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Abstract

A research on the extraction of lead(Il) ion has been done using emulsion liquid membrane
technique. This research used a laboratory experiment method by using benzoyl acetone as a carrier,
pamﬁgn liquid as the membrane, a solution of nitric acid as an internal phase, Span-80 as surfactant,
and a solution of lead(1l) as the sample solution. This research was conducted to determine the optimum
extraction condition of lead(Il) ions in solution which includes a volume ratio of emulsion to external
phase and extraction capacity of lead(Il) ion by emulsion liquid membrane technique. The volume ratio
of emulsion to external phase used was 1:5, 1:6, 1:7, and 1:8. While the variation of concentration of
lead(I]) used was 220 ppm, 434 ppm, 695 ppm, and 817 ppm. The determination of the concentration
of lead(1l) ions in external phase is done by using a spectrophotometer SpectroDirect. The results of this
research showed that the volume ratio of emulsion to external phase were in the maximum extraction
percentage; 1:6 ratio. Moreover, the concentration of lead(Il) were in maximum extraction percentage
of 220 ppm with extraction percentage of 56.36%.
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Pendahuluan

Timbal (Pb) merupakan salah satu jenis
logam berat yang memiliki tingkat toksisitas
tinggi. Walaupun kandungan timbal di perairan
rendah akan tetapi timbal dapat terakumulasi
di dalam tubuh dan tetap tinggal dalam jangka
waktu yang lama schingga bersifat sebagai
racun (Herlina & Waulandari, 2012). Timbal
dalam tubuh dengan jumlah yang banyak akan
menyebabkan gangguan-gangguan pada organ
tubuh di antaranya yaitu gangguan neurologi
(susunan syaraf), gangguan terhadap fungsi
ginjal, gangguan terhadap sistem reproduksi,
dan gangguan terhadap sistem hemopoitik, serta
gangguan terhadap sistem syaraf (Sudarmaji
dkk., 2006).

Timbal bersumber dari limbah berbagai
macam industri dan juga hasil pembakaran
bahan tambahan (aditif) Pb pada bahan bakar
kendaraan bermotor menghasilkan emisi
Pb. Pb yang bercampur dengan bahan bakar
tersebut akan bercampur dengan oli melalui
proses di dalam mesin dan keluar dari knalpot
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bersama dengan gas buang lainnya (Sudarmaji
dkk., 2006). Logam Pb secara luas digunakan
oleh masyarakat terutama pada industri cat,
bahan pengkilap keramik, bahan insektisida,
pembangkit listrik tenaga panas, industri
pelapisan logam, industri bahan bakar untuk
ditambahkan ke dalam bensin, industri baterai,
pengecoran maupun pemurnian dan industri
kimia lainnya (Safrianti dkk., 2012). Besarnya
manfaat logam timbal khususnya dalam
kebutuhan %erbagai macam industri, maka
perlu dikembangkan metode ektraksi untuk
memperoleh kembali logam tersebut dari
limbah cair. Namun teknik ekstraksi pelarut
biasa akan memerlukan jumlah ekstraktan yang
banyak dan memerlukan waktu yang cukup
lama (Djunaidi & Haris, 2003).

