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ABSTRAK

Telah dipelgjari mengena adsorpsi Cr(l11) menggunakan adsorben silika gel dari abu sekam  padi
termodifikasi ligan difenilkarbazon (Si-DPZon). Penelitian ini bertujuan untuk menentukan pH optimum larutan,
waktu kontak optimum, polaisoterm dan kapasitas adsorpsi, jenis interaksi antaraion logam Cr(111) dalam silika gel
dari abu sekam padi termodifikasi ligan difenilkarbazon melalui (desorpsi sekuensia).

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan diperoehadsorben Si-DPZon mempunyai keasaman permukaan
(K4) sebesar 2,9836 mmol/gram dan jumlah situs aktif sebesar 17,9672 x 10%° atom/gram. pH dan waktu kontak
optimum adsorben Si-DPZon didapatkan pada pH 3,0 dengan waktu kontak optimum adsorpsi Cr(ll1) pada Si-
DPZon adalah 30 menit dengan jumlah Cr(l11) yang terserap sebesar 24,5047 mg/g. Pola isoterm adsorpsi yang
terjadi cenderung mengikuti pola isoterm Freundlich. Interaksi yang terjadi pada adsorpsi logam Cr(l11) dengan
adsorben Si-DPZon dominan adal ah interaksi fisik daripada antaraksi ionik, ikatan kovalen, dan ikatan kompleks.

Katakunci : adsorpsi, silikagel, ligan difenilkarbazon, kromium (111)

ABSTRACT

The adsorption of Cr (111) using silica gel from rice husk ash modified with diphenilcharbazon ligand (Si-
DPZon) was investigated. The aim of this study was to determine the optimum pH and contact time, the pattern of
adsorption isotherm as well as the type of interaction between metal ion and the silica gel through sequential
desorption.

The result showed that the silica gel resulted has a surface acidity (Kal) of 0.1046 mmol/g and number of
active sites of 17,9672 x 10%° atoms/gram. The adsorption optimum pH is 3.0 with the optimum contact time of 30
minutes where the Cr(I11) adsorbed is 24,5047 mg/g. The adsorption follows the Freundlich isotherm. Interaction that
occurs between the Cr (111) and the Si-DPZon adsorbent is dominated by physical interaction.
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PENDAHULUAN

Logam kromium dan senyawanya banyak
digunakan  dalam  industri  elektroplating,
penyamakan kulit, pendingin air, plup, dan proses
pemurnian bijih serta petroleum. Kromium (I11)
umumnya hanya toksik terhadap tumbuh-
tumbuhan pada konsentrasi yang tinggi, kurang
toksik bahkan non toksik terhadap binatang.
Walaupun Cr(ll1) kurang toksik dibandingkan

adsorption, silicagel, ligand of diphenilcharbazon, meta cation of Cr(l11)

Cr(V1), jika tubuh terpapar oleh Cr(lll) dalam
jangka waktu yang panjang dapat menyebabkan
reaks adergi kulit dan kanker (Sengupta and
Clifford, 1986; Anderson, 1997).

Keberadaan kromium pada limbah cair
seladu dihadapkan pada kendala dalam bentuk
spesi krom yang berbeda yaitu dari bentuk yang
paling stabil yaitu trivalen (Cr(111)) dan heksavalen
(Cr(VI)). Kromium heksavalen merupakan suatu
oksidator kuat yang cenderung stabil bila berada di
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lingkungan asam,sedangkan kromium trivalen
lebih stabil bila berada di lingkungan yang
cenderung netral. Tahapan penghilangan spes
kromium apapun harus didahului dengan proses
deteksi keberadaan jenis spesi kromium agar
proses pemisahan kromium yang akan dilakukan
berjalan dengan baik (Narin dkk., 2006).

Menurut Reynolds dan Paul (1995),
Adsorpss adalah  pengumpulan  substans
padapermukaan adsorban berbentuk padatan.
Metode adsorpsi ini salah satu metode dternatif
yang potensial karena prosesnya yang relatif
sederhana, dapat bekerja pada konsentrasi rendah,
dapat di daur ulang, dan biaya yang dibutuhkan
relatif murah. Salah satu cara untuk mengurangi
adanya kromium dalam limbah adalah dengan
adsorpsi. Adsorps merupakan suatu gejda
permukaan dimana terjadi penyerapan atau
penarikan molekul-molekul gas atau cairan pada
permukaan adsorben. Pada proses adsorpd,
adsorben merupakan zat yang mempunyai sifat
mengikat molekul pada permukaannya (Dewi,
2006). Adsorps terjadi pada permukaan zat padat
dan disebabkanoleh gaya valensi (valence force)
atau gaya tarik menarik (attractive forces) dari
atom atau molekul pada lapisan paling luar dari zat
padat tersebut (Respati, 1992). Metode yang sering

digunakan untuk mengurangi bahkan
menghilangkan ion logam kromium salah satunya
Cr(lll) adalah dengan metode adsorps

menggunakan sorben bahan anorganik seperti
silikagel (Reynolds dan Paul, 1995).

