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RINGKASAN

Pemisahan Logam Mn Pada Air Asam Tambang Batubara di Kalimantan
Selatan Secara Elektrolisis; Kiky Nur Wulandari, 121810301005; 2017: 42
halaman; Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam
Universitas Jember.

Air asam tambang batubara merupakan limbah dari pertambangan batubara
yang membahayakan lingkungan. Logam—logam berat juga dapat larut pada air asam
tambang, diantara adalah Zn, Cd, Fe, Al, dan Mn. Penelitian yang sudah dilakukan
oeh pihak Green Peace menemukan kandungan logam Mn sebesar 39,7-40,2 mg/L.
Sedangkan menurut Peraturan Menteri Kesehatan tahun 2010, ambang batas nilai
maksimum Mn pada air minum yaitu sebesar 0,4 mg/L. Jika air asam tambang
mengalir masuk ke pori-pori tanah akan sampai pada permukaan air tanah yang akan
menimbulkan dampak serius. Air asam tambang tersebut dapat mengganggu pasokan
air bersih yang digunakan untuk konsumsi masyarakat sehari—hari. Oleh karena itu
diperlukan upaya untuk memisahkan logam Mn dari air asa tambang batubara.
Pemisahan logam dari campurannya dapat menggunakan metode elektrolisis. Metode
elektrolisis dipilih untuk pemisahan karena logam yang dipisahkan akan memiliki
kemurnian tinggi dengan kuantitas maksimal. Pemberian larutan elektrolit dan
tegangan merupakan faktor utama pada metode elektrolisis, karena elektrolit dan
tegangan yang diberikan akan meningkatkan arus yang mengalir pada larutan.
Voltametri siklik dapat ditentukan untuk menentukan tegangan optimum. Tegangan
optimum ditentukan dengan voltametri siklik karena selama pengukuran analit tidak
banyak mengalami perubahan. Proses elektrolisis dapat diterapkan pada sampel
berwujud cair, misalnya pada sampel air asam tambang batubara yang diambil di
Kabupaten Tanah Laut — Kalimantan Selatan. Tujuan dari penelitian ini adalah (1)
mengetahui pengaruh variasi konsentrasi larutan elektrolit dalam penentuan tegangan

optimum untuk elektrolisis logam Mn dengan metode voltametri siklik; (2)

viii


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

mengetahui pola voltammogram secara voltametri siklik dalam penentuan tegangan
optimum untuk elektrolisis Mn dari air asam tambang batubara; (3) mengetahui
pengaruh variasi waktu dan jumlah katoda pada elektrolisis terhadap jumlah logam
Mn yang berhasil dipisahkan dan (4) mengetahui seberapa besar efisiensi metode
elektrolisis secara voltametri siklik untuk isolasi logam Mn pada air asam tambang
batubara.

Tahapan-tahapan pada penelitian ini yaitu (1) penentuan konsentrasi larutan
elektrolit optimum, tegangan optimum logam Mn larutan standar dan larutan sampel
air asam tambang batubara dengan metode voltametri siklik; (2) Tegangan optimum
yang dihasilkan dari metode voltametri siklik, kemudian diaplikasikan pada proses
elektrolisis logam Mn dengan variasi waktu 10, 20, 30, 40, dan 50 menit serta variasi
jumlah elektroda; (3) menimbang berat elektroda & menganalisis kadar logam Mn
dengan spektroskopi serapan atom (SSA) sebelum dan sesudah proses elektrolisis.

Hasil penelitian menunjukkan konsentrasi elektrolit optimum yaitu sebesar
0,150 M. Sedangkan tegangan optimum dan nilai arus tertinggi logam Mn dari
pengukuran sampel berada pada penambahan KCI dengan konsentrasi 0.150 M vyaitu
-987.688 mV dengan arus -781.333 (LA). Tegangan optimum dan arus optimum pada
larutan standar MnCl,.4H,0 adalah sebesar -929.875 mV dan -547.000 (LA). Massa
logam Mn sebelum dielektrolisis adalah 0,18 mg/20 mL. Setelah proses elektrolisis
menggunakan tegangan optimum dan penambahan larutan elektrolit selama 40 menit
logam Mn yang menempel pada katoda sebesar 0,06 mg dengan menggunakan 1
elektroda, sedangkan dengan menggunakan 2 elektroda logam Mn yang menempel
pada katoda sebesar 0,087 mg. Nilai efisiensi metode elektrolisis untuk pemisahan
logam Mn pada sampel air asam tambang batubara sebesar 32,8 % dengan 1

elektroda dan 50 % dengan 2 elektroda.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Air asam tambang terbentuk dari reaksi mineral sulfida dengan air dan
oksigen. Mineral sulfida terbentuk akibat pengupasan tanah penutup pada proses
penggalian batubara. Air asam tambang yang dihasilkan kemudian akan mengikis
tanah dan batuan yang akan mengakibatkan larutnya logam-logam seperti seng
(Zn), cadmium (Cd), besi (Fe), aluminium (Al) dan mangan (Mn). Air asam
tambang selain memiliki pH rendah (pH < 5) juga mengandung logam-logam
berbahaya dengan konsentrasi tinggi, sehingga dapat memberi dampak buruk bagi
lingkungan maupun kesehatan manusia (Juari, 2006). Ambang batas kandungan
logam Mn pada air asam tambang yang diperbolehkan di Indonesia yaitu sebesar
4 mg/L dengan pH 6-9. Penelitian yang telah dilakukan pihak Green Peace pada
air asam tambang yang berada di Asam-Asam Kabupaten Tanah Laut Propinsi
Kalimantan Selatan menemukan kandungan Mn sebesar 39,7-40,2 mg/L dengan
pH 2,32.

Air asam tambang masuk ke pori-pori tanah dapat mengganggu pasokan air
bersih yang digunakan untuk konsumsi masyarakat sehari—hari (Wijaya, 2009).
Air asam tambang yang mengandung Mn cukup besar akan menjadi kontaminan
yang memiliki dampak serius hingga merusak sel syaraf manusia jika terpapar,
serta juga akan menyebabkan perubahan rasa dan warna air. Selain itu juga,
mineral logam Mn pemakaiannya sangat luas di bidang industri logam, sehingga
perlu dilakukan ekplorasi. Upaya untuk mengurangi pencemaran lingkungan oleh
air asam tambang telah banyak dilakukan diantaranya dengan fitoremediasi
(Ariyani et al., 2014), fly-ash dan zeolit sintetis (Rios et al., 2008), serta
elektrokimia (Luptakova et al., 2012).

Elektrolisis dapat digunakan untuk memisahkan logam dari campurannya.
Kelebihan elektrolisis yaitu di antaranya logam yang diperoleh memiliki tingkat
kemurnian tinggi dengan kuantitas maksimal, prosesnya sederhana dan cepat serta
tidak memerlukan pemisahan terlebih dahulu (Asyari, 2012). Elektrolisis dapat

digunakan untuk mengambil logam terlarut dengan menggunakan bantuan arus
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listrik. Banyaknya produk yang terbentuk atau reaktan yang dikonsumsi dalam sel
elektrolisis bergantung pada kualitas arus listrik yang ditransfer pada elektroda
(Chang, 2004).

Menurut Sopiah (2008), terdapat beberapa faktor yang mempengaruhi
proses elektrolisis. Faktor-faktor tersebut diantaranya adalah waktu, suhu,
tegangan, jenis elektroda, arus listrik dan konsentrasi elektrolit. Salah satu faktor
penentu dalam elektrolisis yaitu tegangan. Tegangan yang diberikan dari luar akan
mempengaruhi tingginya arus yang mengalir pada larutan. Reaksi pembentukan
logam pada katoda akan lebih cepat seiring dengan meningkatnya arus (Arung,
2015). Penelitian kali ini menggunakan metode voltammetri siklik dalam
penentuan optimasi tegangan. Pemberian potensial pada voltammetri siklik akan
diberikan secara bolak-balik, sehingga proses oksidasi-reduksi yang terjadi dapat
teramati dengan baik. Voltammetri siklik dapat memberikan informasi mengenai
proses reaksi reduksi-oksidasi secara termodinamika dan juga tranfer elektron
yang terjadi (Harvey, 2000).

Optimasi penambahan larutan elektrolit juga dilakukan dengan metode
voltammetri siklik. Penentuan konsentrasi elektrolit optimum ini bertujuan untuk
mendukung jalannya reaksi redoks dalam sel elektrokimia. Setelah didapat
tegangan dan konsentrasi elektrolit optimum dengan metode voltammetri siklik,
kemudian akan diterapkan pada proses elektrolisis. Proses pemisahan secara
elektrolisis dapat dilakukan dengan sampel berwujud cairan, misalnya pada air
asam tambang batubara.