Teknik pemisahan yang masih berkembang
hingga kini adalah teknik yang berdasarkan
membran cair. Teknik emulsi membran cair
dikenal sebagai sistem emulsi ganda. Teknik
ini memberikan jangkauan apliiasi yang luas
dan potensial karena karakteristiknya, seperti
kemudahan dalam pengoperasiannya, biaya
operasional yang relatif lebih murah dan
efisien (tahap ekstraksi dan ekstraksi balik
terjadi dalam satu tahap) dengan keselektifan
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yang tinggi, serta memerlukan waktu ekstraksi
yang cepat (Hamzah dkk., 2011). Teknik ini
telah digunakan oleh banyak peneliti dalam
pemisahan (ekstraksi) berbagai macam jenis
senyawa maupun logam (Basuki, 2008;
Djunaidi dkk., 2010; Gheorge dkk., 2008;
Hadikawuryan, 2005; Hamzah dkk., 2011;
Hartati & Yulianto, 2007; Ismuyanto, 2012;
Kargari dkk., 2004; Kondo & Matsumoto,
1998; Othman dkk., 2006; Praipruke dkk.,
2012; Putrawan, 2012; Sujalmi dkk., 1999;
Tuljannah, 2013; Valenzuela dkk., 2009).
Mekanisme ekstraksi pada teknik membran
cair yaitu molekul atau ion yang akan diekstraksi
mula-mula berada pada fasa eksternal dan akan
berdifusi menuju fasa internal melalui fasa
membran dengan bantuan molekul pembawa
yang terlarut (pengkelat) dalam fasa membran.
Pada Gambar 1 terlihat bahwa pengadukan
ion logam Pb** yang berada pada fasa eksternal
akan bereaksi dengan senyawa pengkelat (zat
pembawa) benzoil aseton pada permukaan
luar fasa membran membentuk kompleks
Pb(benzoil aseton), yang dapat larut dalam fasa
membran. Pengadukan yang terus menerus
mengakibatkan kompleks  yang terbentuk
akan berdifusi menuju fasa internal. Dengan
adanya zat pembebas (asam kuat) di dalam
fasa internal, maka ion Pb* akan dilepaskan
dari senyawa kompleksnya pada permukaan
dalam membran, selanjutnya zat pembawa
benzoil aseton yang telah melepaskan ion Pb*
tersebut akan berdifusi kembali ke permukaan
luar membran untuk membentuk kompleks
yang baru dengan ion Pb* lainnya. Pada proses
ini mengakibatkan konsentrasi kompleks pada
permukaan dalam fasa membran menjadi
sangat kecil sehingga menyebabkan terjadinya
§radien konsentrasi kompleks pada permukaan
uar dan permukaan dalam membran. Keadaan
ini menyebabkan laju difusi kompleks dalam

fasa membran menjadi besar, sehingga
mempercepat laju ekstraksi.
Fasa Internal Fasa Membran Fasa Eksternal
2 H'\ ynil aseton / Ph
Pb:"/ mwlasclon}: \"2 u

Gambar 1. Mekanisme Transfer Ion Timbal(II)
dalam Emulsi Membran Cair (Hamzah dkk.,

2011)

Konsentrasi zat pembawa (pengkelat) pada
teknik ini umumnya cukup tinggi (hingga
20%), sehingga kurang efisien dan relatif tidak
ekonomis. Oleh karena itu, dibutuhkan suatu

pengkelat yang penggunaannya lebih sedikit
dan lebih efisien. Alternatif senyawa pengkelat
yang digunakan adalah benzoil aseton, karena
benzoil aseton dapat membentuk senyawa
kompleks kelat dengan ion timbal(Il) yang
mantap walaupun dengan konsentrasi yang
kecil. Selain itu, jika dilihat dari strukturnya
(Gambar 2) maka senyawa ini memiliki
pasangan elektron yang terletak pada gugus
atom oksigen yang dapat membentuk kompleks
kelat dengan ion logam timbal(Il) dengan
membentuk ikatan kovalen koordinat.

CHj o

O

Gambar 2. Struktur Kimia Benzoil Aseton
(Chemspider, 2008)

Teknik emulsi membran cair sangat
selektif dalam memisahkan ion-ion logam,
terutama dalam menentukan kondisi optimum
ekstrasi suatu logam. Ekstraksi suatu logam
menggunakan  teknik  emulsi membran
cair dipengaruhi oleh beberapa faktor atau
variabel ~yang mendukung, diantaranya
adalah  konsentrasi larutan dalam fasa
internal (Sulaeman dkk., 2006), konsentrasi
zat pembawa (Hamzah, 2002), konsentrasi
surfaktan (Hamzah, 2010), waktu ekstraksi
(Untartiningsih, 2005), perbandingan volume
fasa membran dengan fasa internal (Widodo
& Djunaidi, 2002), laju pengadukan dan lama
waktu pengadukan (Sujalmi  dkk., 1999),
pH fasa eksternal (Djunaidi & Haris, 2003),
perbandingan volume emulsi dengan fasa
eksternal (Santoso dkk., 2007), dan konsentrasi
larutan sampel logam atau senyawa (Tuljannah,
2013). Namun pada penelitian ini, variabel
yang akan digunakan untuk menentukan
kondisi optimum ekstraksi ion timbal(I)
dalam larutan ion timbal(Il) adalah wvariasi
perbandingan volume emulsi dan fasa eksternal
serta variasi konsentrasi ion timbal(II).

