase) terjadi interaksi hidrofilik (seperti interaksolar-polar,n-r,
dipol-dipol, ikatan hydrogen), kedua adalah faghaiik (reversed
phase) terjadi interaksi hidrofobik (seperti interaksionpolar-
nonpolar, gaya van der Waals atau gaya disper&jig& adalah
penukar ionipn exchange) terjadi penukar anion dan penukar kation
dengan tahapan lepasnya ion dari fasa padat, rpakisikaran ion
dari fasa padat dan larutan analit dan teradsorjpmydari larutan ke
dalam permukaan fasa padat. Ikatan analit denganugaan terjadi
karena adanya tarikan elektrostatik dari gugus batam pada
permukaan fasa padat. Larutan yang memiliki keku&taic yang
tinggi digunakan untuk menukarkan ion pada senygang tertahan
di fasa padat sehingga senyawa tersebut dapasidigh].

Ada empat langkah dalam proses ekstraksi fasa gagatti
pada Gambar 2.1. Tahap pertama (a) yaitu pengkandis
(conditioning), merupakan tahapan yang dilakukan dengan
penambahan pelarut yang mampu mengaktifkan penjesata
mampu membasahi permukaan penjerap sehingga ayemiig
terdapat dalam larutan sampel dapat berinteraksyate penjerap.
Tahap kedua (b) yaitu retensetention/loading) merupakan proses
pemasukan larutan sampel, dimana pada proses alit amang
diinginkan akan tertahan pada penjerap sementargpdoen lain
dari matriks yang tidak diinginkan akan keluar daritridge. Tahap
ketiga (c) dilanjutkan dengan pembilasamghing) yang dilakukan
dengan penambahan larutan yang mampu menghilangksn
matriks yang tertinggal tetapi tidak mempengaruheraksi analit
dengan penjerap. Tahap terakhir (d) yaitu pengatu utioning)
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yaitu penambahan larutan yang mampu memutuskaraksieanalit
dengan penjerap [38].

() (d)

(a) (b)
Sample
Conditioning % ‘Washing Eluting
solvent solvent solvent

Analytes

SPE
cartridge

Collection W
reservoir
Interference Analytes

Gambar 2.1: Proses ekstraksi fasa padat [38]

2.4 Adsorpsi lon Logam dengarAzolla microphylla

Azolla microphylla memiliki kandunga protein yang tinggi.
Protein memiliki peranan sangat penting terhadapgikatan ion
logam. Penelitian yang menggunak&aolla microphylla untuk
mengadsorpsi ion logam berat pada masing-masinggbicnumnya
yaitu adsorpsi kadmium(ll) didapatkan persentasopdi sebesar
77,27% [14], adsorpsi tembaga(ll) didapatkan peéesenadsorpsi
sebesar 88,23%][16], adsorpsi timbal(ll) sebesat998,[15]

Gambar 2.2: Azolla microphylla [38]

Azolla berasal dari bahasa latin, yaftm yang berarti kering
dan Ollyo yang berarti mati. Tanaman ini akan mati bila oala
keadaan keringAzolla merupakan tanaman sejenis paku-pakuan air
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yang hidupnya mengambang di atas permukaanAzntla adalah
paku air mini yang biasa ditemukan di perairan ngreeperti danau,
kolam, sungai, dan pesawah#zolla microphylla berukuran kecil,
lunak bercabang-cabang dan tidak beraturan. Dauneyeml,
berwarna hijau muda dengan tepi hijau agak pueatubuhannya
tumpang tindih membentuk gugusan dengan ketebat@n cin
dengan jumlah spora yang banyak [39zolla microphylla
ditunjukkan pada Gambar 2.2.
Klasifikasi tanamarizolla microphylla yaitu [39]:

Kingdom :Plantae

Divisio : Pteridophyta
Kelas :Filicopsidae

Ordo :Salviniales

Famili : Azollaceae

Genus Azolla

Species Azolla microphylla

Bila dibandingkan dengan tanaman air lainnya, rteavaazolla
mempunyai kandungan protein yang cukup tinggi [@@jlam 100 g
Azolla microphylla kering mempunyai kandungan protein kasar
sebesar 23,6 g; lemak 2,69 g; dan abu 28,71 g. Ksisipasam
amino dalamAzolla microphylla sebagai persentase protein kasar
adalah: treonin (4,70); valin (6,75); isoleusin3@; fenilalanin
(5,64); triptofan (2,01); leusin (9,05), lisin (6)}4 metionin (1,88);
arginin (6,62); dan histidin (2,31) [41].

2.5 Amobilisasi Azolla sp. pada Matriks Polisilikat

Biomassa yang teramobilisasi matriks polisilikat amk
memperbesar luas permuakaan biomassa sehinggagam ldapat
terikat lebih banyak pada biomassa tersebut. Pevigjlisasian
biomassa juga akan meningkatkan kekuatan mekaoikdssa dan
meningkatkan ketahanan terhadap sifat kimia yangcoiudari
sampel sehingga mempermudah desorpsi dan pemakaiabali
biomassa [26]. Amobilisasi biomassa menggunakan rikeat
polisilikat akan meningkatkan daya adsorpsi damiassa itu sendiri
karena matriks polisilikat hanya sebagai pendukieng memperluas
permukaan adsorben [34]. Biomassa yang telah didisash dapat
digunakan kembali, meningkatkan produk dan bisardigan secara
terus menerus dalam jangka waktu yang lama [42].
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Penelitian yang telah menggunaka&aolla microphylla-
silika sebagai adsorben untuk ion logam yaitu gsdembaga(ll)
[13], kadmium(ll) [14], timbal(ll) [15], dan adsasp tembaga(ll)
dalam mikrokolom [16]. Spesiefzolla yang lain yaituAzolla
pinnata dan telah diamobilisasi dengan matriks polisilikefa telah
digunakan untuk mengadsorpsi ion logam seperti knofill) [17],
kromium(lV) [18] dan campuran kromium(lll) dan kram(I1V)
[19]. Metode amobilisasi biomassa pada matriks polidiliéapat
diklasifikasikan dalam metode jebakan, yaitu bicsaaditempatkan
di dalam kisi-kisi gel semipermeabel atau pada nmamipolimer
semipermeabel. Keuntungan amobilisasi dengan cargelpakan
adalah bahwa fungsi katalitik dan struktur alamilekol biomassa
relatif tidak mengalami perubahan [26].

Mekanisme reaksi polimerisasi ditunjukkan pada greesan
2.2 sampai 2.4 [43].

NébSiQa,(aq)‘F 3H20(|) z H4SiO4(aq)+ 2NaOHaq)(2.1)

OH OH

|

HO——Si——O0—Si——OH + Hzo(aq)

| |

OH OH (2 . 2)

H,SiOsaq + HSiOyaq)

OH OH o) o)
‘ polimerisasi ‘ ‘
HO—Si—O0—Si—OH - HO —Si O—Si

OH OH 0 0

" (2.3)

Matriks polisikat dibuat dari reaksi natrium nsli&at
(N&SiO;) dengan suatu asam sehingga menghasilkan asam
monosilikat dan asam monosilikat tersebut mengalastimerisasi
membentuk gel polisilikat [43]. Reaksi tersebuteldigkan pada
reaksi 2.2, 2.3 dan 2.4 [43]. Reaksi tersebut alaajadi terus
menerus hingga terbentuk sistem tiga dimensi dati-Si. Apabila
biomassa dicampur dengan gel polisilikat pada pidabk (pH 2) dan
dengan pengadukan maka diperoleh campuran bioma$sadikat
yang homogen dan masih lembek. Peningkatan pH akan
mengeraskan gel polisilikat, sehingga biomassa éamobilisasi
pada matriks polisilikat [34].

11



2.6 Pengaruh Konsentrasi Eluen terhadajiRecovery Kobal(ll)

Proses desorpsi dilakukan untuk memperoleh kembali
adsorbat yang teradsorpsi pada permukaan adsorleordi
dipengaruhi oleh perubahan pH, konsentrasi eluenis jeluen,
temperatur, penurunan tekanan dan kehadiran addanhaApabila
proses yang terjadi antara ion logam dengan peramukasorben
adalah proses pertukaran ion, maka eluen yang utikah harus
mengandung suatu komponen yang dapat menggantiksorbat
pada permukaan adsorben [43].