Menurut penelitian yang sudah dilakukan Ridaningtyas (2013), dengan
proses elektrolisis penurunan konsentrasi logam Mn dari limbah cair industri
percetakan sebesar 35,91 mg/L dan menurut penelitian yang dilakukan Ariyani et
al., (2014) dengan fitoremediasi logam Mn dapat dipisahkan dari air asam
tambang sebesar 0,24 mg/g. Penelitian mengenai pemisahan logam Mn dari air
asam tambang di Kalimantan Selatan secara elektrolisis ini bertujuan untuk
mengetahui seberapa banyak logam yang dapat direduksi sehingga dapat
digunakan sebagai upaya untuk memperkecil resiko terjadinya pencemaran

lingkungan akibat dari air asam tambang batubara.
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1.2 Rumusan Masalah
Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah :

1. Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi elektrolit dalam penentuan tegangan
optimum untuk elektrolisis logam Mn dengan metode voltammetri siklik?

2. Bagaimana pola voltammogram yang diperoleh secara voltammetri siklik
dalam penentuan tegangan optimum untuk elektrolisis Mn dari air asam
tambang batubara?

3. Bagaimana pengaruh variasi waktu dan jumLah katoda pada elektrolisis
terhadap jumLah logam Mn yang berhasil dipisahkan?

4. Berapa besar efisiensi metode elektrolisis untuk isolasi logam Mn dari air asam

tambang secara voltammetri siklik?

1.3 Batasan Masalah

Batasan masalah pada penelitian ini yaitu temperatur larutan pada proses
elektrolisis tidak dilakukan pengontrolan (temperatur ruangan) dan logam
elektroda yang digunakan pada proses elektrolisis tidak ditentukan tingkat

kemurniannya.

1.4 Tujuan Penelitian
Tujuan penelitian pada penelitian ini adalah :

1. Mengetahui pengaruh variasi konsentrasi larutan elektrolit dalam penentuan
tegangan optimum untuk elektrolisis logam Mn dengan metode voltammetri
siklik

2. Mengetahui pola voltammogram secara voltammetri siklik dalam penentuan
tegangan optimum untuk elektrolisis Mn dari air asam tambang batubara

3. Mengetahui pengaruh variasi waktu dan jumlah katoda pada elektrolisis
terhadap jumLah logam Mn yang berhasil dipisahkan.

4. Mengetahui seberapa besar efisiensi metode elektrolisis secara voltammetri

siklik untuk isolasi logam Mn pada air asam tambang batubara.


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

1.5 Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat untuk :

1. Memberikan informasi yang bermanfaat bagi industri, masyarakat dan peneliti
mengenai metode yang tepat untuk isolasi logam Mn dari air asam tambang
batubara.

2. Memberikan informasi pengaruh kondisi eksperimen (tegangan optimum,
konsentrasi larutan elektrolit optimum, waktu elektrolisis, jumlah katoda dan
efisiensi metode elektrolisis) terhadap jumLah logam Mn yang berhasil
dipisahkan.

3. Memberikan solusi untuk mengurangi pencemaran air dan tanah yang

disebabkan oleh air asam tambang batubara.
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Air Asam Tambang Batubara
2.1.1 Pembentukan Air Asam Tambang Batubara

Pertambangan batubara di Indonesia umumnya dilakukan dengan cara
terbuka (open pit mining). Pertambangan terbuka ini akan berdampak terhadap
perubahan sifat kimia—fisik dari tanah dan perubahan bentang alam. Kegiatan
pertambangan umumnya akan menimbulkan kerusakan pada permukaan bumi,
kerusakan yang ditimbulkan antara lain adalah pembentukan air asam tambang
(Baiquni, 2007).

Acid Mine Drainage (AMD) merupakan air yang terbentuk dilokasi
penambangan yang memiliki pH < 6 (asam). Penambangan dilakukan dengan
pembongkaran mineral dari batuan induk sehingga terjadi penyingkapan batuan.
Batuan yang tersisa umumnya mengandung senyawa sulfida yang saat teroksidasi
akan melepaskan sulfat ke lingkungan sehingga pH lingkungan akan menjadi
rendah atau bersifat asam. Pembentukan air asam tambang dipengaruhi oleh tiga
faktor utama yaitu diantaranya oksigen, air dan batuan yang mengandung mineral
— mineral sulfida (Nurisman, 2012). Mineral sulfida akibat tersingkapnya tanah
atau batuan tersebut antara lain berupa sphalerite (ZnS), arsenopyrite (FeAsS),
molybdenite (MoS,), milerite (NiS), galena (PbS), pyrite (FeS,), marcasite (FeS,),
covelite (CuS), chalcopyrite (CuFeS,), Pyrrhotite (FexSx), chalcosite (CusS,)
(Skousen et al., 1998). pH rendah (asam) menyebabkan tingginya kelarutan
logam. Beberapa logam yang dapat larut yaitu besi (Fe), mangan (Mn), kadmium
(Cd) dan seng (Zn). Semakin asam airnya, logam yang terlalut di dalamnya juga
akan semakin tinggi (Marganingrum dan Noviardi, 2010). Reaksi pembentukan
air asam tambang dengan mineral sulfida dan pelarutan logam mangan pada air
asam tambang adalah sebagai berikut :

FeS; (s) + 3.50; (g) + H,0 (aq) — Fe** (aq) + 2504% (aq) + 2H" (aq)
H2SO4 (ag) + Mn (s) — MnSO4 (aq) + H; (g) (Rios et al., 2008)
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Gambar 2.1 Air asam tambang batubara (Sumber : GreenPeace,2014)

2.1.2 Kandungan Logam Pada Air Asam Tambang Batubara
Berikut konsentrasi logam pada air asam tambang menurut penelitian yang

dilakukan oleh Green Peace tahun 2014 di daerah Asam-Asam, Kalimantan

Selatan.
Tabel 2.1 Konsentrasi beberapa logam pada air asam tambang
No. pH Logam (pg /1)
Al Cd Fe Mn Zn

1 3,36 9460 <5 815 12300 641
2 2,85 25400 <5 6015 12850 764
3 3,34 2330 <5 200 10350 116
4 3,15 9080 <5 9740 16500 941
5 2,32 107000 6 79200 40200 3210

(Sumber : GreenPeace, 2014)

Menurut penelitian Afrianty et al., (2012) yang dilakukan di daerah
Tanjung Api-Api, Palembang kandungan air asam tambang batubara ditunjukkan
dalam tabel 2.2.

Tabel 2.2 Kandungan air asam tambang

No. Parameter Nilai Standar
1. Ph 4,31 6-9
2 TSS (ppm) 97,5 50
3 Logam Fe 2,335 0,3
4 Logam Mn 10,982 0,1

(Sumber : Afrianty, et al., 2012).
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Indonesia dan Bank Dunia telah mengeluarkan batas kualitas air limbah
batubara. Batas kualitas air limbah tambang batubara yang diperbolehkan dibuang
ke lingkungan adalah sebagai berikut :

Tabel 2.3 Batas kualitas air limbah tambang batubara

Parameter Standart Indonesia Pedoman Bank Dunia
pH 6-9 6-9

TSS 400 mg/L 50 mg/L

Fe total 7 mg/L 2 mg/L

Mn total 4 mg/L -

Kromium - 0,1 mg/L

Nikel - 0,5 mg/L

Zink - 0,5 mg/L

Tembaga - 0,3 mg/L

(Sumber : Green Peace, 2014).

2.2 Mangan (Mn)
2.2.1 Karakteristik logam Mn

Mangan merupakan logam berwarna putih keabu-abuan. Mangan
tergolong dalam logam berat, namun sangat rapuh dan mudah teroksidasi. Logam
dan ion dari mangan bersifat paramagnetik (orbital d terisi penuh pada konfigurasi
elektron) (Svehla, 1985). Mangan masuk kedalam 12 unsur yang cukup banyak
terdapat di kerak bumi. Mangan diperkirakaran terdapat lebih dari 3 trilliun
berukuran seperti kentang di samudra. Mineral mangan diseluruh dunia
diperkirakan sebesar 0,1 % dari kandungan kerak bumi. Mineral logam mangan
pemakaiannya sangat luas di bidang industri logam, sehingga perlu dilakukan
eksplorasi. Sekitar 80-90 % mangan digunakan untuk keperluan metalurgi, yang
meliputi pembuatan baterai, kimia, industri logam, keramik, korek api, dll (USGS
Mineral, 2002).

