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Studi tentang preparasi silika dari limbah leaching zirkon untuk proses adsorpsi
ion Fe(III) telah dilakukan. Hasil preparasi silika di manfaatkan dalam proses
adsorpsi ion Fe(III). Limbah leaching zirkon dipreparasi melalui 3 tahap yaitu
leaching, pencucian dan pengeringan. Hasil penelitian menunjukkan bahwa
karakteristik silika hasil preparasi memiliki struktur amorf sesuai hasil analisis
XRD, dan analisis SAA menunjukkan luas permukaan sebesar 232,6872 m2/g
serta ukuran mesopori. Pemanfaatan silika dalam proses adsorpsi ion Fe(III),
diperoleh kapasitas adsorpsi terbesar pada variasi konsentrasi 150 ppm. Adsorpsi
ion Fe(III) menggunakan silika dari limbah leaching zirkon mengikuti isoterm
Freundlich dengan harga Kf yaitu 41,557 dan n sebesar 6,9252.
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Studies on preparation and characterization silica from leached zircon waste to
adsorption process of metal ion Fe(III) has been done. The result of preparation
used to adsorption process Fe(III) ion. Leached zircon waste prepared to three
step, leaching, washing, and drying. This study showing silica from preparation
product have amorph structure appropriate with XRD analyzed, and SAA
analysis indicating surface area are 232.6872 m2/g and mesopore size.
Application of silica in adsorption process of Fe(III) get adsorption capacity are
150 ppm. Based on adsorption result, so adsorption of Fe(III) ion using silica
from leached zircon waste following Freundlich isotherm with Kf value are
41.557 and n are 6.9252.
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Pendahuluan
Seiring dengan berkembangnya industriali-

sasi yang menjanjikan kemudahan dan kesejah-
teraan bagi masyarakat ternyata menimbulkan
dampak negatif berupa limbah industri yang
mengandung ion logam berat (Antom &
Tomijiro; 1995). Salah satu ion logam berat
yang berbahaya adalah Fe(III). Berdasarkan
sudut pandang toksologi logam besi termasuk
dalam logam berat esensial, keberadaannya
dalam jumlah tertentu sangat dibutuhkan oleh
organisme hidup, namun dalam jumlah ber-
lebihan dapat menimbulkan efek racun (Palar;
1994). Ion logam ini memiliki kestabilan yang
tinggi dalam larutan, dibandingkan ion Fe(II).

Salah satu upaya untuk menurunkan
polusi ion logam berat adalah melalui teknik
adsorpsi. Teknik ini murah dari segi biaya serta
tidak adanya efek samping zat beracun (Blais, et
al.; 2000). Silika merupakan bahan adsorben
yang paling banyak digunakan, karena sangat
inert, hidrofilik, dan biaya sintesis yang murah.
Disamping itu bahan ini juga memiliki kestabil-
an termal dan mekanik yang cukup tinggi,
relatif tidak mengembang dalam pelarut organik
jika dibandingkan padatan polimer organik
(Nuryono; 2003).

Di Pusat Sains dan Teknologi Akselerator
BATAN Yogyakarta, zirkon merupakan salah
satu mineral tanah jarang yang saat ini sedang
diteliti dan dikembangkan. Dalam sintesis pro-
duk zirkon, silika dihasilkan sebagai produk
samping yang dianggap sebagai pengotor. Silika
yang dihasilkan berasal dari proses leaching
zirkon dengan HCl dan berupa sol silika. Sejauh
ini penelitian terkait limbah silika dari leaching
zirkon masih jarang dilakukan. Banyak peneliti-
an tentang silika saat ini masih fokus meng-
gunakan abu sekam padi dan pasir kuarsa.
Pemanfaatan silika dari leaching zirkon tentu
diharapkan akan menambah referensi material
silika baru yang bisa diteliti dan dikembangkan,
selain itu juga dapat membantu mengatasi
limbah dari produksi zirkon secara efektif dan
bijak. Potensi silika dari limbah leaching zirkon
ini juga didukung oleh penelitian Donia, et al.
(2011) yang menyatakan bahwa kapasitas
adsorpsinya terhadap thorium yaitu 112 mg/g
untuk silika dimodifikasi pentamina dan 90,3
mg/g untuk silika dimodifikasi triamina.

