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ABSTRAK
SINTESIS DAN KARAKTERISASI LEMPUNG MAGNETIK
(Mg/Al-Fe HYDROTALCITE) SERTA APLIKASINYA SEBAGAI
ADSORBEN ASAM FULVAT
Oleh:

lrwan Agung Saputro
11630020

Sintesis lempung magnetik (Mg/Al-Fe Hydrotalcite) serta aplikasinya
sebagai adsorben asam fulvat telah dilakukan. Mg/Al-Fe Hydrotalcite disintesis
dengan cara mereaksikan larutan FeCl,.6H,O dan FeSO,.7H,O (1:1) dengan
Mg(NOs3),.6H,O dan AI(NO3)3.9H,0 (2:1) menggunakan metode kopresipitasi
serempak pada interval pH 10-13. Kajian sintesis meliputi kajian karakteristik
padatan hasil sintesis menggunakan difraktometer sinar-X dan spektrometer FTIR,
uji kemagnetan Mg/Al-Fe Hydrotalcite menggunakan medan magnet luar serta uji
kestabilan Mg/Al-Fe Hydrotalcite dalam berbagai pH medium. Asam fulvat
diisolasi menggunakan larutan metanol dan dikarakterisasi menggunakan
spektroskopi FTIR. Kajian adsorpsi dan desorsi asam fulvat dipelajari dengan
mengkaji kinetika adsorpsi asam fulvat olenh Mg/Al-Fe Hydrotalcite serta
pengaruh waktu terhadap konsentrasi asam fulvat terdesorpsi dari Mg/Al-Fe
Hydrotalcite.

Hasil karakterisasi menunjukkan karakteristik puncak serta gugus fungsi
Mg/Al-Fe Hydrotalcite dalam difraktogram sinar-X dan spektra FTIR. Kestabilan
Mg/Al-Fe Hydrotalcite cenderung stabil pada pH di atas 3. Berdasarkan data
spektra FTIR, asam fulvat Teluk Panji memiliki gugus fungsi utama yaitu —
COOH (alifatik dan aromatik) dan gugus —OH fenolat. Hasil pola adsorpsi asam
fuvat oleh Mg/Al-Fe Hydrotalcite merupakan kinetika reaksi orde satu yang
mencapai kesetimbangan dengan konstanta laju reaksi (ki) sebesar 24 x 10
menit™. Hasil karakterisasi pasca adsorpsi menunjukkan bahwa asam fulvat
masuk ke dalam antar lapis Mg/Al-Fe Hydrotalcite yang dibuktikan dengan
peningkatan harga basal spacing pada dos yang merupakan karakteristik dari
hydrotalcite. Pengaruh waktu terhadap konsentrasi asam fulvat terdesorpsi
menunjukkan asam fulvat mampu terdesorpsi dari Mg/Al-Fe Hydrotalcite sebesar
82,83% atau sebesar 18,52 mg/L dari konsentrasi total 22,3556 mg/L.

Kata kunci: Mg/Al-Fe Hydrotalcite, Adsorpsi, desorpsi, asam fulvat.
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BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Lempung merupakan material yang telah banyak dimanfaatkan oleh
manusia. Lempung mempunyai ciri dalam kondisi basah akan menjadi liat dan
jika dipanaskan akan menjadi kering. Lempung merupakan salah satu mineral
dengan berbagai aplikasi yang luas seperti keramik, material bangunan, dan juga
dalam bidang kimia mempunyai peranan yang penting Kkhususnya sebagai
adsorben. (Jai, 2002). Lempung dikelompokkan menjadi dua kelompok yaitu
lempung kationik dan lempung anionik. Lempung kationik banyak ditemukan di
alam, sedangkan lempung anionik jarang ditemukan di alam, tetapi dapat
disintesis.

Menurut Jai (2002), lempung anionik mempunyai kemampuan mengikat
anion pada struktur lapisan lebih besar daripada lempung kation. Hydrotalcite
termasuk dalam jenis lempung anionik. Hydrotalcite memiliki sifat yang istimewa
karena mampu berperan sebagai penukar ion, mempunyai luas permukaan yang
besar, dan memiliki sifat memory effect. Hydrotalcite dapat digunakan sebagai
adsorben senyawa anorganik maupun senyawa organik karena memiliki
kemampuan yang baik untuk memisahkan partikel-partikel koloid dengan ukuran
yang sangat halus. Prinsip kerjanya melalui pertukaran ion pada permukaan
adsorben maupun pada bidang antar lapisnya dengan senyawa yang ingin

diadsorpsi (Xiao dkk., 2011).