Mangan memiliki nomor atom sebesar 25, densitas logam mangan yaitu
7,21 g/cm?®. Titik didih dan titik lebur dari logam mangan masing—masing sebesar
2334 dan 1519 Kelvin. Mangan memiliki kalor fusi dan kalor penguapan sebesar
12,91 dan 221 kJ/mol. Kapasitas panas pada 25°C logam mangan yaitu 26,32
J/imol. K serta energi ionisasi dari logam mangan sebesar 1,55 kJ/mol (Effendi,
2003).
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2.2.2 Toksisitas Logam Mn

Kulit yang terpapar logam mangan akan mengalami iritasi. Mangan dapat
merusak saluran otak dan pernafasan pada manusia. Gejala yang timbul akibat
kontaminasi mangan yaitu berupa halusinasi, pelupa dan rusaknya sel syaraf.
Paparan Mn dengan kadar yang sangat tinggi dapat menyebabkan sindrom
Parkinson (Salmin, 2005). Menurut (Sitepoe, 1997) pada kadar tertentu Mn
dalam air dapat mengakibatkan korosi pada pipa saluran air dan terbentuk
endapan hitam sebagai tempat perkembangbiakan bakteri yang menyebabkan

kekeruhan air, perubahan rasa dan warna air.

2.3 Prinsip Dasar Analisis Elektrokimia

Analisis elektrokimia merupakan kelompok metode analisis kuantitatif
atau kualitataif yang didasarkan pada sifat-sifat kelistrikan suatu larutan yang
dianalisis dalam suatu sel elektrokimia. Elektrokima merupakan ilmu yang
mempelajari aksi antara sifat-sifat listrik dari reaksi kimia. Klasifikasi sel
elektrokimia ada 2, yaitu sel galvani dam sel elektrolisis. Jika sel digunakan untuk
menghasilkan energi listrik (potensial sel positif) disebut sel galvani, sedangkan
pada sel elektrolisis, sel membutuhkan energi listrik dari suatu sumber
(Hendayana et al, 1994). Reaksi yang terjadi pada elektrokimia didasarkan pada
reaksi reduksi—oksidasi. Aliran elektron ditandai dengan pelepasan elektron atau
dapat dikatakan elektron berpindah dari atom satu ke atom yang lain (oksidasi)
dan penangkapan elektron (reduksi) (Khopkar, 2003).

2.4 Voltammetry

Voltammetry merupakan metode elektrokimia dimana arus diamati pada
pemberian potensial tertentu. Voltammetri berasal dari kata volt — ampero —
metry. Kata volt diartikan sebagai potensial, ampero diartikan sebagai arus dan
metry diartikan sebagai pengukuran. Arus yang timbul disebabkan karena reaksi
reduksi oksidasi terjadi di permukaan elektroda. Arus yang dihasilkan akan

sebanding dengan konsentrasi analit pada larutan ( Hendayana, 1994).
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Spesi yang dapat bertindak sebagai penghantar yang dapat memancarkan
atau mengumpulkan elektron dalam suatu sel disebut dengan elektroda. Anoda
dan katoda adalah sebutan untuk elektroda pada sel elektrokimia. Anoda dapat
didefinisikan sebagai elektroda tempat terjadinya proses oksidasi, sedangkan
katoda didefinisikan sebagai elektroda tempat terjadinya proses reduksi (Daintith,
1994). Menurut Harvey (2000), sel voltammetri terdiri dari elektroda kerja
(working electrode/WE) , elektroda bantu (counter electrode/CE) dan elektroda

pembanding (reference electrode/RE).

Elektroda
pembantu Elektroda
kerja Elektroda
v, | w pembanding

Gas N»

Gambar 2.2 Skema sel voltammetri secara umum (Sumber : Wang, 1994).

a. Elektroda Kerja (Working Electrode/WE)

Elektroda kerja merupakan suatu elektroda yang potensial elektrodanya
bergantung pada konsentrasi analit yang diukur. Elektroda kerja merupakan
tempat terjadinya reaksi reduksi-oksidasi. Potensial elektroda kerja dapat
divariasikan terhadap waktu untuk mendapat reaksi yang diinginkan dari analit.
Beberapa elektroda kerja yang sering digunakan yaitu elektroda Hg, C dan Au
(Vogel, 1994).

b. Elektroda Bantu ( Counter Electrode/CE)

Elektroda bantu dikendalikan oleh potensiostat untuk kesetimbangan arus
difusi pada elektroda kerja dengan transfer elektron ke arah sebaliknya. Saat
terjadi reaksi reduksi pada elektroda kerja, maka elektroda bantu akan mengalami

reaksi oksidasi. Elektroda yang digunakan sebagai elektroda bantu biasanya
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bersifat inert seperti Pt atau C dimana elektroda bantu ini berfungsi sebagali
pembawa arus (Wang, 1994).
c. Elektroda Pembanding (Reference Electrode/RE)

Syarat suatu elektroda pembanding yaitu harga setengah selnya sudah
diketahui konstan dan juga tidak mempengaruhi komposisi larutan yang sedang
diukur. Fungsi dari elektroda pembanding adalah sebagai penstabil beda potensial
pada elektroda kerja dalam sel elektrokimia. Elektroda perak/perak Kklorida
(Ag/AgCl) merupakan elektroda pembanding yang umum digunakan. Larutan
jenuh 3,5 M KCI merupakan larutan untuk membuat elektroda Ag/AgCl, harga
potensialnya yaitu sebesar +0,2221V pada 25°C. Potensial pada elektroda
Ag/AgCl didasarkan pada pembentukan reaksi transfer elektron ion logam.
Berikut adalah reaksi setengah sel dari elektroda Ag/AgCl :

AgCl(s) + e s Ag(s) + CI
(Hendayana, 1994).

2.4. 1 Voltammetri Siklik

Voltammetri siklik adalah teknik voltammetri dimana arus akan diukur
pada saat terjadinya scanning potensial dari potensial awal ke potensial akhir dan
kembali ke potensial awal, dengan begitu arus katodik dan anodik dapat diukur.
Arus katodik merupakan arus yang digunakan saat scanning dari arus yang lebih
besar menuju arus yang lebih kecil, sedangkan arus anodik merupakan arus
sebaliknya (Khopkar, 1990). Prinsip dasar dari analisis secara voltammetri siklik
yaitu pada variasi potensial yang digunakan elektroda kerja. Potensiostat
mengukur arus yang dihasilkan dari potensial yang diterapkan selama proses
scanning potensial. Arus dan potensial akan diplotkan membentuk suatu
voltammogram (Wang, 1994). Potensial awal akan bergerak ke arah yang negatif
menuju ada potensial akhir yang dicapai sehingga membentuk siklus setengah
reaksi yang dapat disebut sebagai reaksi reduksi — oksidasi (Rieger, 1994).
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T

1'-"'2 voltage

Gambar 2.3 Voltammogram siklik

2.5 Elektrolisis

Elektrolisis merupakan suatu proses reaksi kimia yang terjadi pada
elektroda yang tercelup dalam elektrolit ketika dialiri arus listrik dari sumber
potensial luar (Dogra, 1990). Proses elektrolisis menggunakan arus searah yang
berfungsi sebagai sumber listrik sehingga dapat memberikan arus konstan
terhadap waktu elektrolisis. Energi listrik berfungsi sebagai pompa elektron yang
menggerakkan elektron ke katoda, dan menjadi penarik elektron dari anoda
(Chang, 2005). Faraday menyatakan banyaknya zat yang dihasilkan pada proses
elektrolisis sebagai “massa zat yang terbentuk pada masing — masing elektroda
akan sebanding dengan kuat arus yang mengalir pada proses elektrolisis” yang
kemudian disebut dengan Hukum Faraday 1. Persamaan Hukum Faraday 1 adalah

sebagai berikut:

_ e i.t
Y= 96500

Dimana,

w = massa zat yang dihasilkan
e = elektron valensi

I = kuat arus (ampere)

t = waktu (menit)
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2.5.1 Sel Elektrolisis

Sel elektrolisis biasanya merupakan tempat terjadinya reaksi kimia
nonspontan. Perubahan massa yang terjadi pada sel elektrolisis disebabkan karena
zat-zat pada sel elektrolisis mengurai. Perubahan massa tersebut disebabkan
karena adanya gaya gerak listrik di dalam sel tersebut. Daya gerak listrik
merupakan beda potensial standar elektroda positif (anoda) dan beda potensial
standar elektroda negatif (katoda). Perbedaan jenis komposisi bahan elektroda
yang akan dipakai dan perbedaan konsentrasi elektrolit menyebabkan adanya
perbedaan potensial standar. Agar arus listrik dapat mengalir dalam larutan,
dibutuhkan elektroda yang dihubungkan secara eksternal (Suharman dan Mulja,
1995).

