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ABSTRAK

Silika merupakan senyawa terbanyak penyusun kerak bumi. Silika banyak dimanfaatkan sebagai
adsorben, prekonsentrasi atau pemisahan analit. Modifikasi silika dengan dimetilamina mampu
meningkatkan kapasitas adsorpsi. Pada penelitian ini, dilakukan adsorpsi dan desorpsi anion nitrit pada
silika termodifikasi dimetilamina (DMA) menggunakan metode kolom. Setelah anion nitrit diadsorpsi
dilanjutkan dengan proses desorpsi yang bertujuan untuk mengetahui kondisi optimum desorpsi anion
nitrit dari silika gel termodifikasi DMA menggunakan eluen asam (HCI dan H,SO,). Berdasarkan hasil
penelitian didapatkan kapasitas adsorpsi pada silika sebesar 0,00908 mg/gr, berat anion nitrit yang terserap
0,00454 mg dengan persentase penyerapan sebesar 47,27%. Persentase desorpsi anion nitrit menggunakan
HCI sebesar 78,32% dengan melepaskan anion nitrit sebanyak 0,003528 mg. Sedangkan persentase
desorpsi anion nitrit menggunakan H.SO, sebesar 50,30% dengan melepaskan anion nitrit sebanyak
0,002274 mg. Konsentrasi optimum HCI yaitu 0,05M, dapat melepaskan anion nitrit sebanyak 0,00425
mg dengan persentase desorpsi sebesar 92,45%.

Kata kunci: silika gel; dimetilamina; adsorpsi; desorpsi; nitrit.
ABSTRACT

Silica is the most abundant compound in the earth's crust. Silica is widely used as an adsorbent,
preconcentration or separation of analytes. Silica modification with dimethylamine was able to increase
the adsorption capacity. In this study, the adsorption and desorption of nitrite anions on dimethylamine
modified silica (DMA) was carried out using the column method. After the nitrite anion was adsorbed, it
was continued with the desorption process which aims to determine the optimum conditions for desorption
of nitrite anion from DMA modified silica gel using acid eluents (HCI and H2SO4). Based on the results
of the study, the adsorption capacity of silica was 0.00908 mg/gr, the weight of the adsorbed nitrite anion
was 0.00454 mg with an absorption percentage of 47.27%. The percentage of nitrite anion desorption
using HCI was 78.32% with 0.003528 mg of nitrite anion released. While the percentage of nitrite anion
desorption using H2SO4 was 50.30% with the release of nitrite anion as much as 0.002274 mg. The
optimum concentration of HCI is 0.05M, can release nitrite anion as much as 0.00425 mg with a
desorption percentage of 92.45%.

Keywords: silica gel; dimethylamine; adsorption; desorption; nitrite.
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1. PENDAHULUAN

Silika (SiO,) merupakan senyawa terbanyak penyusun kerak bumi yaitu sebesar 60,6% dan bisa
didapatkan dari pasir, batuan, maupun tanah (Dyana dan Triwikantoro, 2017). Silika merupakan suatu
padatan berpori yang berstruktur kristalin di alam dan senyawa sintetisnya berbentuk amorf yang banyak
dimanfaatkan sebagai adsorben karena silika mudah diproduksi dan memiliki kelebihan lainnya (Sulastri
& Kristianingrum, 2010).

Silika memiliki sifat inert, stabilitas kimia yang sangat baik, harga lebih murah, ketahanan mekanik
yang tinggi, dan luas permukaan yang besar (Trivana et al., 2015). Selain itu silika mudah dimodifikasi
dengan senyawa kimia tertentu untuk meningkatkan Kinerjanya, juga memiliki sifat adsorpsi dan
pertukaran ion yang baik. Aplikasi silika dapat digunakan sebagai adsorben, prekonsentrasi atau
pemisahan analit (Hardyanti et al., 2017).

Permukaan silika menyajikan reaktivitas kimia yang tinggi berdasarkan keberadaan gugus silanol
(=Si-OH), siloksan (=Si-O-Si=), saluran pori yang besar yang memungkinkan adsorpsi selektif pada
adsorbat tertentu (Zhang et al., 2019). Efektivitas adsorpsi silika pada ion lemah, kelemahan silika sebagai
adsorben dapat diperbaiki dengan beberapa upaya, antara lain dengan memodifikasi permukaan silika
(Weni & Oktavia, 2021). Modifikasi silika bermanfaat untuk meningkatkan kapasitas adsorpsi. Pada
penelitian ini, silika dimodifikasi menggunakan (GPTMS) glisidokpropiltrimetoksisilan dan dimetilamina
(DMA).