Eluen yang biasa digunakan untuk mengelusi logaratbe
yaitu NaEDTA dengan proses pengkompleksam, larutan sulfit
dengan proses pengendapan dan HCI, M50, NaOH dengan
proses pertukaran ion. Pelepasan kembali kobgiHy telah terikat
pada biomassAzolla microphylla-silika dalam kolom menggunakan
larutan asam karena interaksi elektrostatik gugkts diomassa
Azola microphyla-silika dengan ion logam menurun pada pH rendah
[13]. HCI adalah eluen yang lebih baik untuk mengelon logam
dibandingkan dengan HNQL1].

Konsentrasi eluen mempengaruhi pemekatan kobal(ll)
karena semakin tinggi konsentrasi eluen larutan i&ka semakin
tinggi persentaseecovery yang didapatkan [16]. Penelitian yang
telah dilakukan untuk melepas kobal(ll) dari fasedatnya yaitu
dengan 1M HCl dan 2 M HN{11], 2 M HNG; [4], ethanol 5% [8],

1 M HNG;[7], 3 M dengan fasa padArolla microphylla-silika pada
mikrokolom secaraonline [16]. Menurut Gardea-Torresdey [26],
HCI mampu melepas ion logam pada biomassa amahgate0,1 M
HCI. Persentase antara jumlah analit yang tertatedam kolom
dengan analit yang berada terelusi dinamakan pewserecovery
[12]. Pada proses pertukaran ion terjadi peningkgtarsentase
recovery seiring dengan peningkatan konsentrasi eluen &aren
semakin besar konsentrasi eluen maka interaksisaataen dengan
adsorbat juga semakin bsear. Semakin banyak juktlatiari HCI
menyebabkan semakin banyak logam yang lepas Aavila
microphylla-silika dalam kolom [16].
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2.7 Hipotesis
Hipotesis dari penelitian ini adalah:

1.

2

pH optimum adsorpsi kobal(ll) oleh biomassaAzolla
microphylla-silika terjadi antara pH 4 sampai 6.

Konsentrasi eluen berpengaruh terhadap pemekatanana
kobal(ll). Konsentrasi optimum eluen larutan HCHaaekstraksi
fasa padat kobal(ll) yaitu pada konsentrasi papegat karena
semakin tinggi konsentrasi eluen larutan HClI makenakin
tinggi persentaseecovery kobal(ll) yang didapatkan.
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BAB Il
METODOLOGI

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Anorgandan
Laboratorium Kimia Fisik, Jurusan Kimia, Fakultas I[P,
Universitas Brawijaya selama empat bulan, mulaiabuFebruari
sampai dengan Juni 2012.

3.2 Bahan Penelitian

TanamanAzolla microphylla yang digunakan berasal dari
Laboratorium Bioteknologi Universitas Muhammadiydhialang
(UMM). Bahan-bahan kimia yang digunakan dalam peaelini
merupakan bahan berderajad pro analisa (p.a), ¥ot0b.6H,0,
HCI 37%, AgNQ, N&SiO;, NaOH, BaCJ, H,SO, 96%, CHCOOH
100% dan akuades

3.3 Alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu
seperangkat alat gelas, kolom ukuran 20 x 5 cngridlO x 1 cm,
selang infus, oven Fisher Scientific 655 F, ayak@n40, 80, 100,
120, dan 150 mesh, pengocok listrighgker) Edmund SM 25,
sentrifuge Hittech EBAIII, timbangan mettle AE 5pH meter,
pengaduk magnet, dan spektrofotometer serapan SktiMADZU
AA 6800

3.4 Tahapan Penelitian

Penelitian dilakukan melalui beberapa tahap yaitu:
Preparasi adsorbeizolla microphylla
AmobilisasiAzolla microphylla dengan matriks polisilikat
Penentuan pH optimum adsorpsi dengan mebatii
Preparasi kolom ekstraksi fasa padat
Adsorpsi kobal(ll) oleh biomassa dalam kolom
Penentuan kondisi optimum pencucian kolom
Penentuan konsentrasi eluen optimum HCI.
Analisis data
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3.5 Cara Kerja
3.5.1 Preparasi Adsorben BiomassAzolla microphylla [33]

Azolla microphylla dicuci sampai bersih, kemudian
dikeringkan dalam oven pada suhu’®Gsampai diperoleh massa
yang konstanAzolla microphylla kering ditumbuk, kemudian diayak
menggunakan ayakan berukuran 120 mesh. Partikel lpdos dari
ayakan 120 mesh diayak lagi menggunakan ayakarkuraru 150
mesh. Partikel biomassa yang tertahan pada 150 radalah
biomassa yang digunakan pada penelitian ini. Bigmaszolla
microphylla berukuran 120-150 mesh dicuci dua kali menggunakan
HCI 0,01 M, kemudian dibilas dengan akuades hinggat tidak
membentuk endapan dengan larutan AgldQ M. Biomssaizolla
microphylla yang sudah bersih dikeringkan dalam oven pada suhu
60°C sampai massanya konstan.

3.5.2 Amobilisasi Biomassa pada Polisilikat [30]

Asam sulfat 5% sebanyak 75 mL dicampur dengandarut
natrium metasilikat 6% pada gelas kimia 500 mL sangH 2.
Azolla microphylla sebanyak 5 gram ditambahkan ke dalam larutan
tersebut. Campuran diaduk dengan pengaduk magifenasels
menit. Larutan natrium metasilikat 6% ditambahkaudlilst demi
sedikit sampai pH 7 dan biomasAzolla microphylla terdistribusi
merata pada gel polimer. Gel polimer dicuci dengieurades sampai
filtrat tidak membentuk endapan dengan larutan Bag! M. Azolla
microphylla yang telah teramobilisasi dengan matrik polistlika
dikeringkan dalam oven pada suhu’®Osampai massa konstan.
Azolla microphylla-silika ditumbuk dan diayak untuk memperoleh
ukuran 80-100 mesh dan 20-40 mesh.

3.5.3 Penentuan pH Optimum Adsorpsi Kobal(ll) olehBiomassa
Azolla microphylla-Silika
Adsorben biomasaAzolla microphylla-silika sebanyak 0.1 g
disiapkan dalam erlenmeyer 25 mL. Larutan kobal{ll0 mg/L
dengan pH 2 sebanyak 100 mL dimasukkan ke dalaanradyer 25
mL yang berisi biomass&zolla microphylla-silika. Larutan tersebut
dikocok menggunakan pengocok listrik pada 125 rmtansa 60
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menit, suspensi yang terbentuk disentrifugasi (3% rpm selama
5 menit. Supernatan dipisahkan dan dimasukkan kamd&otol

sampel. Konsentrasi kobal(ll) dalam supernatamtliteitn dengan
menggunakan SSA. Hal yang sama dilakukan untukaarkobal(ll)

pada pH 3, 4, 5, 6, dan 7. Percobaan dilakukan atemigia kali

perulangan.

3.5.4. Preparasi Kolom Ekstrasi Fasa Padat

Kolom ekstraksi yang digunakan memiliki dua bagyaitu
bagian atas merupakan kolom panjang 20 cm dan tharbecm
untuk fasa gerak (analit). Bagian bawah merupakalonk mini
(catridge) berukuran panjang 10 cm dan diameter 1 cm urdask f
padat biomassaizolla microphylla-silika. Masing-masing ujung
kolom ditambahkan dengan selang infus untuk pendgit alirnya.
Kolom ekstraksi disusun vertikal pada statif. Gédmsia digunakan
untuk penampung hasil ekstraksi. Rangkaian aldtakss fasa padat
tampak seperti pada Gambar 3.1. Koldliisi dengan 1 gram
biomassaAzolla microphylla-silika kemudian dialiri dengan larutan
buffer pH 4 (pH optimum adsorpsi kobal(ll) pada.3)5

(A (B)

Gambar 3.1: Rangkaian alat ekstraksi fasa padat
(A) Proses adsorpsi; (B) Proses elusi
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3.5.5 Adsorpsi Kobal(ll) oleh biomassaAzolla microphylla-silika
dalam Kolom

Larutan kobal(ll) 0,5 mg/L sebanyak 50 mL dimasukka
dalam kolom yang telah dipreparasi sebelumnya4Bdengan laju
alir 0,5 mL/menit. Filtrat ditampung dalam gelagnia hingga
volume yang dikeluarkan sama dengan volume awal &0 mL.
Filtrat yang keluar merupakan kobal(ll) sisa yaidgk tertahan oleh
fasa padatAzolla microphylla-silika dalam kolom Filtrat hasil
adsorpsi kobal(ll) pada kolomAzolla microphylla-silika pada
perlakuan terakhir juga dianalisa. Konsentrasi Ktibalalam filtrat
ditentukan dengan SSA.