2.5.2 Reaksi Reduksi — Oksidasi

Reaksi reduksi merupakan peristiwa penangkapan elektron. Suatu zat
menerima elektron dari zat lain. Senyawa yang mengalami reduksi disebut
oksidator. Sedangkan reaksi oksidasi merupakan peristiwa pelepasan elektron.
Suatu zat memberikan elektron kepada zat lainnya. Senyawa yang mengalami
oksidasi disebut reduktor (Syukri, 1999).
a. Anoda

Anoda merupakan elektroda tempat terjadinya reaksi oksidasi. Pelepasan

elektron dari larutan ke elektroda berlangsung selama reaksi oksidasi terjadi.

ReakSI Ared — Aoks + ne-
Contoh - Zn (s) — Zn** (aq) + 2¢”
b. Katoda

Katoda merupakan elektroda tempat terjadinya reaksi reduksi.
Penangkapan dan perpindahan elektron dari elektroda ke larutan selama reaksi
reduksi terjadi.

Reaksi : Boks + N&" — Breg
Contoh : Cu®* (ag) + 2¢” — Cu (s)
(Khairunisa, 2008).
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2.5.3 Potensial Elektroda Standar (E°)

Potensial elektroda standart suatu elektroda merupakan daya gerak listrik
yang diakibatkan oleh pelepasan elektron pada proses reaksi reduksi. Sebutan lain
untuk potensial elektroda standar yaitu potensial reduksi standar. Satuan untuk
menyatakan nilai potensial adalah volt (v). Nilai E° > 0, maka akan bersifat
sebagai oksidator (mengalami reduksi), sedangkan jika E° < 0 maka akan bersifat
reduktor (mengalami oksidasi) (Ahmad, 1992).

Tabel 2.4 Potensial Standar Beberapa Unsur Pada 25°C

Elektroda E° Elektroda E°
Li*/Li 3,05 Cr¥/Cr 0,74
K*IK 2,92 Fe*/Fe 0,44
Ba*'/Ba 2,90 Cd*/Cd -0,40
Sr¥*/Sr -2,89 Co**/Co 0,28
Ca*/Ca -2,87  Ni%*/Ni -0,25
Na‘/Na 2,71 Sn*/Sn 0,14
Ni%/Ni -0,25 Pb*/Pb 0,13
Ce*/Ce 2,48 2H'IH2 (Pt) 0,00
Mg* /Mg 2,37 Bi*'/Bi +0,23
Th*/Th -1,90 Cu*/Cu +0,34
Be*'/Be -1,85 Fe*/Fe +0,76
V¥V -1,80 Ag‘/Ag +0,80
AFF/A -1,66 Hg*/Hg +0,80
Mn%*/Mn -1,18 Pd**/Pd +0,99
Zn**/Zn 0,76 Au*/Au +1,50

(Sumber : Vogel, 1994)

2.5.4 Larutan Elektrolit

Larutan elektrolit merupakan larutan yang dapat mengahantarkan ion.
Daya hantar listrik akan berbanding lurus dengan konsentrasi suatu larutan
elektrolit. Daya hantar larutan elektrolit merupakan suatu besaran yang
berbanding terbalik dengan tahanan suatu penghantar. Penghantar listrik pada
larutan elektrolit adalah ion—ion dalam larutan elektrolit itu sendiri. Kualitas daya
hantar listrik berbanding dengan banyaknya ion, semakin banyak ion yang ada
pada larutan elektrolit maka daya hantar listriknya akan semakin baik. Pemilihan
kombinasi antara pelarut dengan elektrolit pendukung harus memberikan nilai

hambatan sekecil mungkin (Sawyer et al, 1995)
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2.6 Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Spektroskopi serapan atom (SSA) merupakan metode analisis unsur secara
kuantitatif dimana pengukuran dilakukan berdasarkan absorbsi cahaya dengan
panjang gelombang tertentu oleh atom logam pada keadaan bebas. Jika cahaya
dengan panjang gelombang tertentu di lewatkan pada suatu zat yang di dalamnya
terdapat atom-atom bebas maka sebagian cahaya akan di serap. Intensitas
penyerapan sebanding dengan banyaknya atom bebas suatu logam yang berada

pada suatu zat (Skoog et al, 2000).

2.6.1 Prinsip Dasar dan Hukum Dasar Spektroskopi Serapan Atom SSA
a. Prinsip Dasar Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Prinsip dari metode SSA vyaitu penyerapan cahaya oleh atom. Atom-atom
akan menyerap cahaya pada panjang gelombang tertentu sesuai dengan sifat
unsur. Panjang gelombang tertentu yang memancarkan cahaya memiliki cukup
energi untuk merubah tingkat elektronik dari atom. Suatu unsur mempunyai
transisi elektronik yang bersifat spesifik, dimana penyerapan akan mendapat
energi yang banyak dari suatu atom pada keadaan dasar yang kemudian akan naik
tingkat energinya pada keadaan eksitasi (Khopkar, 1990).

Menurut Boybul (2009) analisis menggunakan SSA dilakukan dengan
mengalirkan sampel ke dalam nyala. Sampel-sampel dalam nyala selanjutnya
akan terurai menjadi atom-atom bebas. Atom-atom tersebut akan mengalami
eksitasi karena atom—atom tersebut menyerap sinar. JumLah sinar yang terserap
akan sebanding dengan jumLah konsentrasi unsur dalam larutan, sehingga dengan

metode SSA ini kadar unsur dalam sampel dapat diketahui.

b. Hukum Dasar Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Hubungan antara absorbansi dengan konsentrasi dapat ditinjau dari hukum
sebagai berikut :
1) Hukum Lambert : Jika suatu sumber sinar monokromatik melewati medium
transparan, maka intensitas sinar yang akan diteruskan berkurang seiring

bertambahnya ketebalan medium yang mengadsorbsi.
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2) Hukum Beer : Seiring bertambahnya konsentrasi spesi yang menyerap sinar,
intensitas sinar yang diteruskan akan berkurang secara eksponensial (Anshori,
2005).
Dari kedua hukum diatas, diperoleh persamaan :
It = lo.e " atau

A =-log It/lo = ebc
Dimana,
lo = Intensitas sumber sinar
It = Intensitas sinar yang diteruskan
€ = Absortivitas molar
b = panjang medium
¢ = konsentrasi atom—atom yang menyerap sinar
A = absorbans
Persamaan diatas menunjukkan bahwa absorbansi cahaya akan berbanding lurus

dengan konsentrasi atom (Day & Underwood, 2002).

2.6.2 Instrumentasi Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Terdapat dua komponen utama pada instrumen SSA, yaitu suatu sel atom
yang mengahsilkan atom—atom gas bebas pada keadaan dasar dan suatu sistem
optik untuk mengukur sinyal. Berikut adalah instrumen dari spektroskopi serapan

atom :

sumber sinar nyala monckromator deteldtor

! = i

L &

A=0213

Readout

Gambar 2.4 Skema umum komponen SSA (Sumber : Gandjar dan Rohman, 1987).
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a. Sumber Cahaya

Sumber cahaya yang digunakan pada metode spektroskopi serapan atom
adalah lampu katoda berongga. Lampu tersusun dari suatu katoda dan anoda yang
terletak dalam suatu silinder gelas berongga yang terbuat dari kwarsa.
b. Monokromator dan Sistem Optik

Berkas cahaya yang berasal dari lampu katoda berongga akan dilewatkan
pada suatu celah sempit yang kemudian difokuskan menggunakan cermin menuju
monokromator. Fungsi dari monokromator pada SSA ini adalah untuk
memisahkan, mengisolasi dan mengontrol intensitas energi yang akan diteruskan
menuju detektor.
c. Detektor

Energi yang diteruskan dari sel atom harus diubah menjadi bentuk sinyal
listrik yang kemudian akan diperkuat dan diukur oleh suatu sistem pengolah data.
Proses pengubahan tersebut terjadi pada detektor. Detektor yang biasa digunakan
adalah tabung pengganda foton. Peralatan pembaca data dapat berupa voltmeter
digital, galvanometer sederhana dan potensiometer perekam pena tinta (Rohman,
2007).
d. Read Out

Hasil pembacaan yang keluar dari analisis menggunkan spektroskopi
serapan atom dapat berupa kurva dari suatu recorder yang menggambarkan
absorbansi. Read out pada SSA berfungsi untuk merubah sinya yang diterima
melalui bentuk digital (Haswell, SJ, 1991).