Metode

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium
Agroteknologi Fakultas Pertanian Universitas
Tadulako. Peralatan yang digunakan pada
penelitian  ini  yaitu  Spektrofotometer
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spektrodirect “Lovibond”, vial, gelas kimia,
labu ukur, gelas ukur, neraca analitik “Adam”,
spatula, batang pengaduk, Magnetic Stirrer,
wadah plastik, Cimarec Stirring and Hot Plates,
pipet volum, karet pengisap, pipet tetes, statif
dan klem, dan corong pisah. Sedangkan bahan
yang digunakan yaitu kristal Pb(NO;),, larutan
HNO; 2 M, larutan HNO; 0,01 M, reagen Pb-
1, reagen Pb-2, span-80, parafin cair, benzoil
aseton, dan aquades.

Pembuatan emulsi membran cair dilakukan
dengan mencampurkan fasa membran dengan
fasa internal dengan perbandingan 1:1. Fasa
membran mengandung 0,1 gram benzoil
aseton, 15 mL parafin cair dan 1,2 gram span-
80, sedangkan fasa internal mengandung 15 mL
larutan HNOj; 2 M. Proses pembuatan emulsi
dilakukan dengan pengocokan menggunakan
Cimarec stirring and Hotplate pada angka 10
selama 10 menit.

Variasi Perbandingan Volume antara Emulsi
dengan Fasa Eksternal terhadap Persen
Ebestraksi Ion Timbal(1I)

Emulsi yang telah dibuat, selanjutnya
dicampurkan dengan fasa eksternal yang
mengandung larutan ion timbal(II) 500
ppm (pH 2) dengan perbandingan volume
(Vemutsi: Veseernat) yakni 1:5, 1:6, 1:7 dan 1:8.
Kemudian melakukan ekstraksi selama 10
menit menggunakan Cimarec stirring and
Hotplate pada angka 5. Setelah proses ekstraksi,
sisa ion timbal(II) yang masih berada dalam fasa
eksternal diukur konsentrasinya menggunakan
Spectrodirect. Perbandingan volume antara
emulsi dengan fasa eksternal yang dapat
menghasilkan persen ekstraksi maksimum
ion timbal(Il) sebagai kondisi optimum akan
digunakan pada perlakuan selanjutnya yakni
variasi konsentrasi larutan ion timbal(II).

Variasi Konsentrasi Larutan Ion Timbal(Il)
terhadap Persen Ekstraksi Ion Timbal(Il)
Prosedurnya sama dengan  prosedur
sebelumnya yakni dimulai dari pembuatan
emulsi membran cair. Emulsi yang telah dibuat,
selanjutnya dicampurkan dengan fasa eksternal
yang mengandung larutan ion timbal(I)
(pH 2) dengan menggunakan perbandingan
volume antara emulsi dengan fasa eksternal
yang menghasilkan persen ekstraksi maksimum
pada prosedur sebelumnya. Adapun variasi
konsentrasi larutan ion timbal(Il) yang
digunakan yaitu 250 ppm, 500 ppm, 750
ppm, dan 1000 ppm. Kemudian melakukan
ekstraksi selama 10 menit menggunakan
Cimarec stirring and Hotplate pada angka 5.
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Setelah proses ekstraksi, sisa ion timbal(II)
yang masih berada dalam fasa eksternal diukur
konsentrasinya  menggunakan spectrodirect.
Sehingga diperoleh persen ekstraksi maksimum
pada variasi konsentrasi larutan ion timbal(II),
sehingga diperoleh kondisi optimum ekstraksi
ion timbal(Il) menggunakan teknik emulsi
membran cair.