3.5.6 Pencucian Kolom Biomass#zolla microphylla-silika dari
Kobal(ll)

Kolom vyang berisi Azolla microphylla-silika dapat
digunakan kembali dengan cara mengeluarkan sekafog(Il) yang
tertahan dalam kolom. Oleh karena itu, perlu dikaku pencucian
kolom dengan tujuan untuk mengeluarkan semua Kbbaiéng
tertahan dalam kolom. Percobaan pencucian koloshkutan dengan
tiga kondisi percobaan. Kondisi percobaan pencuk@om yang
pertama menggunakan HCl 1 M dengan laju alir 0,%nmelnit.
Kondisi percobaan pencucian kolom yang kedua merajguin HCI
1 M dengan laju alir 1 mL/menit dan dengan pereratad0 menit.
Metode ketiga menggunakan HCI 1 M dengan lajuCgirmL/menit
dan perendaman selama 25 menit. Eluat yang keliaralésa
dengan SSA untuk mengetahui konsentrasi kobal(ll).

3.5.7 Penentuan Konsentrasi Eluen Optimum Pada Eksiksi
Fasa Padat Kobal(ll) Menggunakan BiomassaAzolla
microphylla-silika

Larutan kobal(ll) 0,5 mg/L sebanyak 50 mL dimasukka
dalam kolom dengan laju alir 0,5 mL/menit. Filtdsiampung dalam
gelas kimia hingga volume yang dikeluarkan samayaen/olume
awal yaitu 50 mL. Filtrat yang keluar ditampung. b&{(ll) yang
tertahan dalam kolom dielusi menggunakan variassé&otrasi eluen

HCI yaitu 0,8 M; 1 M; 1,2 M dan 1,4 M sebanyak 5 .nitluat
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ditampung dengan gelas kimia hingga semua eluatakeKolom
yang telah digunakan dicuci menggunakan kondistpean terbaik
pada 3.5.6 yaitu dengan mengalirkan HCI 1 M derganalir 0,5
mL/menit lalu direndam 25 menit. Kolom yang sudaérsih
dinetralkan dengan mengalirkan akuades sampaitfitang keluar
tidak terbentuk endapan putih dengan AgNQL M. Kolom yang
sudah netral dikondisikan pada pH 4 kembali. Kotrasnkobal(ll)
dalam eluat ditentukan menggunakan SSA. Percobdakukin
dengan dua kali perulangan.

3.6 Analisis Data
3.6.1 Penentuan pH Optimum
Data yang telah diperoleh dapat dibuat kurva huanng
masing—masing variasi pH dengan persentase adskopsil(ll).
Persentase adsorpsi kobal(ll) dapat ditentukan atemgmus 3.3
berikut:
(Co-Cx).. 2 b
o % 100% (3.3)
Keterangan: ¢= konsentrasi kobal(ll) sebelum adsorpsi (mg/L)
C« = konsentrasi kobal(ll) sesudah adsorpsi (mg/L)

3.6.2 Penentuan Kobal(ll) yang Terikat Pada Kolom

Dari data yang diperoleh dapat ditentukan jumlaisex@ase
logam yang terikat dari 50 mL larutan kobal 0,5 imgéehingga
persentase kobal(ll) yang terikat dengazolla microphylla-silika
dalam kolom dapat ditentukan dengan rumus 3.4 terik

mmassa kobal(Il) awal (me)-mas sa kobal(I1) sisa {mg)

massa kobal(Il}avral {mg)

(3.4)

=100 %o

3.6.3 Penentuan 9%Recovery Kobal(ll) pada Kolom Azolla
microphylla-silika
Dari data yang diperoleh dapat ditentukan jumlahssaa
recovery kobal(ll), sehingga persentasecovery kobal(ll) setelah
proses pengikatan dapat ditentukan dengan rumusesiait:

(3.5)
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massa kobal(Il) terelusi (mg)
macza kobal(Il) teradsorpsi (mg)
3.6.4 Uji Statistik

Data adsorpsi oleh variasi pH dan elusi oleh varias
konsentrasi eluen olefrolla michrophylla yang diperoleh dianalisis
dengan menggunakan uji ANOVA. Respresentasi datarpsi dan
elusi kobal(ll) olehAzolla michrophylla disajikan pada Tabel 3.1 dan
3.2.

» 1009

Tabel 3.1: Uji statistik adsorpsi dan elusi kobal(ll) olekeolla
michrophylla-silika

Ulangan Rata-
Perlakuan 1 > 3 Total rata
A Yll Y14 Y13
B
C
Total Yis
Tabel 3.2 Uji ANOVA
Sumber
Keragaman LR K i Fri Fran
] KTo/K | F(p-1);
Perlakuan n-1 JKP JKIBp & (n-1)
(p-1);
Galat (n-1) JKG JKG/Bg
Total P.1 JKT

Apabila ada perbedaan hasil di antara perlakuaui, ldbih
lanjut dengan uji beda nyata terkecil (BNT).

19



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Penentuan pH Optimum terhadap Adsorpsi Kobal(l) oleh
BiomassaAzolla microphylla-Silika

Penentuan pH optimum adsorpsi larutan kobal(ll)gden
konsentrasi awal 100 mg/L menggunakan biomagsalla
microphylla-silika yang berukuran 80-100 mesh dilakukan pada
variasi pH 2, 3, 4, 5, 6 dan 7 dengan metbdeh. Pengaruh pH
terhadap persentase adsorpsi kobal(ll) oleh bicena&zolla
microphylla-silika ditunjukkan pada Gambar 4.1.

W 90
w
£
3 ./" I
'g - 80
U =
&3
] 70
a
K

60

0 2 4 6 8
pH Gam

bar 4.1 Kurva pengaruh pH terhadap adsorpsi kobal(ll) @dledila
microphylla-silika

Berdasarkan uji statistik pada taraf nyata 5% phtiean
Fhitung (91,85) lebih besar daribe (4,39) yang berarti bahwa pH
larutan kobal(ll) berpengaruh terhadap persentdserpsi kobal(ll)
pada biomass#@zolla microphylla-silika (Gambar 4.1). Persentase
adsorpsi meningkat dari pH 2 sampai dengan pH 4i&&n relatif
konstan sampai pH 7.

Hasil uji statistik menunjukkan bahwa pH berpenganyata
terhadap persentase pengikatan kobal(ll) pada Isisenazolla
microphylla-silika sehingga dilakukan uji BNT untuk mengetahui
perbedaan nyata terkecil dari persentase pengikatzad(ll) dari pH
2 sampai pH 7. Berdasarkan uji tersebut didapaliedmwva adsorpsi
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pada pH 2 sampai dengan pH 4 berbeda nyata satulaampH 3
dan 5 tidak berbeda, sedangkan pH 4 sampai dengai pdak
berbeda nyata. Pada pH 4 diperoleh persentase patdgealing
tinggi, sehingga dapat disimpulkan bahwa optimunmsoggsi
kobal(ll) oleh biomassazolla microphylla-silika terjadi pada pH 4.
Data dan perhitungan dilampirkan pada Lampiran I.

Tetapan disosiasi (pKa) gugus karboksil berkisaaran3
sampai 4. Pada pH 2 didapatkan nilai persentasesilsya paling
rendah yaitu 80,20%, sedangkan pada pH 3 didapai&esentase
adsorpsinya sebesar 82,70%. Rendahnya persentasesidersebut
dikarenakan gugus karboksil pada pH rendah (di bap¥éa) akan
terprotonasi dan cenderung membentuk ammonium anguatan
positif (NH;") sehingga akan sulit menarik atau berinteraksgden
kobal(Il) yang bermuatan positif juga.