2.6.3 Kelebihan dan Kekurangan Spektroskopi Serapan Atom (SSA)
a. Kelebihan Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Kelebihan metode spektroskopi serapan atom vyaitu diantaranya adalah
metode ini adalah metode yang sederhana, menunjukkan hasil yang akurat dan
penggunaannya mudah (Sukender dkk, 2012).  Selain itu juga metode
spektroskopi serapan atom dapat bermanfaat pada beberapa aspek pengendalian

mutu dan metodenya bersifat spesifik (Watson, 2005).
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b. Kekurangan Spektroskopi Serapan Atom (SSA)
Kekurangan dari metode spektroskopi serapan atom adalah metode ini
hanya dapat digunakan pada unsur-unsur logam dan setiap unsur logam

membutuhkan lampu katoda berongga yang spesifik.
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BAB 3. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitan ini akan dilaksanakan di Laboratorium Kimia Analitik Jurusan
Kimia FMIPA Universitas Jember dan Laboratorium Tanah Pusat Penelitian Kopi
dan Kakao Indonesia mulai bulan Oktober 2016 sampai Maret 2017.

3.2 Metode Penelitian
3.2.1 Alat dan Bahan
a. Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah gelas kimia 100 mL, gelas
kimia 50 mL, gelas ukur 100 mL, labu ukur 100 mL, labu ukur 25 mL, pipet mohr
10 mL, pipet volume 5 mL, pipet tetes, kaca arloji, ball pipet, kertas saring
Whatman 42, botol semprot, corong, neraca analitik (ES 2255M-DR), allumunium
foil, Spektroskopi Serapan Atom (SSA), voltmeter, elektroda C, elektroda Pt,
elektroda Ag/AgCl, potensiostat AMEL Model 433A.

b. Bahan
Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah air asam tambang
batubara, MnCl,.4H,0 (Merck), aquades, KCI (Merck).
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3.3 Ranca

ngan Penelitian

3.3.1 Diagram Alir Penelitian

Air Asam Tambang

— AAS

19

Larutan Standar Mn

Voltammetri
-1,6 V dan
0,075; 0,100

Siklik (potensial 0,9 V sampai
konsentrasi elektrolit 0,050;

; 0,125; dan 0,150 M

A

y

y

Voltammogram
Sampel

(Tegangan

Optimum)

Voltammogram
Larutan Standart
(Tegangan Optimum)

A 4

Konsentrasi
Elektrolit Optimum
Sampel

Elektrolisis (variasi waktu 10,
20, 30, 40 & 50 menit)

Larutan

L AAS

A 4

Konsentrasi Logam Mn

A

Elek

troda

A

— Ditimbang

y

Massa Logam Mn
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3.3.2 Penjelasan Diagram Alir

Sampel air asam tambang mula-mula di ukur menggunakan AAS untuk
mengetahui konsentrasi awal logam Mn. Setelah diketahui konsentrasi logam Mn
kemudian dibuat larutan standar yang memiliki konsentrasi mendekati larutan
sampel. Larutan standar dan sampel kemudian dicari tegangan optimumnya
dengan menggunakan metode voltammetri siklik. Platina sebagai elektroda kerja,
karbon sebagai elektroda bantu dan Ag/AgCl sebagai elektroda pembanding
(Nurchi et al, 2007). Potensial yang diterapkan pada potensiostat adalah 0,9 V
sampai -1,6 V dengan menambahkan beberapa variasi konsentrasi larutan
elektrolit KCI sebesar 0,050; 0,075; 0,100; 0,125; dan 0,150 (Islam, et al., 2009).
Konsentrasi elektrolit optimum dapat dilihat dari voltammogram yang dihasilkan.
Voltammogram yang memiliki arus maksimum merupakan pola voltammogram
dari tegangan optimum dan konsentrasi elektrolit optimum. Tegangan optimum
dan konsentrasi elektrolit optimum sampel yang didapat dari metode voltammetri
siklik kemudian digunakan untuk prosedur selanjutnya, yaitu elektrolisis.

Proses elektrolisis menggunakan katoda Pt dan anoda C. Pada proses
elektrolisis dilakukan variasi waktu selama 10, 20, 30, 40 dan 50 menit. Waktu
elektrolisis divariasi bertujuan untuk mengetahui pengaruh waktu terhadap logam
yang berhasil di pisahkan. Selain waktu, jumLah elektroda juga divariasi
jumLahnya. Variasi jumLah elektroda bertujuan untuk memperbesar luas
permukaan. Proses elektrolisis setelah menggunakan tegangan dan konsentrasi
larutan optimum sampel kemudian larutan hasil elektrolisis akan diukur kembali
menggunakan AAS untuk mengetahui konsentrasi sisa dari logam Mn.
Konsentrasi logam Mn dihitung dengan menggunakan kurva kalibrasi yang dibuat

sebelumnya.
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3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Preparasi Sampel

Air asam tambang batubara yang dijadikan sampel diambil dari bekas
tambang batubara yang berada di Kabupaten Tanah Laut, Asam-Asam
Kalimantan Selatan sebanyak 500 mL kemudian disaring untuk menghilangkan
pengotor.

a. Pembuatan Larutan MnCl,.4H,0 1000 ppm

Sebanyak 0,3679 gram MnCl,.4H,0 dimasukkan ke dalam gelas kimia 50
mL dan dilarutkan dengan 20 mL akuades. Setelah itu, larutan dimasukkan ke
dalam labu ukur 100 mL dan ditambahkan akuades sedikit demi sedikit hingga

mencapai tanda batas kemudian dihomogenkan.

b. Pembuatan Larutan MnCl,.4H,0 50 ppm
Sebanyak 5 mL larutan MnCl,.4H,O 1000 ppm dimasukkan dalam labu

ukur 100 mL dan kemudian ditambahkan akuades sampai tanda batas.

b. Pembuatan Larutan MnCl,.4H,0 5, 10, 15, 20 dan 25 ppm dari 50 ppm
Sebanyak 10, 20, 30, 40 dan 50 mL larutan MnCl;,.4H,0O 50 ppm masing-
masing diencerkan pada labu ukur 100 mL sampai tanda batas, sehingga

didapatkan larutan logam Mn dengan konsentrasi 5, 10, 15, 20 dan 25 ppm.

c. Pembuatan Larutan KCI 0,2 M
Sebanyak 3,7203 gram KCI dimasukkan kedalam gelas kimia 50 mL dan
dilarutkan dengan 50 mL akuades. Setelah itu, larutan dimasukkan kedalam labu
ukur250 mL dan ditambahkan akuades sedikit demi sedikit hingga mencapai
tanda batas kemudian dihomogenkan.
d. Pembuatan Larutan KCI 0,050; 0,075; 0,1; 0,125 dan 0,150 M dari KCI 0,2 M.
Sebanyak 25; 37,5; 50; 62,5 dan 75 mL larutan KCI 0,2 M masing-
masing diencerkan pada labu ukur 100 mL sampai tanda batas, sehingga
didapatkan larutan KCI dengan konsentrasi 0,050; 0,075; 0,1; 0,125 dan 0,150 M.
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3.4.2 Penentuan Tegangan Optimum dan Konsentrasi Elektrolit Optimum Secara
Voltammetri Siklik

Sebanyak 20 mL larutan diambil dan dimasukkan dalam gelas kimia 50
mL. Kedalam larutan ditambahkan larutan elektrolit KCI sebanyak 10 mL dengan
konsentrasi 0,050; 0,075; 0,1; 0,125 dan 0,150 M. Elektroda yang digunakan
untuk menentukan tegangan optimum logam Mn adalah elektroda platina (Pt)
sebagai elektroda kerja (working elektrode) , elektroda Ag/AgCl sebagai elektroda
pembanding (reference electrode) dan elektroda karbon (C) sebagai elektroda
bantu (counter elektrode). Beda potensial pada potensiostat diatur antara 0,9 V
sampai -1,6 V dengan scan rate 100 mV/s.