Silika gel merupakan substrat yang
menarik untuk organosilanisasi, sebab
permukaannya yang didominasi gugus hidroksil
dapat beresksi cepat dengan agen
organosilan.lkatan antara Si-O-Si yang terbentuk
mempunyai sifat ganda dengan stabilitas kimia
yang tinggi.Kualitas dan daya tahan dari materia
organosilan tergantung terutama pada sifat alamiah
dari ikatan dengan permukaannya (Cestari, 2000).
Rumus kimia silika gel secara umum adalah
SiO..xH,0. Struktur satuan mineral silika pada
dasarnya mengandung kation S*  yang
terkoordinasi secara tetrahedral dengan anion O?.
Namun susunan tetrahedral SIO, pada silika gel
tidak beraturan, yang mengakibatkan gugus-gugus
—OH yang terikat pada permukaan Si tidak sama
dengan daya adsorptifitasnya (Oscik, 1982).
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Pada penelitian dilakukan sintesis silika
gel dari abu sekam padi dan memodifikasinya
dengan difenilkarbazon.Ligan difenilkarbazon
masuk ke dalam golongan ligan polidentat karena
dapat menyumbangkan lebih dari dua atom donor
dalam pembentukan ikatan.Ligan difenilkarbazon
merupakan suatu molekul dengan  rumus
CisHNLO dan memiliki berat molekul 240,27
g/mol serta titik leleh 153-158°C.  Sifat
difenilkarzon tidak larut dalam air dan asam
mineral encer tetapi larut dalam ammonia.Reagen
ini digunakan dalam penentuan kromium tersebut
(Anonim, 2008).

MATERI DAN METODE

Bahan

Bahan-bahan kimia yang digunakan dalam
penelitian ini antara lain: abu sekam padi, silika
gel termodifikasi ligan difenilkarbazon (Si-
DPZon), CrCls, HCl, NaOH, NaEDTA, HNO;,
aquades, dan kertas saring.

Peralatan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian
ini adalah peralatan gelas (erlenmeyer, gelas ukur,
kaca arloji, gelas beker, labu ukur, pipet tetes,
pipet volume, batang pengaduk), pengaduk
magnetik, desikator, pH meter, ayakan 250 um,
plastik klip,bola hisap, tatif, klem, spatula, hot
plate, neraca analitik dan cawan porselin dan AAS.

CaraKerja
Penentuan Keasaman Permukaan Adsorben
Sebanyak 0,1 gram adsorben Si-DPZon
yang sudah dikeringkan dalam desikator lalu
masing-masing  dimasukan  kedalam  dua
erlenmeyer 50 mL kemudian ditambahkan masing-
masing 10 mL NaOH 0,1M, selanjutnya
erlenmeyer ditutup rapat dan diaduk selama 1 jam
pada temperatur kamar. Perlakuan yang sama juga
dilakukan pada larutan blanko yang hanya
mengandung 10 mL larutan NaOH 0,1M. Setelah 1
jam larutan disaring menggunakan kertas saring
dan residunya dibilas dengan menggunakan
aguades. Filtrat ditambahkan 2 tetes indikator pp
lalu dititrasi dengan larutan standar HCl 0,1M
yang sudah dibakukan.



Penentuan pH Optimum Adsorps Cr(l11)

Ke daam 7 buah erlemeyer 50 mL,
dimasukkan masing-masing 0,1 g Si-DPZon dan
ditambahkan 20,0 mL larutan Cr(I1l) 200 ppm
dengan pH larutan masing-masing 1, 2, 3, 4, 5, 6,
dan 7. Penetapan pH dilakukan dengan
penambahan NaOH dan HNO3. Larutan kontrol
dibuat dengan memasukkan 20 mL larutan Cr(111)
200 ppm ke dalam erlenmeyer 50 mL, bertujuan
untuk mengoreksi kesalahan adsorpsi  Cr(ll1)
dengan kertas saring. Pengaturan pH larutan
Cr(l1) dilakukan dengan cara penambahan
sgjumlah tertentu asam atau basa. Semua
campuran dan larutan kontrol diaduk dengan
pengaduk magnet selama 1 jam,kemudian disaring
untuk menentukan konsentrasi Cr(I11) yang tersisa
dengan menggunakan SSA pada panjang
gelombang 669 nm. Nilai adsorpsi yang diperoleh,
dimasukan dalam persamaan regresi linier Cr(l11)
untuk mendapatkan konsentrasi Cr(ll1) dalam
filtrat.