Bagian antar lapis hydrotalcite berisi anion dan air yang bersifat bebas
berpindah dengan cara memutus ikatannya dan membentuk ikatan baru. Air yang
mengisi bagian antar lapis tersebut dapat dieliminasi tanpa merusak struktur inti
dari hydrotalcite. Muatan negatif anion tersebut dapat mengalami pertukaran
anion secara reversibel (Bish, dalam Wasis 2013). Kemampuan suatu bahan untuk
diregenerasi merupakan faktor yang perlu dipertimbangkan saat proses sintesis.
Sebagian besar bahan sintetik sulit diregenerasi sehingga dapat berpengaruh
terhadap lingkungan. Bahan yang mampu diregenerasi akan memberikan nilai
ekonomi yang tinggi. Penggunaan material yang bersifat reversibel akan
mengurangi polutan akibat limbah produksi serta mengurangi konsumsi energi,
dengan kata lain turut berpartisipasi dalam mewujudkan prinsip green chemistry.

Hydrotalcite merupakan adsorben yang baik dalam perairan sehingga sering
digunakan dalam proses pengolahan air bersih, khususnya perairan yang memiliki
kandungan senyawa organik tinggi. Air gambut merupakan perairan yang
memiliki kadar senyawa organik terlarut sangat tinggi berkisar antara 243-290
mg/L, sedangkan ambang batas maksimum zat organik dalam air konsumtif
adalah 10 mg/L. Air gambut memiliki ciri-ciri umum yaitu intensitas warna yang
tinggi (kuning atau merah kecokelatan), pH rendah antara 3-5, rasanya masam,
serta rendahnya konsentrasi partikel dan kation (Elfiana, 2012).

Warna keruh pada air gambut disebabkan oleh senyawa-senyawa humus
yang terkandung di dalam air tersebut. Kandungan senyawa humus yang terdapat
pada air gambut adalah asam humat, asam fulvat, dan humin. Senyawa humus ini

yang menyebabkan warna yang khas terhadap air gambut yakni kuning sampai



cokelat kemerah-merahan. Senyawa humus terbentuk dari dekomposisi zat
organik alami yaitu senyawa humus seperti lignin, tanin, dan asam organik
lainnya (Effendi, 2006).

Asarn fulvat adalah fraksi dari senyawa humat dengan bobot molekul yang
kecil, senyawa rantai pendek, berwarna kuning, larut dalam asam maupun basa
(Supriyati, 2007). Asam fulvat keberadaannya di perairan dapat menjadi faktor
penurunan kualitas air, karena dapat menyebabkan rasa asam yang tidak enak
serta warna yang keruh pada perairan. Sifat asam fulvat yang sangat reaktif dalam
mengadsorpsi logam-logam di perairan juga menjadi indikator bahwa di dalam
sistem perairan tersebut telah terjadi akumulasi logam-logam berat.

Asam fulvat merupakan bahan makromolekul polielektrolit yang memiliki
gugus fungsional -COOH, -OH fenolat maupun -OH alkoholat seperti asam
humat, tapi jJumlah gugus —COOH jauh lebih tinggi (Pettit, 2006). Penelitian pada
tahun 1980 yang dilakukan oleh peneliti US menjelaskan bahwa reaksi antara
klorin dan asam fulvat serta alga dengan kadar Cl 10 mg/L dapat membentuk
senyawa kloro-organik yang bersifat karsinogen (Anna dkk., 2011). Hasil
penelitian tersebut menunjukkan bahwa keberadaan asam fulvat di perairan sangat
berbahaya sehingga perlu dilakukan treatment untuk mengisolasi asam fulvat dari
badan air.

Usaha untuk meminimalkan kandungan asam fulvat dalam perairan
merupakan langkah yang sangat penting untuk dilakukan. Metode yang paling
umum digunakan untuk menghilangkan asam fulvat adalah metode isolasi.