Analisa Data

Penentuan besarnya persen ekstraksi ion
timbal(I) yang berhasil terekstrak ke dalam
fasa membran (parafin cair), maka dilakukan
pengukuran terhadap banyaknya ion timbal(II)
yang masih tersisah dalam fasa eksternal
dengan menggunakan alat Spektrodirect.
Untuk mengetahui besarnya persen ekstraksi
ion timbal(Il) yang diperoleh pada penelitian
ini digunakan persamaan sebagai berikut:

[Pb]awal - [Pb]akhir
[Pb]

%E = x100%

awal

dimana % E = persen ekstraksi; [Pb]..=
konsentrasi awal ion timbal(II) dalam larutan
(fasa eksternal); dan [Pb].u= konsentrasi akhir
ion timbak(IT) dalam larutan (fasa eksternal)

Hasil dan Pembahasan

Data hasil pengukuran konsentrasi Pb(II)
dalam fasa eksternal pada variasi perbandingan
volume antara emulsi dengan fasa eksternal
disajikan pada Tabel 1 sementara data hasil
pengukuran konsentrasi Pb(II) dalam fasa
eksternal pada variasi konsentrasi larutan Pb(II)

disajikan pada Tabel 2.

Variasi Perbandingan Volume antara Emulsi
dengan Fasa Eksternal terhadap  Persen
Ekstraksi Ion Timbal(Il)

Kondisi optimum ekstraksi ion timbal(II)
pada perlakuan ini dapat ditentukan dengan
memvariasikan perbandingan volume antara
emulsi dengan fasa eksternal. Hal-hal yang
dijaga konstan pada perlakuan ini adalah

waktu  ekstraksi, konsentrasi  surfaktan,
pH fasa ckternal, lama waktu emulsifikasi,
serta  kecepatan emulsifikasi. Proses ini

diawali dengan pembuatan emulsi dengan
menggunakan Sorbitan Mono-oleat (Span-
80) sebagai surfaktan. Pemilihan surfaktan
Span-80 pada penelitian ini karena kesesuaian
nilai Hydrophile-Lipophile Balance (HLB)
surfaktan dengan nilai HLB butuh minyak
yang digunakan agar diperoleh emulsi yang
stabil. Parafin cair memiliki nilai HLB
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Tabel 1. Data Hasil Pengukuran Konsentrasi Pb(II) dalam Fasa Eksternal Setelah
Ekstraksi pada Variasi Perbandingan Volume antara Emulsi dengan Fasa Eksternal
terhadap Persen Ekstraksi Ion Timbal(II)

Perbandingan

Volume Emulsi Konsentrasi Ion Pb(II) dalam Rata-rata Persen

No dan Fasa Eksternal Fasa Eksternal (ppm) Ekstraksi (%)
(MLt + M ekseernat)
1 1:5 204 50,48
2 1:6 193 53,15
3 1.7 209 49,27
4 1:8 230 44,17

Tabel 2. Data Hasil Pengukuran Konsentrasi Pb(II) dalam Fasa Eksternal Setelah
Ekstraksi pada Variasi Konsentrasi Larutan Ion Timbal(II) terhadap Persen Ekstraksi

Ion Timbal(II)

Penentuan Kondisi Optimum Ekstraksi lon Timbal(Il) ................