Nitrit (NOy) adalah komponen alami dari nitrogen, nitrit di perairan secara alami berasal dari
metabolisme organisme perairan dan dekomposisi bahan-bahan organik oleh bakteri. Kadar nitrit yang
tinggi pada air minum dapat membahayakan kesehatan seperti methemoglobinemia pada bayi. Hal ini
terjadi karena nitrit dapat membentuk senyawa N-nitriso yang bersifat karsinogenik, teratogenik, dan
mutagenic (Setiowati et al., 2016). Konsentrasi nitrit yang meningkat dapat ditemukan dalam air yang
mengandung limbah nitrogen, seperti limbah industri yang memproduksi logam, pewarna, dan seluloid
(Kroupova et al., 2005).

Anion nitrit yang telah diadsorpsi pada silika termodifikasi dilanjutankan dengan proses desorpsi
yang bertujuan untuk melepaskan anion nitrit yang terserap pada silika. Proses desorpsi dilakukan untuk
mengetahui kondisi optimum desorpsi anion nitrit dari silika gel termodifikasi DMA menggunakan eluen
asam (HCI dan HzSOa,).

Desorpsi merupakan proses terlepasnya partikel, ion, atau molekul yang terserap oleh adsorben.
Desorpsi dilakukan dengan mereaksikan adsorben yang telah digunakan pada proses adsorpsi dengan zat
pendesorpsi (eluen). Eluen yang dapat digunakan dapat berupa asam, netral, dan basa (Faudah, 2019).
Pada penelitian ini, dilakukan desorpsi menggunakan metode kolom dan terjadi proses pertukaran ion.
Prosedur pertukaran ion yang umum digunakan yaitu dengan melewatkan eluen secara terus menerus
melalui kolom penukar ion hingga semua zat telah dihilangkan (Pinchukova et al., 2018). Pada metode
kolom, eluen dilewatkan melalui adsorben pada laju alir yang telah ditentukan (Patel, 2021).

2. METODE PENELITIAN
2.1  Jenis Penelitian
Penelitian ini menggunakan metode kolom.
2.2 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian dilaksanakan selama 7 bulan di Laboratorium Kimia Analitik, Jurusan Kimia, Fakultas

Matematika dan llmu Pengetahuan Alam, Universitas Negeri Padang.
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2.3

2.4

Target/Subjek Penelitian

Variabel dan Kondisi Proses

e Variabel tetap proses
- Berat silika gel termodifikasi DMA

e Variabel berubah proses
- Jenis eluen : HCI dan H»SO4
- Variasi konsentrasi eluen : 0,01M, 0,03M, 0,05M, 0,1M, dan 0,15M

e Variabel Analisa
- Kapasitas desorpsi

Prosedur

Modifikasi Silika dengan GPTMS-DMA

Silika komersial ditimbang sebanyak 25 gram, kemudian ditambahkan 25 ml GPTMS dan 87,5
ml toluena. Campuran tersebut distirer selama 24 jam pada suhu 90°C. Endapan yang dihasilkan
dicuci dengan 12,5 ml metanol. Silika-GPTMS ditimbang sebanyak 23 gram, kemudian
dimodifikasi dengan menambahkan 11,5 ml DMA dan 11,5 ml etanol (v/v 1:1). Campuran
tersebut distirer selama 24 jam pada suhu 70°C. Silika yang dimodifikasi kemudian di oven pada
suhu 80 °C selama 4 jam dan dibilas dengan metanol. Silika gel termodifikasi DMA
dikarakterisasi dengan FTIR dan digunakan untuk adsorpsi anion nitrit (Sefriani & Oktavia,
2021).
Adsorpsi Anion Nitrit pada Silika Gel Termodifikasi DMA

Sebanyak 0,5 gram silika gel termodifikasi DMA dimasukkan ke dalam kolom. Kemudian
melakukan proses adsorpsi dengan mengalirkan 10 ml larutan anion nitrit konsentrasi 1 ppm pH
optimum 6 dengan menggunakan tekanan sehingga anion nitrit terserap. Anion nitrit yang
terserap pada silika gel termodifikasi DMA akan digunakan pada proses desorpsi (Arianti &
Oktavia, 2021).

Penentuan Jenis Eluen Desorpsi Anion Nitrit

Sebanyak 10 ml larutan H.SO4 0,1 M dialirkan ke dalam kolom yang telah berisi silika gel
termodifikasi DMA dan telah mengadsorpsi anion nitrit yang berfungsi sebagai eluen
pendesorpsi anion nitrit.

Sebanyak 10 ml larutan HCI 0,1 M dialirkan ke dalam kolom yang telah berisi silika gel
termodifikasi DMA dan telah mengadsorpsi anion nitrit yang berfungsi sebagai eluen
pendesorpsi anion nitrit.