Namun, metode tersebut sangat sulit dilakukan dan justru akan mencemari



lingkungan karena diperlukan beberapa reagent kimia untuk melakukannya
seperti NaOH dan HCI.

Metode lain yang dapat digunakan dan tidak memiliki banyak risiko adalah
metode adsorpsi menggunakan lempung anionik Mg/Al Hydrotalcite. Namun
Mg/Al Hydrotalcite tidak dapat mengadsorpsi dengan cepat sehingga perlu
dilakukan modifikasi terhadap material ini. Ardhayanti (2014) melaporkan bahwa
penambahan  magnetit dalam  Mg/Al-hydrotalcite  dapat meningkatkan
kemampuannya sebagai adsorben dalam mengadsorp zat warna NB dan yellow
F3G. Dame (2013) juga melaporkan telah membuat komposit magnetit-Mg/Al
Hydrotalcite menggunakan metode kopresipitasi. Penambahan gugus magnetit
menyebabkan adsorben bersifat magnetik sehingga pemisahan antara adsorben
dan adsorbat pasca adsorpsi dapat dilakukan dengan bantuan medan magnet
eksternal.

Pada penelitian ini, Mg/Al Hydrotalcite dimodifikasi dengan penambahan
ion Fe?* dan Fe** menggunakan metode kopresipitasi serempak. Hasilnya adalah
adsorben Mg/Al-Fe Hydrotalcite yang diharapkan tidak hanya memiliki
kemampuan adsorpsi yang baik tetapi juga memiliki sifat magnet sehingga proses
pemisahan adsorben dan adsorbat pasca adsorpsi dapat menggunakan medan
magnet eksternal. Kajian lain yang dilakukan dalam penelitian ini adalah
pengaruh penambahan senyawa yang bersifat magnetik pada lempung sintetik
hydrotalcite, kinetika adsorpsi lempung magnetik terhadap asam fulvat, dan

desorpsi asam fulvat dari lempung sintetik hydrotalcite.



B. Batasan Masalah
Agar penelitian ini tidak meluas dalam pembahasannya, maka diambil
batasan masalah sebagai berikut:

1. Sintesis Mg/Al-Fe Hydrotalcite menggunakan metode kopresipitasi serempak
pada interval pH 10-13 dilanjutkan proses hidrotermal pada temperatur 110 °C
selama 5 jam.

2. Karakterisasi lempung sintetis Mg/Al-Fe Hydrotalcite menggunakan
instrumen FT-IR dan XRD.

3. Metode yang digunakan untuk mengisolasi asam fulvat adalah metode
ekstraksi menggunakan pelarut metanol dan hasilnya dikarakterisasi
menggunakan FTIR.

4. Kajian interaksi asam fulvat dengan Mg/Al-Fe Hydrotalcite dibatasi pada
kajian kinetika adsorpsi dan desorpsi.

5. Proses pemisahan antara adsorben dan filtrat hasil interaksi dilakukan

menggunakan medan magnet eksternal untuk menjerat adsorben.

C. Rumusan Masalah
Dari uraian di atas, dapat dibuat rumusan masalah sebagai berikut:
1. Bagaimana karakteristik Mg/Al-Fe Hydrotalcite hasil sintesis menggunakan
FTIR dan XRD?
2. Bagaimana karakteristik asam fulvat hasil ekstraksi menggunakan FTIR?
3. Bagaimana kinetika adsorpsi dan desorpsi asam fulvat oleh lempung magnetik

Mg/Al-Fe Hydrotalcite?



4. Bagaimana pengaruh medan magnet eksternal terhadap pemisahan adsorben

dan adsorbat pasca adsorpsi.

D. Tujuan Penelitian
Berdasarkan perumusan masalah di atas, maka tujuan penelitian ini adalah:
1. Mengetahui karakteristik Mg/Al-Fe Hydrotalcite hasil sintesis menggunakan
FTIR dan XRD.
2. Mengetahui karakteristik asam fulvat hasil ekstraksi menggunakan FTIR.
3. Mempelajari kinetika adsorpsi dan desorpsi asam fulvat oleh lempung
magnetik Mg/Al-Fe Hydrotalcite.
4. Mengetahui pengaruh medan magnet eksternal terhadap pemisahan adsorben

dan adsorbat pasca adsorpsi.

E. Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi tentang material
yang ramah lingkungan sebagai adsorben asam fulvat pada perairan gambut.
Selain itu, hasil penelitian ini juga diharapkan dapat mengatasi masalah air bersih

di wilayah-wilayah bergambut seperti Sumatera dan Kalimantan.



BABV
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan yang dilakukan, maka dapat
ditarik kesimpulan sebagai beriku:

1. Hasil XRD padatan Mg/Al-Fe Hydrotalcite menunjukkan puncak-puncak
utama yang khas pada sudut difraksi 11,33°, 33,21° dan 35,63°. Sedangkan
spektra FTIR menunjukkan adanya ikatan Mg-OH, Al-OH dan Fe-OH serta
adanya anion nitrat yang mengisi antar lapisnya.

2. Hasil FTIR asam fulvat menunjukkan bahwa asam fulvat hasil isolasi
memiliki gugus aktif -COOH dan —OH fenolat maupun alkoholat.

3. Adsorpsi asam fulvat oleh Mg/Al-Fe Hydrotalcite merupakan kinetika reaksi
orde satu yang mencapai kesetimbangan dengan konstanta laju reaksi (ki)
sebesar 2,4x 10 menit™. Desorpsi asam fulvat dari Mg/Al-Fe Hydrotalcite
yang mulai konstan pada menit ke-240 dan memiliki nilai persen desorpsi
sebesar 82,23% atau 18,52 mg/L dari konsentrasi total sebesar 22,35 mg/L

4. Asam fulvat teradsorpsi ke dalam antar lapis hydrotalcite ditunjukkan dengan
peningkatan harga basal spacing dgosz yang merupakan karakteristik dari
hydrotalcite.

5. Hasil pengujian magnet eksternal menunjukkan hasil bahwa material Mg/Al-
Fe Hydrotalcite hasil sintesis memiliki sifat magnetik, sehingga pemisahan
antara adsorben dan larutan adsorbat pasca adsorpsi dapat dilakukan

menggunakan bantuan medan magnet eksternal.
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B. Saran
Dengan berbagai keterbatasan dalam penelitian yang telah dilakukan, maka
untuk pengembangan lebih lanjut disarankan untuk kelanjutan penelitian berikut:

1. Perlu dilakukan pemurnian terhadap asam fulvat menggunakan kolom XAD-8
| XAD-7.

2. Perlu dikembangkan lebih lanjut aplikasi Mg/Al-Fe Hydrotalcite, seperti
dilakukan imobilisasi agar pemisahan antara adsorben dan adsorbat pasca
adsorpsi semakin mudah.

3. Kajian kapasitas adsorpsi Mg/Al-Fe Hydrotalcite terhadap asam fulvat perlu

dilakukan.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Padatan Mg/Al-Fe Hydrotalcite saat didekatkan dengan medan
magnet eksternal.

Lampiran 2. Standar JCPDS Mg/Al-Hydrotalcite

| (MgU.bbd AlU.333 J(UH J2 (L U3 0167 (HZU JU.S
Magnesium Aluminum Hydroxide Carbonate Hydrate
] Ref: Calculated from ICSD using POWD-12++
Ref: Bellotto, M et al.. J. Phys. Chem., 100, 8527 [1996]
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Lampiran 3. Standar JCPDS Magnetit (Fe3O,)

Fe304
Iron Oxide
Ref: Calculated from ICSD using POWD-12++

Ref: 0Reilly, W., Acta Crystallogr., Sec. B, 24, 422 (1368)
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Lampiran 4. Standar JCPDS Geothit (FeO(OH))

FeO(OH]
Iron Oxzide Hydroxide
| Ref: Calculated from ICSD using POWD-12++. (1997)
Ref: Hazemann, J.L.. Berar, J.F.. Manceau, & . Matenals Science Forum, 79, 821 [1991)
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Lampiran 5. Difraktogram Sinar-X Mg/Al-Fe Hydrotalcite sebelum adsorpsi
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X Mg/Al-Fe Hydrotalcite pasca adsorpsi

Lampiran 6. Difraktogram sinar
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Lampiran 7. Spektrum FTIR Padatan Mg/Al-Fe Hydrotalcite Sebelum Adsorpsi
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Lampiran 8. Spektrum FTIR Padatan Mg/Al-Fe Hydrotalcite Pasca Adsorpsi
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Lampiran 9. Spektrum Asam Fulvat
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Lampiran 10. Spektra Asam Fulvat Hasil Isolasi (A) Baddi dkk., (2014) dan (B)
Stevenson (1982)

40 -

2T 1

30

4000 3500



Lampiran 11. Uv-Visibel asam Fulvat.