Konsentrasi Larutan

Konsentrasi Ion Pb(IT) dalam

Rata-rata Persen

No Pb(II) Awal Fasa Eksternal (ppm) Ekstraksi (%)
(ppm)
1 220 96 56,36
2 434 204 52,99
3 695 391 43,74
4 817 485 40,64

butuh sebesar 4,0 untuk tipe W/O, sehingga
diperlukan surfaktan yang memiliki nilai HLB
yang mendekati nilai HLB butuh tersebut yakni
surfaktan Span-80 yang memiliki nilai HLB
sebesar 4,3 (Hamzah, 2010). Setelah terbentuk
emulsi, sebanyak 30 mL emulsi dicampurkan
dengan 180 mL larutan Pb(II) 434 ppm
(fasa eksternal), dengan menggunakan pH 2.
Kontrol pH perlu dilakukan pada rentang pH
2-4, karena pada pH larutan di bawah pH 2
dan di atas pH 4 akan menghasilkan transpor
(ekstraksi) tidak begitu baik (Sulaeman
dkk., 2006). Hal ini dimaksudkan agar
difusi kompleks tersebut di dalam membran
berlangsung efektif. Oleh karena itu, ekstraksi
dilakukan pada pH fasa eksternal yang relatif
kecil agar diperoleh persen ekstraksi yang
maksimum. Jika ekstraksi dilakukan pada
pH yang lebih basa, maka persen ekstraksi
yang diperoleh akan dapat mencapai 100%.
Tingginya persen ekstraksi yang diperoleh
bukan karena kesempurnaan ekstraksi namun
disebabkan karena sebelum ekstraksi dilakukan,
sudah banyak ion timbal(II) yang mengendap
sebagai hidroksidanya, schingga sisa ion
timbal(Il) yang masih terlarut dalam larutan
praktis akan terekstraksi sempurna.

Proses dalam pembentukan kompleks,
pada permukaan luar membran melibatkan
pertukaran dua buah hidrogen dengan sebuah

ion timbal(Il) (Gambar 1). Pembentukan
kompleks diawali dengan reaksi antara ion
timbal(Il) yang berada dalam fasa eksternal
dengan benzoil aseton yang berada dalam fasa
membran dan reaksi ini terjadi dipermukaan
luar membran. Kompleks Pb(benzoil aseton),
yang terbentuk kemudian akan berdifusi ke
permukaan dalam membran. Di permukaan
dalam membran, ion Pb* akan dilepaskan
ke dalam fasa internal karena adanya HNO;
dalam fasa internal yang berfungsi sebagai
stripping agent. Benzoil aseton yang terbentuk
kembali dalam fasa membran akan berdifusi ke
permukaan luar membran untuk membentuk
kompleks Pb(benzoil aseton), yang baru.

Selama  proses ekstraksi  berlangsung,
konsentrasi ion timbal(Il) pada fasa eksternal
semakin berkurang sementara konsentrasi
benzoil aseton dalam membran tetap. Keadaan
ini akan mengakibatkan jumlah kompleks
Pb(benzoil aseton), pada permukaan luar fasa
membran berkurang.

Proses ekstraksi pada penelitian  ini
menggunakan laju ekstraksi yang rendah
(pada skala 5 menggunakan Cimarec Stirring
and Hotplates). Campuran yang diperoleh
selanjutnya dimasukkan ke dalam corong pisah,
dan dilakukan pengukuran terhadap kadar ion
Pb(II) yang tersisa pada fasa eksternal, sehingga
persen ekstraksi dapat ditentukan.