3.4.3 Isolasi Logam Mn Pada Air Asam Tambang Batubara Secara Elektrolisis
dengan Tegangan Optimum dan Konsentrasi Elektrolit Optimum.

Sebanyak 20 mL larutan sampel ditambahkan 10 mL larutan elektrolit
dengan konsentrasi optimum yang sudah didapat dari metode voltammetri siklik
sebelumnya. Sebelum sampel dielektrolisis, terlebih dahulu sampel dianalis
menggunakan AAS untuk mengetahui konsentrasi awal logam Mn yang ada pada
sampel. Waktu elektrolisis divariasi 10, 20, 30, 40 dan 50 menit. Elektroda yang

digunakan yaitu elektroda Pt sebagai katoda dan elektroda C sebagai anoda.

Variabel Resistor
(100k)
Resistor (1Q) J L
— Vm 4‘
Power supply B
(12v)
Katoda (Pt) |« J| »  Anoda (C)

Gambar 3.1 Set alat elektrolisis
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Sebelum digunakan, elektroda yang akan dipakai ditimbang terlebih dahulu, agar
massa awal elektroda diketahui. Setiap perlakuan dilakukan dengan tiga kali
pengulangan (triplo). Elektroda yang telah digunakan pada proses elektrolisis
kemudian dikeringkan dan setelah kering elektroda ditimbang hingga mencapai
berat konstan. Massa Mn yang berhasil dipisahkan merupakan selisih berat awal
dan berat akhir.Sampel yang telah melewati proses elektrolisis kemudian
dianalisis menggunakan AAS untuk mengetahui seberapa besar logam Mn yang
berhasil dipisahkan dari sampel dengan menggunakan metode elektrolisis. Setelah
dilakukan pengulangan 3 kali dengan 1 elektroda, kemudian proses elektrolisis
dilakukan kembali dengan menggunakan 2 elektroda.

Hasil pengukuran logam Mn sebelum dan sesudah proses elektrolisis dapat

disajikan dalam tabel sebagai berikut :

Waktu Ulangan Absorbansi  Konsentrasi ~ Rata — rata Massa
(menit) ke- (ppm) (ppm) (mg)

3.4.4 Perhitungan Nilai Efisiensi Metode Elektrolisis
a. Pengukuran Kurva Kalibrasi Larutan Standar dengan AAS

Larutan standar yang sudah dibuat dengan konsentrasi 0,2; 0,4; 0,8; 1,2;
1,6; dan 2,0 ppm kemudian diukur dengan menggunakan AAS untuk
menghasilkan kurva kalibrasi yang kemudian digunakan sebagai dasar untuk
menentukan konsentrasi Mn dalam sampel. Konsentrasi sampel dapat ditentukan
dengan persamaan regresi yang didapat dari pengukuran kurva kalibrasi larutan
standar Mn(NOs),. Persamaan yang didapat yaitu :

y=ax+Db

Keterangan :
y = nilai absorbansi
a =slope
X = konsentrasi sampel

b = intersep
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Hasil pengukuran kurva kalibrasi logam Mn kemudian disajikan dalam bentuk
tabel sebagai berikut :

Konsentrasi (ppm) Absorbansi
0,2
0,4
0,8
1,2
1,6
2,0

b. Efisiensi Metode Elektrolisis

Nilai efisiensi penurunan logam Mn dapat dihitung dari selisih konsentrasi
logam Mn sebelum dan sesudah proses elektrolisis. Besarnya nilai efisiensi dapat
dihitung dengan :

Mawal — Makhir x 100 %
0

Nilai Efisiensi =
Mawal

Keterangan :
Mawal = Massa logam Mn sebelum elektrolisis

Maknir = Massa logam Mn setelah elektrolisis
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BAB 5. PENUTUP

5.1 Kesimpulan

1.

Arus semakin meningkat seiring dengan penambahan larutan elektrolit. Arus
terbesar dari scanning potensial pada saat penambahan larutan elektrolit
dengan konsentrasi 0,150 M.

Tegangan optimum logam Mn yang dihasilkan dari scanning sampel air asam
tambang batubara dengan teknik voltammetri siklik yaitu sebesar -987, 688
mV dengan arus -781.333 pA. Pola voltammogram yang dihasilkan dari
scanning potensial larutan sampel menyerupai dengan pola voltammogram dari
scanning larutan standar.

Semakin lama waktu elektrolisis maka semakin banyak pula logam yang dapat
dipisahkan.

Nilai efisiensi metode elektrolisis untuk pemisahan logam Mn pada air asam
tambang batubara didapatkan sebesar 32,8 % untuk 1 elektroda pada katoda
dan sebesar 50 % untuk 2 elektroda pada katoda.

5.2 Saran

Saran pada penelitian ini agar dapat diperbaiki pada penelitian selanjutnya

yaitu perlu dilakukan penambahan overpotensial pada proses elektrolisis dan

variasi teknik voltammetri yang lain.
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LAMPIRAN

Lampiran 3.1 . Perhitungan Pembuatan Larutan Standar Dan Larutan
Elektrolit
3.1.1 Pembuatan Larutan Standar MnCl,.4H,0
a. Larutan Standar MnCl,,4H,0 1000 ppm
Mr MnCl,.4H,0 = 197,86 g/mol
Ar Mn = 54,96 g/mol

Massa = Mr MnCl,.4H,0 .ﬂ
Ar Mn L

=197,86 g/mol .19
54,96 g/mol L

= 3,60 g
L
= 0,36 g
100 mL

b. Pembuatan Larutan Standar MnCl,.4H,0O 50 ppm dari 1000 ppm
M1.V1 = M.V,
1000 ppm, V1 =50 ppm . 100 mL
Vi=5mL

c. Pembuatan Larutan Standar MnCl;,4H,0 25 ppm dari 50 ppm
M. V1 =M, V,
50 ppm, V1 =25 ppm . 100 mL
V=50 mL

d. Pembuatan Larutan Standar MnCl;,4H,0O 20 ppm dari 50 ppm
M1.V1 = M,.V;
50 ppm, V1 =20 ppm . 100 mL
V=40 mL

e. Pembuatan Larutan Standar MnCl,,4H,O 15 ppm dari 50 ppm
M. V1 =M, V;
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50 ppm. V1 =15 ppm . 100 mL
V;=30mL
f. Pembuatan Larutan Standar MnCl,,4H,0O 10 ppm dari 50 ppm
M. Vi =M, V,
50 ppm, V1 =10 ppm . 100 mL
V1=20mL
g. Pembuatan Larutan Standar MnCl,,4H,O 5 ppm dari 50 ppm
M. Vi =M, V,
50 ppm, V1 =5 ppm . 100 mL
V1 =10 mL

3.1.2 Pembuatan Larutan Elektrolit KCI 0,2 M

_n (mol)
()
Vie (massa/Mr)
-V
(74r:assa )
_ ,5 g/mol
0,2M= 0,25 L

massa = 0,2 M x 0,25 L x 74,5 g/mol
massa = 3,73 gram
a. Pembuatan Larutan Larutan Elektrolit KCI 0,005 M dari 0,20 M
M1.Vi = M,.V,
0,20 M . V; = 0,050 M.100 mL
Vi=25mL
b. Pembuatan Larutan Larutan Elektrolit KCI 0,075 M dari 0,20 M
M1.Vi = M,.V,
0,20M .V;=0,75 M. 100 mL
V1=375mL
c. Pembuatan Larutan Larutan Elektrolit KCI 0,010 M dari 0,20 M
M1.V1 =My V;,
0,20 M. V1 =0,010 M. 100 mL
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V1 =50 mL

. Pembuatan Larutan Larutan Elektrolit KCI 0,125 M dari 0,20 M
M1.Vi = M.V,

0,20 M .V; = 0,125 M. 100 mL

V1 =625mL

. Pembuatan Larutan Larutan Elektrolit KCI 0,150 M dari 0,20 M
M1.Vi = M.V,

0,20 M .V; =0,150 M.100 mL

Vi=75mL

45
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Lampiran 4.1. Optimasi

Tegangan Dan Konsentrasi

Voltammetri Siklik

1. Optimasi Tegangan dan Konsentrasi Elektrolit logam Mn

Funct,
Start Potential
End Potential

Scan Rate

:CYV

: -1600 mV
: 900 mV

: 100 mV/s

46

Elektrolit Pada

4.1.1 Voltammogram dan hasil scanning logam Mn dan Variasi Konsentrasi
Elektrolit pada Larutan Sampel,

a. Voltammogram logam Mn dan variasi konsentrasi elektrolit pada sampel

400000 +

200000

-200000

Arus (nA)