1. Uv-Visibel penelitian ini
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3 -
ABS
225 -
15 -
0.75 -
0 . : —
300 400 500 600
WL ABS WL ABS WL ABS WL ABS
300 3 380 1,35 460 0,352 540 0,09
305 3 385 1,215 465 0,324 545 0,084
310 3 390 1,104 470 0,297 550 0,078
315 3 395 1,002 475 0,273 555 0,072
320 3 400 0,911 480 0,249 560 0,067
325 3 405 0,83 485 0,228 565 0,062
330 3 410 0,762 490 0,209 570 0,057
335 3 415 0,699 495 0,19 575 0,052
340 3 420 0,644 500 0,173 580 0,048
345 3 425 0,596 505 0,159 585 0,045
350 3 430 0,553 510 0,146 590 0,043
355 2,553 435 0,513 515 0,134 595 0,04
360 2,222 440 0,478 520 0,123 600 0,038
365 1,979 445 0,445 525 0,113
370 1,76 450 0,413 530 0,105
375 1,564 455 0,382 535 0,097
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Lampiran 12. Perhitungan untuk metode analisis adisi standar tunggal
Berdasarkan hukum Lambert-Beer maka besarnya konsentrasi sampel asam
fulvat dapat dihitung menurut persamaan berikut :

Astd _ a.b.cstd
AT a.b.c:

Yang dapat dimodifikasi menjadi :

i Cstd (AT —_— Astd)
Csampel - Astd

Dimana :
Csampel - Konsentrasi sampel asam fulvat dalam larutan (mg/L)

Csa : Konsentrasi standar asam fulvat (mg/L)
At :absorbansi sampel asam fulvat + standar

Aqq : Absorbansi standar
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Lampiran 13. Prosedur penentuan konsentrasi asam fulvat dengan menggunakan
metode analisis standar adisi tunggal

Diambil 10 mL larutan standar asam fulvat 50 mg/L, kemudian dilarutkan
dengan 10 mL akuades. Larutan tersebut digunakan sebagai larutan standar untuk
mengetahui harga absorbansi standar (Asq) dan konsentrasi standar (Csg). Untuk
mengetahui absorbansi total (Ar) dilakukan dengan cara melarutkan 4 mL sampel
asam fulvat dengan 10 mL larutan standar asam fulvat dengan konsentrasi 50
mg/L serta ditambahkan dengan 6 mL akuades. Larutan tersebut dianalisis
menggunakan spektrometer Uv-Visibel pada panjang gelombang 400 nm. Dengan
rumus perhitungan pada lampiran 12 dapat ditentukan besarnya konsentrasi asam

fulvat dalam larutan.
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Lampiran 14. Tabel Kestabilan Mg/Al-Fe Hydrotalcite terhadap pH

Variasi Ph Mg/Al-FeHTawal Mg/Al-Fe HTakhir  Kestabilan Mg/Al-Fe HT
(9) (9) (%)

0 0 0 0
1,471 0,2020 0,0871 43,07
3,210 0,2022 0,1512 74,85
5,120 0,2018 0,1621 80,28
7,090 0,2008 0,1611 80,23
9,370 0,2011 0,1741 86,67
11,05 0,2011 0,1721 86,01
13,16 0,2005 0,1623 80,94

Rumus :

Kestabilan = Berat adsorben akhir x 100 %

Berat adsorben awal

Dari data di atas dibuat grafik kestabilan Mg/Al-Fe Hydrotalcite lawan variasi pH
sebagai berikut :

sisa Mg/Al-Fe Hydrotalcite (%)
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40
30
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Lampiran 15. Tabel Interaksi Asam Fulvat oleh Mg/Al-Fe Hydrotalcite terhadap
variasi waktu.