Namun persentase adsorpsi yang didapatkan padada 2
3 tersebut masih tinggi (>50%), hal tersebut karadanya basa
Lewis lain pada biomassazolla microphylla-silika yang berikatan
dengan kobal(ll). Basa Lewis yang terdapat padampleaan
biomassaAzolla microphylla-silika sangat banyak jumlahnya tetapi
tidak spesifik. BiomassaAzolla microphylla-silika tidak hanya
terkandung protein melainkan juga terdapat karbvahidan lemak.
Karbohidrat dan lemak memiliki' ang tidak terprotonasi pada pH
rendah sehingga diduga karbohidrat dan lemaklaly pe&ninteraksi
dengan kobal(ll).

Peningkatan nilai pH dari 3 ke 4 mengalami penitaka
persentase adsorpsi dikarenakan gugus karboksil gatemi
deprotonasi (terbentuk COGsehingga dapat mengikat ion kobal(ll)
yang bermuatan positif. Pada pH 4 terjadi pengikatabal(ll)
terbesar yaitu 84,21%, hal ini karena pH 4 merupaita di atas pKa
COO sehingga gugus karboksil dalam protéolla microphylla-
silika tersebut terdeprotonasi dan bermuatan rfeggting
mengakibatkan akan tarik menarik dengan kobal@hgybermuatan
positif.

Mekanisme reaksi yang dapat diduga dari hasil betse
adalah mekanisme pertukaran kationik yang melilmatideraksi
elektrostatik antara gugus bermuatan negatif paitain sel
biomassazolla microphylla-silika dengan kobal(ll) yang bermuatan
positif. Gugus bermuatan negatif tersebut merupalgqmus
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karboksil yang terdapat pada salah satu penyusuadingi sel
biomassa Azolla microphylla-silika yaitu protein. Reaksi 4.1
menunjukkan bahwa gugus karboksil p#&aalla microphylla-silika
mengalami deprotonasi akibat pH pada kondisi digtés COOH
yaitu 3 sampai 4, sehingga terbentuk gugus aktihbatan negatif.
Reaksi 4.1 adalah reaksi kesetimbangan, dimana kmauthsi pH di
bawah pKa COO reaksi akan bergeser ke kiri begitu pula
sebaliknya. Gugus aktif yang telah bermuatan negatebut akan
berinteraksi secara elektrostatik dengan kobal(@lpg bermuatan
positif. Mekanisme interaksi tersebut disajikangaebksi 4.2

(0] C//o
Biomassaicé + H0 =—=— Biomassa—— \O_ + HO" (4.1)

OH
O @)
Biomassa;/ + 07— Biomassa—c// (4.2)
\O. \O-C02+

Persentase adsorpsi tidak mengalami perubahan (gada
BNT tidak berbeda nyata) pada pH 5 sampai dengan/pHal
tersebut tidak sesuai karena seharusnya kenaikametghasilkan
lebih banyak COOdan akan meningkatkan persentase adsorpsi.
Persentase adsorpsi yang didapatkan berturut-yaitt 83,67%,
84% dan 84,23%. Perubahan pH larutan kobal(llpkticdaja
mempengaruhi gugus aktif biomassa, tetapi juga reeggruhi
reaksi hidrolisis dari kobal(ll) sehingga akan memgaruhi
kemampuan logam untuk diadsorpsi. Hidrolisis kdbalersebut
menyebabkan perubahan muatan dari +2 menjadi +#1 ra&al,
sehingga penurunan muatan tersebut menyebabkanrupanu
interaksi elektrostatik antara kobal(ll) dengan wgigaktif Azolla
microphylla-silika. Reaksi hidrolisis kobal(ll) ini ditunjukkeaoleh
reaksi 4.3 dan 4.4.

[Co(H,0)g>" + H,O0=—=—=[Co(H,0)5(OH)]" +HO" (4.3)

[Co(H,0)5(OH)]" + H,O [Co(H,0)4(OH),] +H 0"  (4.4)
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Penelitian tentang pengaruh pH tidak dilakukan ppHa
yang lebih tinggi dari pH 7 karena pada perhitundfsp pada
Lampiran E menunjukkan bahwa kobal(ll) mulai jeqpada pH 7,59
dan mengendap pada pH di atas 7,59. Pengendapaal(IRob
mempengaruhi proses adsorpsi kobal(ll) oleh bioma&=olla
microphylla-silika, dimana kobal(ll) yang telah mengendap akan
sulit diadsorpsi oleh biomassaolla microphylla-silika.

4.2 Adsorpsi Kobal(ll) oleh BiomassaAzolla microphylla-silika
dalam Kolom.

Penelitian tentang adsorpsi kobal(ll) perlu dilakakerlebih
dahulu untuk mengetahui kemampuan adsorben biomazasia
microphylla-silika dalam kolom untuk mengadsorpsi kobal(ll).
Jumlah kobal(ll) yang teradsorpsi dapat diketahuengan
menganalisa filtrat yang berisi kobal(ll) sisa atgang tidak
teradsorpsi oleh biomasgaolla microphylla-silika. Pada penelitian
ini hanya dilakukan analisa kobal(ll) pada duardilt(larutan sisa
adsorpsi) pada percobaan adsorpsi pertama dan .kddyaan
percobaan ini adalah untuk mengetahui kemampuanasiseAzolla
microphylla-silika dalam mengadsorpsi kobal(ll) tanpa mengukur
seluruh filtrat hasil adsorpsi pada percobaan aksifasa padat.

Penelitian ini dilakukan dengan mengalirkan larutan
kobal(ll) 0,5 mg/L sebanyak 50 mL dengan laju @) mL/menit ke
dalam kolom yang berisi biomasgaolla microphylla-silika yang
telah dikondisikan dengan pH 4. Filtrat yang keldaampung dan
dianalisa dengan SSA. Data pada penelitian injikésapada Tabel
4.1.

Tabel 4.2 Data adsorpsi kobal(ll) oleh Biomassazolla
microphylla-silika

Massa Massa Massa Rata-
FETET )| (e Kobal(ll) Kob_al(ll) %Adsorpsi | rata %
ke- Awal sisa(mg) terikat Adsorpsi
(mg) (mg)
0,025 0,0002 0,0248 99,2 .
0,025 0,0000 0,025 100 '
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Berdasarkan Tabel 4.1 dapat diketahui bahwa peasent
adsorpsi kobal(ll) oleh biomassazolla microphylla-silika pada
percobaan adsorpsi yang pertama yaitu sebesar @a%ercobaan
kedua sebesar 100%. Persentase adsorpsi kobaHtd-rata
didapatkan sebesar 99,6% yang dapat diasumsikawabaB0%
kobal(ll) berhasil diadsorpsi oleh biomagsalla microphylla-silika
dalam kolom. Hasil penelitian adsorpsi tersebutatlagigunakan
sebagai acuan pada percobaan proses adsorpsiusglanfanpa
perlu mengukur semua filtrat hasil adsorpsi padagi®man ekstraksi
fasa padat. Hal tersebut didukung oleh perolehaseptase adsorpsi
kobal(ll) pada proses adsorpsi percobaan ekstrédsa padat
kedelapan (terakhir) sebesar 100%. Perhitungan lp@dairan F.

4.3 Pencucian Kolom dari Kobal(ll) yang Terikat oléh Biomassa
Azolla microphylla-silika pada Kolom

Penentuan kondisi optimum pencucian kolom yangsberi
Azolla microphylla-silika bertujuan agar biomassaAzolla
microphylla-silika dapat melepaskan kobal(ll) sisa setelah ggos
desorpsi pada ekstraksi fasa padat secara kesaturtial tersebut
mengakibatkan kolom dapat digunakan kembali. Bat@ap kondisi
pencucian kolom tersebut disajikan dalam Tabel 4.2.