Metode Penelitian
Alat-alat yang digunakan adalah pH meter

(model HM­5B, TOA Electronic), neraca digital
AND­GR200, oven Heraeus, difraktometer sinar
X (Shimadzu XRD­6000), Surface Area Analyzer

(SAA NOVA Quantachrome), UV Vis spektro-
fotometer (Shimadzu UV mini­1240). Bahan-
bahan yang digunakan adalah limbah silika dari
leaching zirkon, ABM (Air Bebas Mineral),
etanol absolut, FeCl3, HNO3, NH3, silika gel
standar, HCl, NaOH, dan KSCN dengan grade
pro analyst buatan Merck.

Limbah silika 600 mL di leaching dengan
1800 mL HNO3 1 M, pada suhu 25oC selama
30 menit, pH larutan dijaga antara 6-7 meng-
gunakan larutan ammonia. Silika dicuci dengan
menambahkan aquades dan etanol hingga pH
netral. Pengeringan dilakukan pada suhu 50oC,
selanjutnya diaktivasi pada 150oC selama 5 jam.
Setelah kering diayak dengan ayakan 75 mesh.
Padatan silika yang diperoleh dikarakterisasi
dengan menggunakan XRD dan SAA. Selanjut-
nya dimanfaatkan dalam proses adsorpsi ion
Fe(III).

Pengaruh konsentrasi adsorbat terhadap
adsorpsi ion Fe(III) yaitu membuat 50 mL
larutan ion Fe(III) dengan variasi konsentrasi
50, 100, 150, 200, dan 250 ppm pada pH 6,
kemudian ditambah adsorben 0,0250 g dan
digojog pada 25oC selama 120 menit. Sampel
diuji menggunakan UV-Vis pada panjang
gelombang 456 nm dengan dikomplekskan
KSCN dan HNO3 (Rusmana, et al.; 2011).

Hasil dan Pembahasan
Sampel silika yang digunakan dalam

penelitian ini adalah limbah silika dari proses
leaching zirkon, di Pusat Sains dan Teknologi
Akselerator BATAN Yogyakarta. Menurut
Sulistyo (2012), proses leaching dengan HCl,
selain menghasilkan kristal ZOC dan silika,
juga dihasilkan garam NaCl sebagaimana reaksi
berikut:

Limbah silika ditambahkan ABM (air
bebas mineral) untuk mengencerkan asam
klorida dan melarutkan kristal ZOC serta garam
pengotor lainnya.

Tahap awal preparasi yaitu proses leaching
dengan asam nitrat ini untuk mengeluarkan
pengotor berupa ion-ion logam yang masih
terkandung dalam silika, agar meningkatkan
kualitas kemurnian silika yang dihasilkan. pH
larutan diatur antara 6-7 mendekati netral untuk
mencegah terjadi protonasi karena suasana ter-
lalu asam maupun deprotonasi karena suasana
yang sangat basa (Hendrawan; 2010). Pencucian
berfungsi untuk menetralkan pH silika dan
pengeringan untuk menghilangkan kadar air.
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Silika diaktivasi dan siap untuk dikarakterisasi
dan diuji sebagai adsorben ion Fe(III).

Sampel dikarakterisasi dengan XRD untuk
mengetahui bentuk struktur dari silika hasil
preparasi. Hal ini perlu dilakukan mengingat
salah satu syarat adsorben adalah bersifat amorf
dengan struktur tidak beraturan.

Gambar 1. Pola XRD silika standar dan silika
hasil preparasi

Pada Gambar 1. terlihat bahwa terdapat
puncak melebar di 2 antara 21-22°. Menurut
Kalaphaty, et al. (2000) bentuk puncak yang
lebar dengan pusat puncak disekitar 2 = 22°
menunjukan bahwa silika bersifat amorf. Pada
pola XRD silika hasil preparasi terdapat 3
puncak tajam. Karyasa (2014) menyatakan
puncak 2 pada 26,6892° menunjukkan
terbentuknya fase kuarsa. Pada puncak 2 =
32,4012° menurut Karyasa (2014) diindikasikan
sebagai puncak kristobalit. Sedangkan pada
puncak 2 = 35,4561° menurut Nevivilanti, et
al. (2010) sudah terbentuk mullite. Munculnya
ketiga puncak kristal tersebut disebabkan karena
pengotor anorganik yang terdapat pada silika
mengkatalisis terbentuknya struktur kristalin
pada suhu rendah (Umeda; 2008).