A. Tabel Orde reaksi satu, dua dan tiga

t(s) Ln(CA) 1/CA 1/2(CA)*
0 -8,360 4308 9281000
5 -8,530 5084 12920000
20 -8,630 5648 15950000
30 -8,690 5981 17880000

120 -8,890 7262 26370000

180 -9,040 8470 35870000

360 -9,350 11550 66750000

380 -9,560 14310 102500000

Persamaan reaksi linear orde satu: In[A] = -kt + In[A]o

y =a.Xx + b, di mana y = -0,002x — 8,585

Konstanta laju reaksi (k)
kia =-0,002 5™

K =8,585

kia= 2,79 x 107
B. Tabel Kinetika Orde satu Santosa dan Muzakky

t (s) CAO CA CAO/CA  In(CAO/CA In(CAO/CA/CA t/CA
(mol/L) (mol/L) (mol/L) (mol/L) (mol/L)

5 0,2321 0,0001966 1180 7,073 35960 25420
20 0,2321 0,0001770 1311 7,178 40550 112900
30 0,2321 0,0001671 1388 7,235 43270 179400

120 0,2321 0,0001376 1686 7,429 53960 871500

180 0,2321 0,0001180 1966 7,583 64230 1524000
360 0,2321 8,6546E-05 2682 7,894 91210 4159000
380 0,2321 6,9834E-05 3324 8,108 116100 5441000

Persamaan garis lurus y = 72,53x-3E+06
Maka, kia = 72,53 s



K= 3E+06

K-1a= kia/K = 11,3 X 10-5 S-1

A. Tabel Kinetika Orde satu umum

t(s) CAO0 CA CAJ/CAO In(CA/CADQ)
(mol/L)  (mol/L) (mol/L) (mol/L)

5 0,2321 0,0001971  0,0008474 -7,073

20 0,2321 0,0001771  0,0007627 -7,178

30 0,2321 0,0001672  0,0007203 -7,235
120 0,2321 0,0001383  0,0005932 -7,429
180 0,2321 0,0001184  0,0005086 -7,583
360 0,2321 8,652E-05  0,0003728 -7,894
380 0,2321 6,982E-05  0,0003008 -8,108

Persamaan garis lurus y=-0,0024x-7,1244

Konstanta laju reaksi (k)
=-0,0024 s

-k
K

=7,124

Kya =0,00034 st
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Lampiran 16. Perhitungan konsentrasi awal asam fulvat yang digunakan pada
percobaan desorpsi asam fulvat dari Mg/Al-Fe Hydrotalcite.

Pada percobaan dilakukan interaksi 50 mg/L asam fulvat dengan 0,7 g
Mg/Al-Fe Hydrotalcite. Apabila dianggap asam fulvat dalam larutan teradsorpsi
sempurna maka berat padatan Mg/Al-Fe Hydrotalcite + asam fulvat sebesar 0,75 g
dan diperoleh berat asam fulvat dalam 0,1 g padatan Mg/Al-Fe Hydrotalcite +
asam fulvat sebagai berikut :

X = 0,1gram
0,75gram

x50mg = 6,66mg
Keterangan :
X = berat asam fulvat dalam padatan Mg/Al-Fe Hydrotalcite + asam fulvat.

Karena desorpsi dilakukan dengan penambahan larutan NaOH 0,5 M

sampai 15 mL maka konsentrasi asam fulvat total dalam larutan sebesar :

Y :6,66x%mg/L=22,2ppm
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Lampiran 17. Perhitungan dan data persen desorpsi

Cterdesorpsi
Ctotal

Persen terdesorpsi= x100%

Tabel persen desorpsi dalam bentuk fungsi waktu desorpsi

Waktu (menit)  Persen terdesorpsi (%)

5 69,79
15 72,14
30 74,62
60 77,03

120 81.92
240 82,82

Selanjutnya dibuat grafik persen asam fulvat terdesorpsi lawan waktu dan

diperoleh grafik seperti berikut :

98

93

88

83

%terdesorpsi

78
73

68

T T T T - 1

50 100 150 200 250 300

waktu (menit)

Dari data diatas didapat persen terdesorpsi rata-rata setelah desorpsi konstan

sebesar 82,83%
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