Tabel 4.2: Data pencucian kolom dari kobal(ll) yang terikaidp
biomassahzolla microphylla-silika dalam kolom

Massa Massa
Kobal(ll) Kobal(ll)

- . g
No Kondisi Pencucian Adsorpsi Akhir % Recovery
(mg) (mg)
HCI 1 M; laju alir 0,5
1 mL/menit; tanpa 0,025 0,0231 92,28
perendaman
HCI 1 M; laju alir 1
2 mL/menit; 0,025 0,0228 91,32

perendaman 10 menit

HCI 1 M; Laju alir 0.5
3 mL/menit; 0,025 0,0249 99,58
perendaman 25 menit
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Penelitian ini dilakukan dengan tiga kondisi pemanc
kolom. Kondisi pencucian kolom yang pertama yaitanghn
mengatur laju alir sebesar 0,5 mL/menit dan tanpasgs
perendaman, didapatkan persentasevery sebesar 92,28%. Hasil
yang didapatkan belum maksimal sehingga perlu mderpbat laju
alir karena laju alir yang diperlambat dapat merbpsar waktu
kontak antara kobal(ll) dengan biomagsalla microphylla-silika.
Laju alir 0,5 mL/menit dianggap sudah lambat (Kedéssan
kemampuan alat) maka dilakukan proses perendambeluge
dialirkan keluar kolom. Kondisi pencucian kolom ked yaitu
dengan mengatur laju alir sebesar 1 mL/menit kearudilakukan
perendaman selama 10 menit sehingga didapatkaneness
recovery sebesar 91,32%. Hasil tersebut dinilai belum rmakki
maka dilakukan perlambatan laju alir dan memperlamaktu
perendaman sehingga dilakukan kondisi pencuciannkoketiga
yaitu dengan laju alir 0,5 mL/menit dan perendansatama 25
menit. Didapatkan persentaseovery yang didapatkan sebesar yaitu
99,58% dan diasumsikan 100% kobal(ll) dapat dileges kolom.
Data dan perhitungan lebih lengkap terlampir pagiairan G.

Berdasarkan hasil ketiga kondisi pencucian kolorseteut,
pencucian kolom dengan kondisi laju alir 0,5 mL/mhedan
perendaman selama 25 menit menghasilkan persentaseery
yang paling besar (~100%). Oleh karena itu, konissebut dapat
digunakan sebagai kondisi pencucian kolom dan ddpakukan
setiap selesai melakukan percobaan ekstraksi fadat,psehingga
adsorben dalam kolom dapat digunakan secara bgrulang tanpa
menggantinya.

4.4 Pengaruh Konsentrasi Eluen HCI Optimum pada Eksaksi
Fasa Padat Menggunakan Biomassa\zolla microphylla-
silika

Setelah metode pencucian kolom ditentukan, makatdap
dilanjutkan dengan penentuan konsentrasi eluen Bi@imum.

Kobal(ll) yang telah terikat pada biomagsanlla microphylla-silika

pada proses adsorpsi menggunakan kolom dalam skiesla padat,

diharapkan dapat dilepas kembali (elusi) secarelleshan dengan
persentaseecovery yang besar. Hasil persentasecovery dapat
menentukan kemampuan fasa padat biomagsHa microphylla-
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silika untuk mengadsorpsi kobal(ll), sehingga kkgfien fasa padat
tersebut dapat ditentukan apabila jumlah kobalfihg diadsorpsi
sama dengan jumlah kobal(ll) yang dielusi.

Hubungan antara variasi konsentrasi eluen HCI G,8 MI;
1,2 M dan 1,4 M dengan persentaseovery yang didapatkan
ditunjukkan oleh Gambar 4.2.

90 ¢
80
70
60

% Recovery Co(ll)
u
o

0,7 0,9 1,1 1,3
Konsentrasi Eluen HCI (M)
Gambar 4.2: Kurva pengaruh konsentrasi eluen HCI terhadap
persentaseecovery kobal(ll).

Hasil penelitian menunjukkan bahwa pada konsentrasi
kobal(ll) 0,5 mg/L dengan volume 50 mL didapatkaatafrata
konsentrasi kobal(ll) akhir hasil pemekatan beitttmout dengan
eluen HCI 0,8 M; 1 M; 1,2 M; 1,4 M dengan volumart. yaitu
3,211 mg/L; 4,672 mg/L; 4,880 mg/L dan 4,884 mgAersentase
recovery yang didapatkan berturut-turut yaitu 64,23%; 9345
97,23% dan 97,76% (Perhitungan ada di LampiranRg)ysentase
recovery yang didapatkan tersebut meningkat (Gambar 4&)inh
sesuai dengan penelitian Majdi [16] yang menyatakeatwa
semakin tinggi konsentrasi eluen larutan HCI madaakin tinggi
persentaseecovery yang didapatkan.

Persentasaecovery didapatkan dari perbandingan massa
kobal(ll) setelah pemekatan dengan massa koba{jl sebelum
pemekatan. Pada hasil uji ANOVA yang dilakukan (paman H)
pada taraf nyata 0,05 didapatkag,f5 sebesar 35.55 lebih besar dari
Fiaver 6,59. Hal ini menunjukkan bahwa konsentrasi elue@l H
berpengaruh terhadap persentessvery. Kemudian dilakukan uji
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BNT dan didapatkan bahwa persentaseovery pada konsentrasi
eluen 0,8 M berbeda nyata, sedangkan pada konsiegitnan HCI 1;
1,2 dan 1,4 tidak berbeda nyata sehingga dapatnmligkan
konsentrasi eluen HCI 1 M adalah kondisi optimurtukimecovery
kobal(ll) yang terikat pada biomass&zolla microphylla-silika.
Perhitungan uji statistik tersebut disajikan padanpiran J.

Larutan pengelusi yang digunakan adalah larutarmasa
karena pada proses adsorpsi di pH rendah didapai&esentase
adsorpsi paling rendah, sehingga untuk melepaddierkobal(ll)
bisa menggunakan larutan ber-pH rendah. Hasil perserecovery
setelah pemekatan dengan eluen HC| 0,8 M didapatké
persentaseecovery yang rendah, hal ini kemungkinan disebabkan
karena pada konsentrasi eluen yang lebih rendakraksi
elektrostatik antara kobal(ll) dengan biomassa arigbih lemah.
Tetapi semakin tinggi konsentrasi eluen larutan B&hakin tinggi
persentaserecovery yang didapatkan. Hal ini disebakan karena
semakin banyak jumlah "Hdari HCI yang akan melepas kobal(ll)
dari biomass#zolla microphylla-silika dalam kolom

Interaksi yang terjadi antara kobal(ll) dengan gugiktif
Azolla microphylla-silika adalah interaksi elektrostatik, maka reaksi
yang terjadi ketika eluen HCI ditambahkan adalaksepertukaran
ion. Kobal(ll) yang bermuatan positif dan terikatda gugus aktif
Azolla microphylla-silika yang bermuatan negatif ditukar posisinya
dengan H sehingga kobal(ll) lepas dan’Herikatan dengan gugus
aktif Azolla microphylla-silika (-COQO). Mekanisme reaksi tersebut
dijelaskan pada reaksi 4.5.

(4.5)

(@)
(0]
Biomass // + H+: Biomassai/< + C02+
\O'C02+ OH
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukkapat

ditarik kesimpulan:

1. pH optimum adsorpsi kobal(ll) dari larutannya olelomassa
Azolla microphylla-silika dengan metodeatch adalah pH 4

2. Konsentrasi eluen HCI optimum dalam mengelusi kdbalang
terikat padaAzolla microphylla-silika dengan ektraksi fasa padat
adalah 1 M dengan laju alir 0,5 mL/menit dan petessm
recovery sebesar 93,45%.

5.2 Saran

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang @erian
kolom yang paling efisien sebelum digunakan kembghr tidak
memerlukan waktu yang cukup lama dalam proses egfeol
kembali kobal(ll) dalam kolom biomassaolla microphylla-silika.
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Lampiran A. Preparasi Larutan
A.1 Pembuatan Larutan Kobal(ll) 2000 mg/L
CoClh. 6H,0 =129,93 + (6 x18)
= 237,3 gr/mol
1000 mg/L Co (IlI') = x mg/1L
X (mg) = 1000 mg/L 1 L
x = 1000 mg
Sehingga CoGl6 H,O yang ditimbang adalah:

Massa Co (Il ) =———=__ x massa CoGl 6H,0

BM CoCla. 6HA
35915

‘mol v massa CoGl6H,O

237, 3 g'mol
Massa CoGl6H,0 = T 4.032,25 mg = 4,032 gr

Sebanyak 4,032 gram padatan GA&H,O ditimbang dan dilarutkan
dengan akuades dalam gelas kimia 100 mL, ditamigahu#éian
dimasukkan ke labu ukur 1000 mL, ditambah 1,5 mLCH@dekat
dan ditandabataskan dengan akuades.