107



Volume 3, No. 2, 2014: 104-110

Jurnal Akademika Kimia

Hasil pengukuran konsentrasi yang tersisa
dalam fasa ecksternal ~menunjukkan bahwa
perbandingan volume antara emulsi dengan
fasa eksternal yang memberikan persen
ekstraksi maksimum adalah 1:6 (Tabel 1). Pada
kondisi ini emulsi terdispersi dengan baik di
fasa eksternal. Seluruh butiran emulsi tersebar
merata sehingga menjadikan ~ permukaan
membran luas. Jika permukaan membran luas,
maka fluks akan meningkat. Peningkatan fluks
akan meningkatkan persen ekstraksi (Santoso
dkk., 2007). Kurva tersebut juga menunjukkan
bahwa persen ekstraksi ion  timbal(II)
meningkat dengan bertambahnya V.V, dari
1:8 sampai 1:6. Hal ini disebabkan karena pada
perbandingan V.:Vy, yang lebih kecil dari 1:6,
jumlah fasa internal yang terdapat dalam emulsi
tidak cukup untuk menampung seluruh ion
timbal(II) yang terdapat dalam fasa eksternal.
Pada situasi ini ion timbal(Il) telah mencapai
konsentrasi  kesetimbangannya di  dalam
fasa internal sebelum seluruh ion timbal(II)
berpindah dari fasa eksternal ke fasa internal.
Hal ini didasarkan pada penelitian sebelumnya
bahwa persen ekstraksi ion tembaga(Il)
meningkat dengan bertambahnya V.V, dari
1:9 sampai 1:7. Namun penggunaan V.V,
yang lebih besar dari kondisi optimum yakni
1:5, relatif tidak memberikan peningkatan
persen ekstraksi bahkan persen ekstraksi
cenderung berkurang (Hamzah, 2010). Hal
ini disebabkan karena bertambahnya jumlah
emulsi dapat berperan terhadap peningkatan
pemecahan emulsi. Dengan peningkatan rasio
volume emulsi, fenomena penggembungan
menjadi lebih cepat disertai dengan penggetasan
yang diikuti oleh penggabungan tetes-tetes fasa
internal. Perilaku ini melibatkan peningkatan
pemecahan emulsi, akibatnya persen ekstraksi
akan berkurang (Hamzah, 2010).

Variasi Konsentrasi Larutan Ion Timbal(Il)
terhadap Persen Ekstraksi lon Timbal(Il)
Pengujian  ini  dilakukan  dengan
memvariasikan konsentrasi larutan timbal(II)
untuk menentukan kapasitas ekstraksi ion
timbal(Il) dengan menggunakan  teknik
emulsi membran cair, yaitu 220 ppm, 434
ppm, 695 ppm, dan 817 ppm. Jumlah emulsi
yang digunakan diperoleh pada pengujian
sebelumnya yakni 1:6 (perbandingan volume
emulsidenganvolumefasaeksternal padakondisi
optimum). Variabel-variabel lain dikontrol agar
tetap konstan, yaitu perbandingan volume fasa
membran dengan volume fasa internal, jumlah
surfaktan yang digunakan, konsentrasi senyawa
pengkelat, waktu dan kecepatan emulsifikasi,
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pH fasa eksternal serta waktu dan kecepatan
ekstraksi.

Hasil pengukuran konsentrasi yang tersisa
pada fasa eksternal menunjukkan bahwa dengan
kondisi optimum yang diperoleh ternyata ion
timbal(Il) relatif dapat diekstraksi dengan
baik pada konsentrasi 220 ppm, sedangkan
pada konsentrasi di atas 220 ppm maka persen
ekstraksi ion timbal(Il) akan berkurang (Tabel
2). Hal ini disebabkan karena kapasitas fasa
internal untuk menampung ion timbal(I)
terbatas. Selama proses ekstraksi berlangsung,
konsentrasi ion timbal(Il) di dalam fasa
internal meningkat. Keadaan ini menyebabkan
konsentrasi kompleks Pb(benzoil aseton),
pada permukaan dalam membran meningkat.
Semakin besar konsentrasi ion timbal(IT) dalam
fasa internal, semakin besar pula konsentrasi
kompleks Pb(benzoil aseton), pada permukaan
dalam membran. Jika keadaan ini berlangsung
terus-menerus, maka proses difusi kompleks
Pb(benzoil aseton), akan terhenti (Hamzah,
2010).

Kesimpulan

Perbandingan  volume emulsi dengan
volume fasa eksternal yang menghasill%an
persen ekstraksi maksimum pada ekstraksi
ion timbal(Il) menggunakan teknik emulsi
membran cair yaitu pada perbandingan 1:6
dan konsentrasi larutan ion timbal(Il) yang
menghasilkan persen ekstraksi maksimum
yaitu pada konsentrasi 220 ppm dengan persen
ekstraksi sebesar 56,36%.
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