Penentuan Waktu Optimum Adsorpsi Cr(l11)

Ke dalam 8 buah erlenmeyer 50 mL
dimasukan masing-masing 0,1 g Si-PDZon dan
ditambahkan masing-masing 20 mL larutan Cr(l11)
dengan pH optimum yang diperoleh. Campuran
diaduk dengan pengaduk magnet dengan
kecepatan 200 rpm selama masing-masing 5, 10,
15, 20, 30, 40, 50, dan 60 menit. Campuran
kemudian disaring dan filtratnya diambil untuk
dianalisis menggunakan SSA.

Nilai adsorpsi yang diperoleh dimasukan
dalam persamaan regresi linier Cr(ll1) untuk
mendapatkan konsentrasi  Cr(I1l) pada masing-
masing filtrat. Waktu kontak optimum dapat
diketahui dengan membuat grafik antara
banyaknya Cr(l11) yang diserap (mg/g) dan waktu
interaksi (menit), yaitu waktu adsorps minimum
menyerap Cr(I1l) secara maksimum (Mahmoud,
2007).

Penentuan | soterm Adsorpsi

Ke daam 7 buah erlenmeyer 50 mL
dimasukkan masing-masing 0,1 g Si-PDZondan
ditambahkan 20,0 mL larutan Cr(lll) dengan
konsentrasi berturut-turut 200, 300, 400, 500, 750,
1000, dan 1200 ppm, kemudian diinteraksikan
selama waktu kontak dan setimbang pada pH
optimumnya dengan kecepatan pengadukan 200
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rpm pada temperatur kamar. Dengan kondisi yang
sama, juga diperlakukan untuk larutan kontrol.

Pola isoterm adsorpsi diperoleh dengan
membuat grafik hubungan antara konsentras
logam Cr(ll1) dalam larutan pada kesetimbangan
terhadap berat Cr(l1l) yang terserap per gram
sampel. Data pola isoterm adsorpsi diterapkan ke
dua model isoterm yang digunakan yaitu Langmuir
dan Freundlich.

Desorpsi Sekuensial

Ke dalam erlenmeyer 200 mL 2 g
adsorben Si-DPZon dimasukkan masing-masing
100,0 mL larutan Cr(I1l) dengan konsentrasi dan
pH optimum yang diperoleh. Kedua erlenmeyer
diaduk selama waktu setimbang dengan kecepatan
200 rpm.Campuran sdanjutnya disaring dan
residunya dikeringkan dibawah udara atsmofer.
Logam krom vyang terserap pada adsorben
kemudian dielusi desorpsi sekuensial.Residu dari
erlenmeyer satu dimasukkan ke dalam erlenmeyer
dan direndam dengan 100 mL akuades. Campuran
kemudian diaduk selama 60 menit dan disaring,
filtratnya dianalisis dengan SSA, sedangkan
residunya direndam kembali dengan 100 mL HCl
1 M sambil diaduk selama 60 menit. Perlakuan
yang sama dilakukan untuk larutan CH;COONa
dan NaEDTA 1 M. Campuran disaring, filtrat
yang diperolendi analisis dengan SSA untung
mengetahui  banyaknya Cr(lll) yang terlepas.
Persentase logam Cr(l1l) yang terekstrak oleh
setiap pelarut dihitung dengan membandingkan
jumlah Cr(l11) yang terlepas dengan jumlah Cr(l11)
yang terikat (awal).