-400000 —

-600000 —

-800000

W\ ———KC10.050 M
v - - --KC10.075 M

~KC10.100 M
.............. KC] 0 l 25 M
—memem KC1 0.150 M

-2000

T
-1500

T T ¥ T e T ' T
-1000 -500 0 500 1000
Potensial (mV)
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b. Hasil scanning larutan sampel

47

Konsentrasi

elektrolit

(M)

0.050

0.075

0.100

0.125

0.150

WNNEFPWNEFEPWNEPEPWNEWDN P

Ulangan ke-  Potensial

(mV)

-867,500
-887,500
-907,500
-907,313
-927,313
-947,313
-927,563
-947,563
-967,563
-947,188
-967,188
-987,188
-967,688
-987,688
-1007,69

Arus
(HA)

-199000
-206000
-202000
-333000
-337000
-337000
-389000
-396000
-380000
-568000
-584000
-584000
-762000
-792000
-790000

Rata — rata

Potensial Arus

(mV) (HA)
-887,500 -202333
-927,313 -335667
-947,563 -388333
-967,188 -578667
-087,688 -781333

4.1.2 Voltammogram Dan Hasil Scanning Logam Mn Larutan Standar,

a. Voltammogram logam Mn dan variasi konsentrasi elektrolit pada larutan

standar

Arus (pA)
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200000 -
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~200000 -

-300000

-400000 -

-500000 |
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b. Hasil scanning larutan standar

48

Konsentrasi
(ppm)

10

15

20

25

Ulangan ke- Potensial
(mV)

-834.937
-854.937
-874.937
-909.875
-929.875
-949.875
-914.563
-934.563
-954.563
-914.688
-934.688
-954.688
-974.375
-994.375
-1014.380

WNEFPWNRPFPWONREPWNEWN P

Arus

Rata — rata

(HA)

-510000
-521000
-502000
-555000
-565000
-521000
-686000
-689000
-655000
-711000
-732000
-710000
-850000
-876000
-860000

Potensial
(mV)
-854.9375
-929.875
-934.563

-934.688

-994.375

Arus
(HA)
-511000
-547000
-676667

-717667

-862000

Lampiran 4.2 Pengukuran Konsentrasi

4.2.1 Pembuatan Kurva Kalibrasi AAS

Tambang Batubara

Logam Mn Pada Sampel Air Asam

Konsentrasi (ppm) Absorbansi

0 0,0000
0,2 0,0366
04 0,0754
0,8 0,1472
1,2 0,2198
1,6 0,2821
2,0 0,3441
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4.2.2 Pembuatan Kurva Kalibrasi Potensial pada Voltmeter

Potensial yang diberikan Potensial yang terbaca voltmeter
V) V)
-1,50 -1,61
-3,00 -3,29
-4.50 -4,87
-6,00 -6,51
-7,50 8,14

4.2.3 Elektrolisis Logam Mn

a. Konsentrasi Logam Mn Sebelum Elektrolisis

Ulangan Absorbansi Rata —rata
ke- (Ppm)
1 0,037
2 0,027 9,2
3 0,031

Konsentrasi sampel dapat dihitung dengan mensubtitusikan nilai absorbansi pada
persamaan berikut :
e Pengulangan ke- 1

Diketahui : Abs = 0,037 ; y=0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 037 =0,172x
X =0,215 ppm

e Pengulangan ke- 2
Diketahui : Abs = 0,037 ; y=0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 027 =0,172x
X = 0,157 ppm

e Pengulangan ke- 3
Diketahui : Abs =0,037 ; y=0,172x + 0,00
y =0,172x + 0,00
0, 031 =0,172x
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X = 0,180 ppm

Rata — rata = (0,215 + 0,157 + 0,180) / 3
0,184 x 50 (faktor pengenceran)
=9,2 mg/L

Massa logam Mn dalam 20 mL sampel

Konsentrasi x volume =9,2 mg/L x 0.02 L
=0.18 mg
. Konsentrasi Logam Mn Setelah Elektrolisis dengan 1 Elektroda

50

Waktu Ulangan Absorbansi  Konsentrasi  Rata —rata Massa
(menit) ke- (Ppm) (Ppm) (mg)
1 0,117 6,800
10 2 0,115 6,680 6,680 0.1340
3 0,113 6,570
1 0,105 6,100
20 2 0,104 6,050 6,050 0.1210
3 0,103 5,990
1 0,103 5,900
30 2 0,104 6,000 6,000 0.1198
3 0,105 6,110
1 0,100 5,810
40 2 0,104 6,050 5,988 0.1197
3 0,105 6,104
1 0,100 5,810
50 2 0,106 6,160 5,986 0.1197
3 0,103 5,990

. Perhitungan konsentrasi logam Mn setelah elektrolisis 10 menit
Pengulangan ke- 1
Diketahui : Abs = 0,117 ; y=0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0,117 =0,172x
X = 0,680 ppm

Pengulangan ke- 2
Diketahui : Abs =0,115;y=0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 115 =0,172x
X = 0,668 ppm

Pengulangan ke- 3
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Diketahui : Abs = 0,113 ; y=0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 113 =0,172x
X = 0,657 ppm

Rata — rata = (0,680 + 0,668 + 0,657) / 3
= 0,668 x 10 (faktor pengenceran)
= 6,680 mg/L
Massa logam Mn dalam 20 mL sampel
Konsentrasi x volume = 6,680 mg/L x 0.02 L
=0.134 mg

. Perhitungan konsentrasi logam Mn setelah elektrolisis 20 menit
Pengulangan ke- 1
Diketahui : Abs =0,105; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 105 =0,172x
X =0,610 ppm

Pengulangan ke- 2
Diketahui : Abs =0,104 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 104 =0,172x
X = 0,605 ppm

Pengulangan ke- 3
Diketahui : Abs = 0,103 ; y=0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 103 =0,172x
X =0,599 ppm

Rata — rata = (0,599 + 0,610 + 0,605) / 3
= 0,605 x 10 (faktor pengenceran)
= 6,050 mg/L

Massa logam Mn dalam 20 mL sampel

o1
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Konsentrasi x volume = 6,050 mg/L x 0.02 L
=0.1210 mg
. Perhitungan konsentrasi logam Mn setelah elektrolisis 30 menit
Pengulangan ke- 1 dan ke - 2
Diketahui : Abs =0,103 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 103 =0,172x
X =0,599 ppm

Pengulangan ke- 3
Diketahui : Abs =0,104 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 104 =0,172x
X = 0,600 ppm

Rata — rata = (0,599 + 0,599 + 0,600) / 3

= 0,599 x 10 (faktor pengenceran)

= 6,000 mg/L
Massa logam Mn dalam 20 mL sampel
Konsentrasi x volume =5.990 mg/L x 0.02 L

=0.1198 mg

. Perhitungan konsentrasi logam Mn setelah elektrolisis 40 menit
Pengulangan ke- 1
Diketahui : Abs = 0,100 ; y = 0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 100 =0,172x
X = 0,581 ppm

Pengulangan ke- 2
Diketahui : Abs =0,104 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 104 =0,172x
X = 0,604 ppm

Pengulangan ke- 3
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Diketahui : Abs = 0,103 ; y=0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 105 =0,172x
X =0,610 ppm

Rata — rata = (0,581 + 0,604 + 0,610) / 3
= 0,598 x 10 (faktor pengenceran)
= 5,980 mg/L
Massa logam Mn dalam 20 mL sampel
Konsentrasi x volume =5,988 mg/L x 0.02 L
=0.1197 mg

. Perhitungan konsentrasi logam Mn setelah elektrolisis 50 menit
Pengulangan ke- 1
Diketahui : Abs =0,100 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 099 =0,172x
X =0,581 ppm

Pengulangan ke- 2
Diketahui : Abs =0,106 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 106 =0,172x
X = 0,616 ppm

Pengulangan ke- 3
Diketahui : Abs = 0,103 ; y=0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 103 =0,172x
X =0,599 ppm

Rata — rata = (0,581 + 0,616 + 0,599) / 3
= 0,5986 x 10 (faktor pengenceran)
=5,970 mg/L

Massa logam Mn dalam 20 mL sampel

53
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Konsentrasi x volume =5,986 mg/L x 0.002 L