Luas permukaan dan ukuran partikel silika
hasil preprasi di uji menggunakan SAA. Hasil
karakterisasinya dibandingkan dengan silika
standar. Luas permukaan silika hasil preparasi
yang diperoleh cukup luas yaitu 232,6873 m2/g.
Adapun dengan rerata jari-jari total sebesar
28,9798 Aº. Hal ini mengindikasikan bahwa
silika hasil preprasi memiliki karakteristik struk-
tur mesopori (Donia, et al.; 2011). Sedangkan
berdasarkan data dari Poole (2015), silika gel 60
dari Merck memiliki karakteristik luas permuka-
an spesifik, volume pori, dan jari-jari yang
sangat besar. Hal ini dikarenakan kadar yang
lebih tinggi dan tidak adanya gugus pengotor
pada silika standar.

Proses pemanfaatan silika sebagai adsor-
ben ion Fe(III) dilakukan dengan variasi
konsentrasi awal adsorbat. Variasi konsentrasi
ini digunakan untuk mengetahui kapasitas
adsorpsi silika hasil preparasi terhadap ion

Fe(III).

Gambar 2. Pengaruh konsentrasi terhadap pro-
ses adsorpsi ion Fe(III)

Gambar 2. menunjukkan konsentrasi me-
ningkat dan mencapai konsentrasi maksimum
pada konsentrasi 150 ppm. Pada konsentrasi
yang lebih tinggi terjadi penurunan, karena
permukaan adsorben sudah penuh dengan ion
Fe(III) sehingga tidak dapat lagi menyerap ion
Fe(III) atau dengan kata lain sudah jenuh.
Proses adsorpsi pada konsentrasi yang lebih
tinggi akan menyebabkan desorpsi (Fatimah, et
al.; 2014).

Hasil dari proses adsorpsi dengan variasi
konsentrasi adsorbat, digunakan untuk meng-
hitung isoterm adsorpsi. Metode isoterm Lang­
muir mengasumsikan bahwa permukaan adsor-
ben adalah homogen dan besarnya energi
adsorpsi ekuivalen untuk setiap situs adsorpsi
(Amri, et al.; 2004). Kurva isoterm Langmuir
dibuat dengan cara memplotkan konsentrasi ion
logam dalam kesetimbangan versus ion logam
teradsorpsi per massa adsorben. Berdasarkan
analisis data diperoleh energi adsorpsi sebesar
16,5853 kJ/mol. Mengacu pada pemikiran
Adamson (1990) yang menyatakan bahwa
adsorpsi kimia melibatkan energi adsorpsi
minimal 20,92 kJ/mol, maka pada adsorpsi ion
Fe(III) lebih dominan terjadi interaksi fisik.

Gambar 3. Linearitas isoterm adsorpsi pada
adsorpsi ion Fe(III)

Isoterm Freundlich merupakan isoterm
yang menggambarkan sifat adsorpsi pada per-
mukaan yang heterogen. Kemampuan adsorpsi
pada setiap lapisan permukaan berbeda-beda
(Dada, et al.; 2012). Kurva isoterm adsorpsi
Freundlich merupakan kurva hubungan antara
log qe dan log Ce. Pada Gambar 3. diperoleh
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persamaan garis linear, maka dapat diketahui
nilai 1/n = 0,1444, n = 6,9252 dan Kf = 41,557.
Hal ini mengindikasikan bahwa proses adsorpsi
ion ion Fe(III) menggunakan silika dari limbah
leaching zirkon dimungkinkan memiliki kemam-
puan adsorpsi yang berbeda pada setiap lapisan
permukaan adsorben.

Berdasarkan grafik linearitas adsorpsi
Langmuir dan Freundlich, menunjukkan bahwa
proses adsorpsi ion Ion Fe(III) menggunakan
silika dari limbah leaching zirkon mengikuti pola
dari isoterm Freundlich. Hal ini diperkuat
dengan nilai b (kapasitas adsorpsi) secara teori-
tis yang kurang sesuai dengan kapasitas adsorpsi
yang diperoleh dalam eksperimen. Nilai n pada
isoterm Freundlich yang cukup besar juga me-
nunjukkan heterogenitas setiap lapisan permu-
kaan adsorben cukup besar.

Simpulan
Silika dari limbah leaching zirkon dipre-

parasi dengan proses leaching, pencucian serta
pengeringan. Karakteristik silika hasil preparasi
adalah struktur amorf, luas permukaan sebesar
232,6873 m2/g, dan ukuran mesopori. Peman-
faatan silika hasil preparasi sebagai adsorben
ion Fe(III) mencapai kapasitas adsorpsi maksi-
mum pada konsentrasi 150 ppm. Pola adsorpsi
ion Fe(III) lebih mengikuti isoterm adsorpsi
Freundlich.
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