HASIL DAN PEMBAHASAN

K easaman Permukaan Adsorben

Penentuan keasaman permukaan adsorben
silika gel termodifikas difenil-karbazon dilakukan
dengan caratitrasi asam basa. Situs-situs asam dari
adsorben direaksikan dengan NaOH berlebih dan
sisa OH" yang tidak bereaksi dengan situs-situs
asam dari adsorben ditentukan dengan titras
menggunakan HCl 0,1M. Keasaman adsorben
dihitung dari selisih jumlah HCl untuk mentitrasi
blanko dengan jumlah HCI untuk titrasi adsorben.
Sehinga diketahui bahwa adsorben Si-DPZon
mempunyai keasaman permukaan sebesar 2,9836
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mmol/gram dengan jumlah situs aktifnya sebesar
17,9672 x 10%atom/gram.

pH Optimum Adsorpsi Cr(I11)

Pengaruh pH terhadap adsorpsi Cr(lll)
pada adsorben Si-DPZon dipelgari  dengan
menginteraksikan adsorben dengan larutan Cr(I11)
pada pH 1, 2, 3, 4, 5, 6, dan 7.Hasi| penelitian
menunjukan bahwa jumlah Cr(I1l) yang terserap
pada adsorben sangat dipengaruhi oleh pH, seperti
terlihat pada Gambar 1.
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Gambar 1. Kurva pengaruh pH dengan jumlah
Cr(I11) yang terserap pada adsorben Si-
DPZon

Gambar 1 menunjukan bahwa pH
optimum yang didapat dari adsorpsi Cr(lll) pada
adsorben adalah pada pH 3 dengan jumlah Cr(l11)
yang terserap pada adsorben Si-DPZon sebesar
16,7590 mg/g. Pada pH < 3 dan pH 4-7 jumlah
Cr(ll1l) yang terserap cenderung menurun,
karenadipengaruhi oleh spesiai pada larutan yang
kondisinya semakin tidak stabil ditandai dengan
terbentuknya endapan pada filtrat.Spesias Cr
dalam perairan sangat dipengaruhi oleh pH. Pada
pH 1-3 dalam larutan dominan dalam bentuk Cr**,
sedangkan pada pH diatas 3 Cr dominan berada
dalam bentuk Cr(OH)," dan untuk pH diatas 5 Cr
sudah mulai membentuk endapan Cr(OH)s (Yun,
2001).

Waktu Kontak Optimum Adsorpsi Cr(I11)
Waktu kontak optimum merupakan waktu
minimum yang dibutuhkan adsorben silika gel
termodifikasi ligan difenilkarbazon dalam
menyerap Cr(111) secara maksimum. Penentuan
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waktu kontak optimum dilakukan pada kondisi pH
3 dengan memvariasikan waktu interaksi Si-
DPZon dengan larutan Cr(I11) yaitu 5, 10, 15, 20,
30, 40, 50 dan 60 menit. Pengaruh waktu interaksi
terhadap jumlah Cr(I11) yang terserap oleh masing-
masing adsorben seperti terlihat pada Gambar 2.
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Gambar 2. Grafik  pengaruh  waktu interaksi
dengan jumlah Cr(lll) yang terserap
pada adsorben Si-DPZon

Grafik Gambar 2 menunjukan bahwa
adsorben Si-DPZon memiliki  waktu kontak
optimum 30 menit, dan sebelum tercapai waktu
optimum jumlah Cr(l11) yang terserap lebih rendah
daripada kondisi optimumnyakarena Cr(l11l) yang
teradsorps terlepas. Terlepasnya Cr(I1l) dengan
mudah pada adsorben disebabkan oleh interaksi
fiskk yang bersifat sangat lemah. Jumlah Cr(l1l)
yang terserap pada adsorben dlika ge
termodifikasi ligan difenilkarbazon pada waktu 30
menit adalah sebesar 25,8063 mg/g (Widihati,
2008).

Persamaan | soterm Adsorpsi

Varias konsentrasi Cr(ll1l)  yang
diinteraksikan  dengan  adsorben  Si-DPZon
dilakukan untuk mengetahui isoterm dan kapasitas
adsorpsi. Data yang diperoleh diterapkan kedalam
persamaanisoterm Freundlich dan isoterm adsorpsi
Langmuir dengan variasi konsentrasi yaitu 200,
300, 400, 500, 750, 1000, dan 1200ppm.Adsorpsi
Cr(I11) pada adsorben silika gel termodifikasi ligan
difenilkarbazon dilakukan pada pH 3 dengan
waktu kontak 30 menit. Variasi konsentrasi Cr(l11)
terhadap banyaknya Cr(l11) yang teradsorpsi seperti
terlihat pada Gambar 3.
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Gambar 3. Grafik antarajumlah Cr(I11) yang
terserap (mg/g) terhadap varias
konsentrasi Cr(l11) pada adsorben silika
gel termodifikasi difenilkarbazon