1000 mg

1000 mg

A.2 Pembuatan Larutan Kobal(ll) 0,5 mg/L
Larutan kobal(ll) 1000 mg/L sebelumnya diencerkan
menjadi 100 mg/L terlebih dahulu agar rentang peoagean tidak
terlalu jauh.
CxVi=GxV;
1000 mg/L x M = 100mg/L x 50 mL
V1 = (100mg/L x 50 mL) / 1000 mg/L
V;=5mL
Jadi kobal(ll) 1000 mg/L yang harus dipipet seb&nya mL,
kemudian dimasukkan labu ukur 50 mL dan ditambabadé&s
hingga tanda batas.
Larutan kobal(ll) 0,5mg/L dibuat dengan mengenaerk
larutan 100mg/L
C]_ XVy= CZ X Vs
100 mg/L x M = 0,5 mg/L x 1000 mL
V.= (0,5mg/L x 1000 mL)/100mg/L
V;=5mL
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Jadi kobal(ll) 100 mg/L yang harus dipipet sebanyakmL,

kemudian dimasukkan labu ukur 1000 mL dan ditamalihades

hingga tanda batas.

A.3 Pembuatan Larutan Kobal(ll) 100 mg/L dengan pH2, 3, 4,
5, 6dan7

Table A.1: Pembuatan larutan kobal(ll) 100 mg/L pH 2, 3,,4,%

[Co(IN)] | Volume Diatur [Co(Il)] | Volume
awal awal H akhir akhir | Keterangan
(mgi) | (mu) | P (mg/L) | (mL)
100 mg/L
400 25 2 100 100 pH 2
100 mg/L
400 25 3 100 100 pH 3
400 25 4 100 100 | 100 mgiL
pH 4
400 25 5 100 100 | 100 mgiL
pH5
100 mg/L
400 25 6 100 100 pH 6
100 mg/L
400 25 7 100 100 pH 7

Pembuatan larutan kobal(ll) 200 mg/L pH 2 yaitypighet 25
mL larutan Kobal(ll) 400 mg/L dan dimasukkan ke asal gelas
beaker. Kemudian diatur pH sampai diperoleh pHeh@aturan pH
dilakukan dengan menggunakan HCI dan NaOH dengamadai
konsentrasi). Selajutnya larutan dimasukkan labwr 100 mL dan
diencerkan dengan larutan pH 2 sampai tanda batasuk
pembuatan larutan kobal(ll) 100 mg/L pH 3, 4, 5d&n 7 dilakukan
seperti pembuatan larutan kobal(ll) mg/L pH 2.

A.4 Pembuatan Larutan Standar Kobal(ll) 400 mg/L dan 50
mg/L

Larutan Kobal(ll) 400 mg/L dibuat dari larutan stotkO0 mg/L
CxVi=GxV;
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1000 mg/L x \{ = 400 mg/L x 250 mL
_ 400 mg/ L x250 ml
Vi= 1000 me' L
V,;= 100 mL
Keterangan: €= konsentrasi larutan kobal(ll) awal
C, = konsentrasi larutan kobal(Il) akhir
V, = volume awal larutan kobal(ll)
V, = volume akhir larutan kobal(ll)

Table A.2: Larutan kobal(ll) berbagai konsentrasi

Volume | Volume | [Kobal(ll)]
[KO??A(I}{]? UL awal akhir akhir
g (mL) (mL) (mg/L)
400 25 100 100
100 25 50 50

A.5 Pembuatan Larutan NaOH 0,1 M dan 0,01 M
mol NaOH =MxV
=0,1Mx0,5L
= 0,05 mol
= mol x Mr
= 0,05 mol x 40 g/mol
=2,000g
Sebanyak 2,000 gram NaOH dilarutkan dengan akudalam gelas
beaker 100 mL, kemudian larutan dimasukkan ke dddédoma ukur
500 mL dan ditambahkan akuades hingga tanda bhatasitan
NaOH 0,01 M dibuat dengan mengencerkan larutan NaQH
Ml X V]_ = MZX V2
0,1 MxV;,=0,01 M x 500 ml
_ 0,01 M= 500ml.
Vl— AV B B
0,1 M
V; =50 mL
Keterangan: M= konsentrasi larutan NaOH awal
M, = konsentrasi larutan NaOH akhir
V; = volume awal larutan NaOH
V, = volume akhir larutan NaOH

Massa NaOH

A.6 Pembuatan HCI 0,1 M dan 0,01 M
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Mol HCI =MxV
=0,21mol/Lx0,5L
= 0,05 mol

Massa HCI = mol x BM
= 0,05 mol x 36,46 g/mol
= 1,823 gram

_ mBsss

Volume HCI

Yoxhj
= EEER 4 14mL
0,37x1.1%g, "mL
Untuk pembuatan HCI 0,1 M 500 mL, maka di pipetlHC

37% sebanyak 4,14 mL dan dimasukkan ke dalam labu5s00 mL
yang sudah berisi sedikit akuades. Kemudian di&acedengan
akuades sampai tanda batas.
Pembuatan HCI 0,01 M 500 mL, maka dilakukan pengpmcdari
larutan HCI 0,1 M:

Ml X Vl = M2 X V2
0,1 MxV; =0,01 M x 500 mL
Vv UL m L
! 01M
A\ =50 mL

Sebanyak 50 mL HCI 0,1 M dipipet dan dimasukkan ke
dalam labu ukur 500 mL, kemudian diencerkan dengmmades
sampai tanda batas.

A.7 Pembuatan Larutan HCI| 1,4 M; 0,8 M; 1 M; 1,2 M
Mol HCI =MxV

=14 mol/Lx05L

= 0,7 mol
Massa HCI = mol x BM

= 0,7 mol x 36,46 g/mol

= 25,52 gram

_ masss

Volume HCI

nahj
23,52 pram

=037 /L5 mammt ~ 28 ML

Untuk pembuatan HCI 1 M 500 mL, maka di pipet BZV
sebanyak 58 mL dan dimasukkan ke dalam labu uk@rn®l0 yang
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sudah berisi sedikit akuades. Kemudian diencerlamgah akuades
sampai tanda batas. Sedangkan untuk pembuatan ,BIGI;01 M;
1,2 dapat dilihat pada Tabel A.3.

Tabel A.3: Pembuatan HCI| dengan berbagai konsentrasi

[HCI] awal | Volume yang | [HCI] akhir Volume
(M) dipipet (mL) (M) akhir (mL)
1.4 28,5 0,8 50
1,4 71,4 1 100
14 42,8 1,2 50
A.8 Pembuatan HS0O,5 % 100 mL
M x V1 =M,V>
96 % X =5 9% x 100 mL
5% x 100mL
A === |5

6%

Untuk pembuatan $$0,5 % 100 mL, maka di pipet larutan
H,SO, 96% sebayak 5,2 mL dan dimasukkan ke dalam labu 10
mL yang sudah berisi sedikit akuades, kemudiancdidan dengan
akuades sampai tanda batas.

A.9 Pembuatan Larutan NaSiO3; 6%

Pembuatan larutan B&IO; 6% dilakukan dengan
melarutkan 6 g padatan PM®O; dengan akuades, kemudian
dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL dan dienceritangan
akuades sampai tanda batas.

A.10 Pembuatan Larutan BaC} 0,1 M
Mol BaCL =MxV
=0,1Mx0,1L
= 0,01 mol
Massa BaGl = mol x Mr
= 0,01 mol x 208,2 g/mol
=2,082¢
Sebanyak 2,082 g padatan Badilarutkan dengan sedikit
akuades dalam gelas beaker dan dimasukkan dalamulaly 100
mL. Kemudian diencerkan dengan akuades sampai tztda.
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A.11 Pembuatan CHCOOH 0,1 M
Mol CH;COOH =MxV
=0,1mollLx 1L
= 0,1 mol
Massa CHCOOH = mol x BM
= 0,1 mol x 60,05 g/mol
= 6,005 gram

_ maEEa
" gk

6,003 gram

= 100%x 105 gL~ 2172 ML

Sebanyak 5,72 mL GJEOOH 100% dipipet ke dalam labu
takar 1000 mL dan diencerkan dengan akuades saamuks batas.