=0.1197 mg

c. Konsentrasi Logam Mn Setelah Elektrolisis dengan 2 Elektroda

54

Waktu Ulangan Absorbansi  Konsentrasi Rata — rata Massa
(menit) ke- (ppm) (ppm) (mg)
1 0,106 5,90
10 2 0,107 5,90 6,01 0,120
3 0,107 6,22
1 0,097 5,64
20 2 0,097 5,64 5,64 0,113
3 0,097 5,64
1 0,086 5,00
30 2 0,085 4,94 5,00 0.100
3 0,087 5,06
1 0,079 4,60
40 2 0,078 4,53 4,54 0.091
3 0,077 4,48
1 0,079 4,60
50 2 0,077 4,48 4,54 0.091
3 0,078 453

1. Perhitungan konsentrasi logam Mn setelah elektrolisis 10 menit

e Pengulangan ke- 1 dan ke-2

Diketahui : Abs =0,106 ; y =0,172x + 0,00

y
0, 101

X

=0,172x + 0,00
=0,172x
= 0,587 ppm

e Pengulangan ke- 3
Diketahui : Abs = 0,107 ; y=0,172x + 0,00

y
0, 115

X

=0,172x + 0,00
=0,172x
=0,622 ppm

e Rata—rata = (0,587 + 0,587 + 0,622) / 3
= 0,601 x 10 (faktor pengenceran)

e Massa logam Mn dalam 20 mL sampel

=6,01 mg/L


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

Konsentrasi x volume =6,01 mg/L x 0.02 L
=0.120 mg

. Perhitungan konsentrasi logam Mn setelah elektrolisis 20 menit
Pengulangan ke- 1
Diketahui : Abs =0,098 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 097 =0,172x
X = 0,564 ppm

Pengulangan ke- 2
Diketahui : Abs =0,101; y=0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 097 =0,172x
X = 0,564 ppm

Pengulangan ke- 3
Diketahui : Abs =0,100 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 097 =0,172x
X = 0,564 ppm

Rata — rata = (0,564 + 0,564 + 0,564) / 3
= 0,564 x 10 (faktor pengenceran)
=5,64 mg/L
Massa logam Mn dalam 20 mL sampel
Konsentrasi x volume =5,640 mg/L x 0.002 L
=0.113 mg
. Perhitungan konsentrasi logam Mn setelah elektrolisis 30 menit
Pengulangan ke- 1
Diketahui : Abs =0,086 ; y =0,172x + 0,00
y =0,172x + 0,00
0, 086 =0,172x
X = 0,500 ppm
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Pengulangan ke- 2
Diketahui : Abs =0,085;y=0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 085 =0,172x
X =0,494 ppm

Pengulangan ke- 3
Diketahui : Abs =0,087 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 087 =0,172x
X = 0,506 ppm

Rata — rata = (0,500 + 0,494 + 0,506) / 3
= 0,599 x 10 (faktor pengenceran)
= 5,000 mg/L
Massa logam Mn dalam 20 mL sampel
Konsentrasi x volume =5.00 mg/L x 0.02 L
=0.100 mg

. Perhitungan konsentrasi logam Mn setelah elektrolisis 40 menit
Pengulangan ke- 1
Diketahui : Abs =0,079 ; y=0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0, 079 =0,172x
X = 0,460 ppm

Pengulangan ke- 2
Diketahui : Abs =0,078 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0,078 =0,172x
X = 0,453 ppm

Pengulangan ke- 3
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Diketahui : Abs = 0,077 ; y=0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0,077 =0,172x
X = 0,448 ppm

Rata — rata = (0,460 + 0,453 + 0,448) / 3
= 0,454 x 10 (faktor pengenceran)
= 4,54 mg/L
Massa logam Mn dalam 20 mL sampel
Konsentrasi x volume = 4,54 mg/L x 0.002 L
=0,091 mg

. Perhitungan konsentrasi logam Mn setelah elektrolisis 50 menit
Pengulangan ke- 1
Diketahui : Abs =0,069 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0,079 =0,172x
X = 0,460 ppm

Pengulangan ke- 2
Diketahui : Abs =0,072 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0,077 =0,172x
X = 0,448 ppm

Pengulangan ke- 3
Diketahui : Abs = 0,078 ; y =0,172x + 0,00

y =0,172x + 0,00
0,078 =0,172x
X = 0,453 ppm

Rata — rata = (0,460 + 0,448 + 0,453) / 3
= 0,454 x 10 (faktor pengenceran)
=4,540 mg/L
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e Massa logam Mn dalam 20 mL sampel
Konsentrasi x volume = 4,540 mg/L x 0.002 L
=0,091 mg
Lampiran 4.3 Massa Logam Mn Yang Menempel Pada Katoda
a. Massa Logam Mn dengan 1 Elektroda

Waktu Ulangan Sebelum Setelah Massa Selisisih
(menit) ke- Elektrolisis  Elektrolisis  terendapkan rata — rata
Q) (9 (mg) (mg)
1 0,02249 0,02253 0,040
10 2 0,02252 0,02256 0,040 0.040
3 0,02253 0,02257 0,040
1 0,01624 0,01629 0,050
20 2 0,01622 0,01627 0,050 0.050
3 0,01620 0,01625 0,050
1 0,02247 0,02253 0,060
30 2 0,02250 0,02256 0,060 0.060
3 0,02248 0,02254 0,060
1 0,01623 0,01629 0,060
40 2 0,01622 0,01628 0,060 0.060
3 0,01622 0,01628 0,060
1 0,02247 0,02253 0,060
50 2 0,02245 0,02251 0,060 0.060
3 0,02248 0,02254 0,060

b. Massa Logam Mn dengan 2 Elektroda

Waktu Ulangan Sebelum Setelah Massa Selisisih
(menit) ke- Elektrolisis  Elektrolisis  terendapkan rata — rata
(mg) (mg)
1 0,03872 0,03877 0,050
10 2 0,03874 0,03879 0,050 0.050
3 0,03872 0,03877 0,050
1 0,03875 0,03781 0,060
20 2 0,03874 0,03780 0,060 0.060
3 0,03873 0,03879 0,060
1 0,03875 0,03881 0,080
30 2 0,03874 0,03881 0,070 0.080
3 0,03873 0,03882 0,090
1 0,03873 0,03882 0,090
40 2 0,03872 0,03881 0,080 0.087
3 0,03872 0,03880 0,090
1 0,03874 0,03882 0,090
50 2 0,03873 0,03882 0,080 0.087
3 0,03875 0,03884 0,090
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Lampiran 4.4  Efisiensi Metode Elektrolisis Pada Sampel Air Asam

Tambang Batubara

Mawal — Makhir

Nilai Efisiensi =
Mawal

Keterangan :
Mawal = Massa logam Mn sebelum elektrolisis

Maknir = Massa logam Mn setelah elektrolisis

x 100 %

Waktu Massa Awal Massa Akhir
(menit) (9) (9)

Efisiensi
(%)

1 Elektroda 2 Elektroda

10 0,1340 0,1200
20 0,1210 0,1130
30 0,1800 0,1198 0,1000
40 0,1197 0,0910
50 0,1197 0,0910

1 Elektroda 2 Elektroda

25'S
32,7
32,8
32,8

32,8

33,3
37,2
44,4
50,0

50,0

1. Elektrolisis dengan 1 elektroda
a. Elektrolisis selama 10 menit
0,1800 — 0,1340

Efisiensi = 0.1800 x 100 %
=255%
b. Elektrolisis selama 20 menit
Efisiensi = 01890 — 1,210 x 100 %
0,1800
=32,7%
c. Elektrolisis selama 30 menit
Efisiensi = 01800 — 1,198 x 100 %

0,1800
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=328%
d. Elektrolisis selama 40 menit
Efisiensi = 0,1800 — 0,1197 x 100 %
0,1800
=32,8%
e. Elektrolisis selama 50 menit
Efisiensi = 01800599, 7297 x 100 %
0,1800

=32,8%

2. Elektrolisis dengan 2 elektroda

a. Elektrolisis selama 10 menit

Efisiofi, 3 0,1800 — 0,120 100 %
isiensi = 0.1800 X 0
= 33,3%

b. Elektrolisis selama 20 menit

bficiens < 2180001130
1siensy = 0,1800 X 0

=372%
c. Elektrolisis selama 30 menit
0,1800 — 0,1000

Efisiensi = 0.1800 x 100 %
= 44,4 %
d. Elektrolisis selama 40 menit
Efisiensi = 0189948094 x 100 %
0,1800
=50,0 %
e. Elektrolisis selama 50 menit
Efisiensi = 01800 — 0,091 x 100 %
0,1800

=50,0 %
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