(mg/L)

Gambar 3 menunjukan bahwa dengan
bertambahnya konsentrasi absorbat yang di
interasikan, maka jumlah logam Cr(Ill) yang
terserap tiap gram adsorben semakin bertambah
sampai titik optimum. Jumlah logam Cr(I1l) yang
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adsorpsi, maka adsorpsi Cr(Ill) pada silika gel
yang termodifikasi ligan difenilkarbazon dapat
diketahui. Pola isoterm adsorpsi Cr(l1l) pada
adsorben  silika gel  termodifikass  ligan
difenilkarbazon cenderung mengikuti pola isoterm
Freundlich. Isoterm adsorpsi Freundlich memiliki
nila kapasitas yang lebih besar dari Isoterm
Adsorpsi Langmuir. Persamaan isotermis adsorps
Freundlich memiliki nila R* mendekati 1 yaitu
0,8266. Ha ini menunjukan adsorpsi untuk
persamaan isotermis adsorpsi Freundlich terjadi
secara fislkka dan situs adsorbennya dominan
berpori atau bersifat heterogen (Pope, 2004).

Desorps Sekuensial

Desorpsi sekuensial terhadap Cr(111) yang
terserap pada adsorbenSi-DPZon bertujuan untuk
mengetahui jenis interaks yang terjadi pada Cr(111)
dalam adsorben. Desorpsi sekuensial dilakukan
secara bertahap menggunakan aquades, HCI 1M,
CH3;COONa 1M, dan NaEDTA 1M. Hasil yang
diperoleh dipaparkan pada Tabel 1.

Tabe 1 menunjukan jumlah Cr(l11) yang

teradsorpsi per gram adsorben silika Si-DPZon  dapat  didesorpsi  relatif  lebih banyak
mencapai nilai optimum pada konsentrasi awal ~ menggunakan aquades dibandingkan desorpsi pada
Cr(Ilf) 750 ppm dengan jumlah Cr(lll) yang HCI,CH;COONa dan N&EDTA. Had ini
terserap sebesar 54,6639 mg/g. mengindikasikan bahwa mekanisme interaks
Penentuan pola isoterm adsorps pada  antara Cr(lll) dengan adsorben relatif dominan
adsorben  silika gel termodifikas  ligan  melalui ikatan fisika (ikatan hidrogen dan ikatan
difenilkarbazon ditentukan melaui pendekatan  van der Waals)dibandingkan interaksi lainnya
menggunakan  persamaan  isoterm  adsorps  (Sekhar, dkk., 2003).
Langmuir dan Freundlich. Berdasarkan nilai
korelas linier (R?) dari kedua kurva isoterm
Tabel 1. Datahasil desorpsi sekuensial Cr(I11) dari silika gel termodifikasi ligan difenilkarbazon
C A \ B C T pH Zat Jumlah
Cr(I11) yang
terdesorps
(ppm) (gram)  (ppm)  (d) (%)
593,502 0,5202 30 2 13,4705 60 3,060 Aquades 13,6179
593,502 1964 30 2 52,512 60 3,060 HCI 8,847
593502 0,0537 30 2 0,9973 60 3,060 CH3;COONa 0,1680
593,502 0,0445 30 2 0,7513 60 3,060 NaEDTA 0,1265
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SIMPULAN DAN SARAN

Simpulan

Berdasarkan dari pendlitian yang telah
dilakukan, kondisi optimum adsorpsi Cr(Il1) pada
adsorben  silika gel  termodifikas  ligan
difenilkarbazon terjadi pada pH 3 dan waktu
interaksi 30 menit. Adsorpsi Cr(l11) pada adsorben
silika gel termodifikasi ligan difenilkarbazon
cenderung mengikuti pola isoterm Freundlich
dengan nilai R? 0,8266.Interaksi yang terjadi pada
adsorpsi  Cr(lll) dari adsorben silika gd
termodifikasi  ligan difenilkarbazon dominan
melalui interaks fisika (ikatan van der Walls dan
ikatan hidrogen), dibandingkan interaksi lainnya.

Saran

Berdasarkan dari hasil penelitian, maka
dapat disarankan agar melakukan penelitian lebih
lanjut tentang adsorpsi Cr(I1l) yang terdesorps
dengan memvariasikan waktu agar diketahui
kondisi optimum jumlah adsorpsi secara
kuantitatif. Selanjutnya pengujian adsorps hisa
dengan menggunakan logam yang lain.
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