Volume CHCOOH

A.12 Pembuatan Larutan buffer asetat pH 4
Larutan buffer pH = 4 dibuat dari campuran larutan
CH;COOH 0,1 M dengan larutan NaOH 0,1 M, reaksinysagab
berikut:
CHCOOHgg + NaOH.g —= CHCOONaguqg+ HOy
0,1 M.x 0,1 M.100mL

Awal (mmol) 0,1x 10
Reaksi (mmol) 10 10 10
Setimbang (mmol) 0,1x-10 - 10

Rumus perhitungan larutan buffer pH = 4
pH = pKa CHCOOH + loghas 2 0e)

[CH; COOH]
[CH;COOMa _
log e B pH — pKa CHCOOH
=4-4,74=-0,74

[CH-000M] _ 10°™= 0,182
[CH; COOH]

Jadi larutan CECOOH yang dibutuhkan sebanyak:
0,182 =——

{0, 1x-10
0,0182x —1,82 =10
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Lampiran B
Diagram Alir Penelitian

S U I

I
ARY(IN i?

WQY V,\ﬁaj

i)

42



Lampiran C. Kurva Baku Kobal(ll)

Kurva baku kobal(ll) dibuat dengan konsentrasi k@ba
sebagai sumbu X sedangkan absorbansi yang teruklamd
spektrofotometer serapan atom SHIMADZU AA 6800 sgglba
sumbu Y. Kurva baku dibuat untuk menghitung konsesnkobal(ll)
dengan memplotkan hasil adsorbansi ke persamaave Komku
kobal(ll) yang didapatkan.

Tabel C.1: Data kurva baku kobal(ll)

Konsentrasi | Absorbansi
Kobal(ll) (X) ()
0 0,0000
i 0,0409
5 0,2402
10 0,4876
15 0,7149
20 0,9481
y=0,0477x
R? =0,9997

1,0000
0,8000 /
0,6000 /

0,4000 /

0,2000 /

0,0000 /

0 5 10 15 20
Konsentrasi Kobal(Il) / (mg/L)

Gambar C.1: Kurva baku larutan standar kobal(ll)

Absorbansi
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Lampiran D

Data Pengukuran Adsorpsi Kobal(ll) terhadap Variasi pH

Tabel D.1: Data pengukuran pengaruh pH

Volum Lama [CoJawal Volum [Co]sesudah % Co % Co

pH Awal Pengocokan (mg/L) Asorbansi akhir fp Adsorpsi yang terikat

(mL) (menit) 9 (mL) (mg/L) terikat rerata

) 25 60 100 0,9444 50 2 19,80 80,20 80.20
25 60 100 0,9450 50 2 19,81 80,19 '

3 25 60 100 0,8264 25 = 17,32 82,68 82 70
25 60 100 0,8246 25 L 17,29 82,71 '

A 25 60 100 0,7370 25 A 15,45 84,55 84 91
25 60 100 0,7697 25 = 16,13 83,87 '

. 25 60 100 0,7721 25 y 16,18 83,82 I
25 60 100 0,7868 25 A 16,49 83,51 '

5 25 60 100 0,7628 25 J 15,99 84,01 s
25 60 100 0,7637 25 - 16,01 83,99 ’

; 25 60 100 0,7456 25 s 15,63 84,37 N A
25 60 100 0,7590 25 L 15,91 84,09 ’

44




Contoh Perhitungan:

pH 4:

Persamaan Kurva Baku kobal(ll): y = 0,0477x
Dimana:

Y = Absorbansi

X = Konsentrasi Terukur

Maka:

[Kobal(ll)] sesudah adsorpsi (mg/l;)ﬁ
=217 16,13 mg/L
S oo oMo

Co-C
Persentase(%) adsorpsi‘C() :% X 100%
o

_ {100mg/L -16,13 mgfL)
s 100 me/L

=83,87%

x 100%
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Lampiran E
Perhitungan pH Kobal(ll) Mulai Mengendap

Ksp Co(OH) = 2,5.10'°
0,1g/L
(C81 lg

~ 58,93 gimo:
=1,697.10-3 mol/L
Ksp = [CB][OH]?

, _ 23107 M
[OH 16971072 M
=1,473.10°M
[OH] =,1,473.10712
= 3,838.10 M
pOH = -log (3,838.10
=6,41
pH =7,59
Sehingga larutan kobal(ll) jenuh pada pH 7,59 damam
mengendap diatas pH 7,59
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Lampiran F. Data Pengukuran Adsorpsi Kobal(ll) oleh BiomassaAzolla microphylla-silika dalam Kolom

Filtrat kobal(ll) pada proses adsorpsi denganddiju0,5 mL/menit. Pengukuran konsentrasi didapatkari memplotkan nilai
absorbasi yang terukur ke dalam persamaan kurvahmal(ll): y = 0,0477x

Tabel F.1: Data adsorpsi kobal(ll) dalam kolom ektraksi faadai

P Volume | Konsentrasi| Massa Volum | Konsentrasi | Massa 2
ercobaan| awal . : Kobal(ll) | , .
K Awal Kobal(ll) | Absorbansi | Akhir Kobal(ll) Kaobal(ll) YoAdsorpsi
e- . f yang
(mL) (mg/L) Awal(mg) (mL) | sisa (mg/L) | sisa(mg) terikat(mg)

1 50 0,5 0,025 0,0002 50 0,0042 0,0002 0,0248 99.2
2 50 0,5 0,025 0,0000 50 0,0000 0,0000 0,024 10q
8 50 0,5 0,025 0,0000 50 0,0000 0,0000 0,024 1000

Contoh Perhitungan:

Massa kobal(ll) awal dalam 50 mL larutan kobakd),5 mg/L x 0,05 L = 0,025 mg
Konsentrasi kobal(ll) sisa dalam filtrat 50 mL ©002: 0,0477 = 0,0042 mg/L
Massa kobal(ll) sisa dalam filtrat 50 mL = 0,0048/nx 0,05 L = 0,0002 mg

Massa kobal(ll) yang terikat dalam koldAmolla microphylla-silika = massa kobal(ll) awal — massa kobal(l¥psi
= 0,025 mg — 0,0002 mg = 0,0248 mg

Persentase adsorpst=

48

massa kobal(Il) terikat dalam kolom

mazsa kobal(IL) awal

X 100% =

0,024
'_l—_ x 100% = 99,2%

£ ma

0,023 mg



Lampiran G. Data Pengukuran Pencucian Kolom dari Kdal(Il)

Kobal(ll) dielusi dari kolomAzolla microphylla-silika 1 gram. Pengukuran Konsentrasi didapatkanrdemplotkan nilai
absorbasi yang terukur ke dalam persamaan kurvakmal(ll): y = 0,0477x

Tabel G.1: Data pencucian kolom dari kobal(ll) menggunakaalla microphylla-silika

. . Massa
Kondisi Volum | Konsentrasi Massa Abs Volu_m Konsentrasi Kobal(ll)
No Pencucln Awal Awal Kobal(ll) Recover akhir Sesudah AKhir % Recovery
(mL) (mg/L) Awal (mg) y (mL) Elusi(mg/L) (mg)
HCI 1M; laju alir
1 0,5mL/menit; 50 0,5 0,025 0,2201 5 4,614 0,0231 92,28
tanpa perendaman
HCI 1M; laju alir
2 Iml/mergg 50 0,5 0,025 0,2178 5 4,566 0,0228 91,32
perendaman 10
menit
HCI 1M; Laju alir
B C:5 ml/menif 50 0,5 0,025 0,2397 5 4,979 0,0249 99,58
perendaman 25
menit

49



Contoh Perhitungan:
Massa Kobal Awal (mg) = 0,5 mg/L x 0,05 L = 0,026 m

Konsentrasi Kobal(ll) dalam eluat = 0,2201: 0,047,614 mg/L

Massa Kobal Akhir dalam eluat 5 mL = 4,614 mg/L,@05 L
= 0,0231 mg

mazsa kobal(I1) elhusi
Persentaseecovery = = x 100 %
maszsa kobal( Il awal

x 100 %= 92,28%

_ 002531 mg
0023 mg
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Lampiran H. Data Pengukuran Pengaruh Konsentrasi Bien HC| pada Ekstraksi Fasa Padat

Kobal(ll) dielusi dari kolomAzolla microphylla-Silika 1 gram. Pengukuran Konsentrasi didapatkam ihemplotkan nilai
absorbasi yang terukur ke dalam persamaan kurvahmal(ll): y = 0,0477x

Tabel H.1: Data pengaruh konsentrasi eluen HCI terhadap pesssecovery dengan laju alir 0,5 mL/menit