Penentuan Konsentrasi Optimum Desorpsi Anion Nitrit

Sebanyak 10 ml HCI dengan variasi konsentrasi eluen (0,01 M, 0,03 M, 0,05 M, dan 0,15 M)
dialirkan ke dalam kolom yang telah berisi silika gel termodifikasi DMA dan telah mengadsorpsi
anion nitrit yang berfungsi sebagai eluen pendesorpsi anion nitrit.

Pengujian Menggunakan Spektrofotometer UV-Vis

Filtrat yang telah diperoleh pada proses adsorpsi dan desorpsi dilakukan pengujian
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum 540 nm sehingga
diperoleh adsorbannya.

Karakterisasi Menggunakan FTIR
Pengujian menggunakan instrumen FTIR dilakukan sebanyak 3 kali, yaitu pada silika gel
termodifikasi DMA, silika gel termodifikasi DMA yang telah mengandung anion nitrit pada
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proses adsorpsi, dan silika gel termodifikasi DMA yang telah mengandung anion nitrit pada
proses adsorpsi dan telah didesorpsi.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN
3.1 Adsorpsi Anion Nitrit pada Silika Termodifikasi DMA

Proses adsorpsi nitrit dilakukan dengan metode kolom menggunakan silika gel termodifikasi DMA
sebagai adsorben. Metode kolom dilakukan dengan melewatkan 10 ml larutan anion nitrit konsentrasi 1
ppm, pH optimum 6 dengan menggunakan tekanan sehingga anion nitrit terserap pada silika gel
termodifikasi DMA (Arianti & Oktavia, 2021).

Pada proses adsorpsi nitrit, terjadi gaya elektrostatik antara muatan positif dari gugus amina (N+)
dengan muatan negatif dari anion nitrit (NO2") sehingga anion nitrit terikat pada silika gel termodifikasi
DMA (Yuniarti, 2015). Gugus amina yang bermuatan positif dapat mengikat anion pada adsorben,
sehingga terjadi proses adsorpsi (Mallik et al., 2022). Pada proses ini terjadi adsorpsi kimia (adsorpsi
monolayer). Pada adsorpsi monolayer, semua molekul yang teradsorpsi bersentuhan dengan lapisan
permukaan adsorben (Thommes et al., 2015).

Tabel 1. Adsorpsi anion nitrit

Teoritis | Adsorpsi Adsorpsi Adsorpsi Efisiensi
(mg/L) (mg/L) (mg/g) (mg) Adsorpsi (%)
1 0,468 0,00908 0,00454 47,27

Berdasarkan tabel diatas, kapasitas adsorpsi sebesar 0,00908 mg/gr, berat anion nitrit yang terserap
0,00454 mg dan persentase penyerapan sebesar 47,27%. Pada penelitian ini hanya setengah anion nitrit
yang dapat terserap pada silika gel termodifikasi DMA. Hal ini terjadi karena permukaan silika gel
termodifikasi DMA telah jenuh dengan anion nitrit yang menandakan kesetimbangannya telah tercapai
sehingga adsorben tidak mampu lagi menyerap anion nitrit (Ngulube et al., 2017).

3.2 Desorpsi Anion Nitrit dari Silika Termodifikasi DMA

Desorpsi dilakukan menggunakan metode kolom, yaitu dengan melewatkan eluen secara terus
menerus melalui kolom penukar ion pada adsorben dengan laju alir yang telah ditentukan hingga semua
zat telah dihilangkan (Pinchukova et al., 2018). Eluen yang dapat digunakan dapat berupa asam, netral,
dan basa (Faudah, 2019).

Pada eluen asam, proton-proton (H+) dalam larutan asam menggantikan ion-ion positif pada
permukaan adsorben. lon-ion H+ yang dilepaskan oleh HCI memiliki ikatan yang sangat kuat terhadap
permukaan adsorben, dalam hal ini yaitu (N+). N+ yang lepas pada permukaan adsorben menyebabkan
anion nitrit (NO2) juga terlepas sehingga digantikan oleh Cl-. Pada eluen basa, menghasilkan persentase
desorpsi yang rendah karena gugus-gugus tersebut kurang terprotonasi sehingga ion-ion positif yang
berikatan sulit terlepas dari adsorben (Pratiwi et al., 2019).