Jumlah Kobal Awal

Jumlah Kobal Akhir

Variasi o
. . Y6
No | volum | Konsentrasi| . Massa Konsentrasi | Absorbansi| Konsentrasi| Y2UM Massa Kobal | g ’
Kobal Awal El M . Akhir - ecovery
Awal(mL) | Awal(mg/L) uen (M) Akhir(mg/L) Akhir (mg)
(mg) (mL)

q 50 0,5 0,025 7 0,1409 2,9538 5 0,0147 59,076
50 0,5 0,025 ' 0,1655 3,469 5 0,0173 69,3
2 50 0,5 0,025 . 0,2201 4,6142 5 0,02307 92,28
50 0,5 0,025 0,2256 4,73 5 0,0236 94,61
3 50 0,5 0,025 A 0,2346 4,931 5 0,0246 97,84
50 0,5 0,025 i 0,2304 4,831 5 0,0241 96,6
; 50 0,5 0,025 £ 0,2306 4,835 5 0,0242 96,87
50 0,5 0,025 : 0,2353 4,933 5 0,0246 98, 6¢
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Contoh Perhitungan:
Massa Kobal Awal (mg) = 0,5 mg/L x 0,05 L = 0,026 m
Konsentrasi Kobal(ll) dalam eluat = 0,1409: 0,0472Z,9538 mg/L

Massa Kobal Akhir dalam eluat 5 mL = 2,9538 mg/Q,805L
=0,0147 mg
mazza kobal(1T) elusi
Persentaseecovery = — X 100 %
mas=a kobal(Il} awal
_ 00147 me
0,025 mg

x 100 %= 59,076%
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Lampiran I.
Uji Statistik Pengaruh pH pada Adsorpsi Kobal(ll)

Tabel I.1: Data pengaruh pH

Ulangan %
pH KOb.? (Ie(rlillz gtang Total Rata-rata
1 2
2 80,20 80,19 160,39 80,20
3 82,68 82,71 165,39 82,70
4 84,55 83,87 168,42 84,21
5 83,82 83,51 167,33 83,67
6 84,01 83,99 168 84,00
7 84,37 84,09 168,46 84,23
997,99
. {Total Ulangan}”
Faktor Koreksi (FK) AL A )
_ (557,55)°
3 D
= 82998,67

Jumlah Kuadrat Total E¥¥* - FK

= (80,20f + (80,19f + (82,68} +.....+
(84,095- 82998,67

= 24,7497
Jumlah Kuadrat Perlakuan wm
(160,397 +(165 3002 . +(168 46)
= — 82998,67

4

= 24,4305
Jumlah Kuadrat Galat = JKT — JKP
= 24,7497 — 24,4305 =0,3191

JKP
Kuadrat Total Perlakuan (KTP) =——
db Perlakuan
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24 43013
=——_—=4,8861

L

JEG

‘db Galat
03191

]
=0,0532

Kuadrat Total Galat

_ KTP

KTG
_4,8861

00532
= 91,8585
F wapel (fi,f2) = (5,6) pada taraf nyata 5% = 4,39

F Hitung

Tabel 1.2: Analisa sidik ragam satu arah penentuan pH

Sumber dB IK KT ' F
Keragaman Hitung | Tabel
Perlakuan 5| 24,4305 4,886101,8585| 4,39
Galat 11 | 0,3191] 0,0532

Total 6 | 24,7497

Ho = P1=P2=P3=P4=P5=P6
H, = PYP2¢P3tP4£P5£P6

F hitung > F tabel maka H1 diterima, yaitu ada pddan yang nyata
dalam perlakuan pH sehingga dilakukan pengujianhldanjut
dengan uji BNT.

—

I ETG
BNT(0,05) = {o,005/2:d8¢) w'l

n

s i =17
= 2,447N|"—““f" " = 1,0384
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Tabel I.3: Selisih rerata antar perlakuan pH

pH
oH adsorpsi ZR‘ 3 ‘0 4 ‘ P | 6_‘ g
Kobal(ll) ata-rata % Kobal(ll) Yang Terikat
80,2
0 |82,70| 84,21 | 83,67 84| 84,2
2 80,2 .
S 82,70 | 2,50 -
4 84,21 |401] 151 -
5 83,67 |347| 097 0,54 -
6 84 3,80| 1,30 | 0,21 | 0,33 -
7 8423 |403] 153 0,02 | 0,56 0,23 -

: = Berbeda nyata pada taraf 5%
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Lampiran J
Uji Statistik Pengaruh Konsentrasi Eluen HCI

Tabel J.1: Data Pengaruh konsentrasi eluen HCI

Variasi %r ecovery
Konsentrasi total Rata-rata
Eluen HCI (M) 1] 2
0,8 59,08| 69,38 | 128,456 64,228
1 92,28 94,61 | 186,89| 93,445
1,2 97,84| 96,62 | 194 46 97,23
14 96,87| 98,66 | 19553| 97,765
705,336
Faktor Koreksi (FK) i ﬁfﬁuﬁ:i}m“
(705.336)°
- g
=62187,359

Jumlah Kuadrat Total ¥ ¥* - FK
= (59,08f + (69,38f + (92,28} +.....
(98,66§- 62187,359
= 1608,532

Jumlah Kuadrat Perlakuan M—FK

n

{128456)%+(186,89)...+(195,53).
- 2

—62187,359

= 1550,385
Jumlah Kuadrat Galat = JKT — JKP
= 1608,532-1550,385

JKP
Kuadrat Total Perlakuan (KTP) =——
db Perlalouan

_1550,385
a
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=516,795

Kuadrat Total Galat =
db Galat

2&,147%
4
= 14,537

KTP

KT
316,795

14,337
= 35,551

I:Hitung

Fianel (f1,f2) = (3,4) pada taraf nyata 5% adalah 6,59

Tabel J.2: Analisa sidik ragam satu arah dalam penentuan
konsentrasi eluen HCI

Nilai F
Sumber | gg | g KT
Keragaman

Hitung | Tabel
Perlakuan 3| 1550,385 516,7985,551| 6,59
Galat 4 58,147 14,537
Total 7 | 1608,532

Ho = P1=P2=P3=P4=P5=P6
Hy = PEP24P3LPAP5:P6

Friung > F taver maka H1 diterima, yaitu ada perbedaan yang nyata
dalam perlakuan perbedaan konsentrasi eluen HGlmsaagelusi
sehingga dilakukan pengujian lebih lanjut dengaBMNjT.

ZKTG

BNT(0,05) = {o00s12:080) N

"
—2776 .—'1 =237, - 10,58
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Tabel J.3: Selisih rerata antar perlakuan konsentrasi eluen HC

Konsentrasi Eluen HCI (M)

i 0
Konsentrasi Rerata % 0.8 1 12 1.4
HCI eluen | Recovery

Rata-rata Yeecovery Kobal(ll)

(M) Kobal(l)
64,228| 93,445 97,2897,76

0,8 64,228 -

1 93,445 | 29,217 -

12 97,23 | 33,002 3,785| -

14 97,76 | 33,537 432 | 0535 -

= Berbeda nyata pada taraf nyata 5%
— vata p Y
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Lampiran K
Surat Identifikasi BiomassaAzolla micophylla

LABORATORIUM TAKSONOMI DAN STRUKTUR TUMBUHAN
JURUSAN BIOLOGI, FAKULTAS MIPA
UNIVERSITAS BRAWLJIAYA
JALAN VETERAN , MALANG 65145
Telepon/faks: 0341-575841

KETERANGAN IDENTIFIKASI

No. 0054/Takso.Identifikasi/03/2012

Kepala laboratorium Taksonomi dan Struktur Tumbuhan, Jurusan Biologi, Fakultas
MIPA, Universitas Brawijaya, menerangkan bahwa spesimen yang dibawa oleh :

Nama : Shabrina A.P (NIM, 0810923079)
Yudistia Lingga (NIM, 0810920069)
Caesar Maulana (NIM, 0810923037)
Rizky Achmad Maulana (NIM, 0810923075)

Instansi : Jurusan Kimia, FMIPA, Universitas Brawijaya

Berdasarkan deskripsi karakter dan kunci identifikasi pada Vascular Cryptogams (Pteridophyta)
(P.C. Vashishta, 1984), volume IV, halaman 486-495, diidentifikasi sebagai:

Family : Salviniaceae
Genus : Azolla
Spesies : Azolla microphylia

Demikian surat keterangan identifikasi ini dibuat untuk digunakan seperlunya.

Malang, 13 April 2012

630909 198802 2 001
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