1. Penentuan Jenis Eluen

Pada penentuan jenis eluen digunakan 2 jenis asam yaitu asam sulfat (H,SO4) 0,1 M dan asam
klorida (HCI) 0,1 M. Eluen yang digunakan sangat berpengaruh pada proses desorpsi, karena pemisahan
antara adsorben dan adsorbat tergantung pada jenis eluen (Patel, 2021).
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Tabel 2. Variasi jenis eluen (asam)

H2S04

Eluen Desorpsi Desorpsi Persen
(Asam) (mg/L) (mg) Desorpsi (%)
H,S04 0,232 0,002274 50,30
HCI 0,360 0,003528 78,32
Variasi jenis eluen (asam)
— 78,32
3 100 50,3
\
s 50
X

HCI

Jenis eluen (0,1M)

Gambar 1. Grafik variasi jenis eluen (asam)

Berdasarkan grafik diatas, anion nitrit yang terserap pada silika gel termodifikasi DMA lebih
banyak terdesorpsi menggunakan eluen HCI dibandingkan eluen H,SO4. Persentase desorpsi anion nitrit
menggunakan HCI sebesar 78,32% dengan melepaskan anion nitrit sebanyak 0,003528 mg. Sedangkan
persentase desorpsi anion nitrit menggunakan H.SO. sebesar 50,30% dengan melepaskan anion nitrit

sebanyak 0,002274 mg.

HCI lebih banyak mendesorpsi anion nitrit dibandingkan H.SO4 dikarenakan HCI merupakan asam
yang lebih kuat daripada H2SO4. Kekuatan suatu asam dapat ditentukan dari nilai konstanta disosiasi
asamnya (pKa), semakin kecil nilai pKa semakin banyak asam yang terdisosiasi, oleh karena itu lebih kuat
suatu asam. HCI memiliki nilai pKa -7 sedangkan H.SO, memiliki nilai pKa -3. Selain itu, kekuatan asam
dapat ditentukan oleh kamampuan asam untuk melepaskan ion H+ ke medium. HCI lebih besar
kemampuannya untuk melepaskan H+ dibandingkan H,SO, melepaskan 2H+ ke medium. Kemampuan

melepaskan H+ mengacu pada kecepatan melepaskan H+ ke medium (Muharrom, 2018).

2. Penentuan Variasi Konsentras

Tabel 3. Variasi konsentrasi HCI

Konsentrasi (M) Desorpsi (mg) | Persen Desorpsi (%)
0,01 0,00317 72,36
0,03 0,00375 84,97
0,05 0,00425 92,45
0,1 0,00353 78,32
0,15 0,00301 66,27
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Gambar 2. Grafik variasi konsentrasi HCI

Berdasarkan grafik diatas, semakin meningkatnya konsentrasi HCI maka semakin meningkatnya
anion nitrit yang terdesorpsi (Yuniarti, 2015). Namun, peningkatan persen desorpsi hanya terjadi pada
konsentrasi HCI 0,01M sampai dengan konsentrasi HCI 0,05M. Persentase peningkatannya secara
berturut-turut yaitu 72,36%, 84,97%, dan 92,45% dengan jumlah anion nitrit yang terdesorpsi secara
berturut-turut yaitu sebanyak 0,00317 mg, 0,00375 mg, dan 0,00425 mg.

Sedangkan pada konsentrasi HCI 0,05M sampai dengan konsentrasi HCI 0,15M jumlah anion
nitrit yang terdesorpsi mengalami penurunan. Persentase penurunannya secara berturut-turut yaitu 92,45%,
78,32%, dan 66,27% dengan jumlah anion nitrit yang terdesorpsi secara berturut-turut yaitu sebanyak
0,00425 mg, 0,00353 mg, dan 0,00301 mg. Konsentrasi optimum proses desorpsi anion nitrit terjadi pada
konsentrasi HCI 0,05M dengan persentase desorpsi sebesar 92,23% dan jumlah anion nitrit yang
terdesorpsi dari silika termodifikasi DMA sebanyak 0,00425 mg.

Konsentrasi optimum eluen tidak terlalu rendah dan tidak terlalu tinggi. Hal ini dikarenakan
pada konsentrasi yang lebih rendah, dapat memperlambat proses desorpsi (Patel, 2021). Pada konsentrasi
eluen yang lebih rendah akan menyebabkan interaksi elektrostatik menjadi lebih lemah (Septiani et al.,
2015). Selain itu, pada konsentrasi HCI yang rendah ion-ion yang tersedia pada eluen masih sedikit,
sehingga anion yang terdapat pada adsorben belum sepenuhnya tergantikan (Yuniarti, 2015).

Sedangkan pada konsentrasi yang lebih tinggi, dapat merusak struktur adsorben sehingga
memperlambat proses desorpsi (Patel, 2021). Penurunan persentase desorpsi juga dikarenakan semakin
berkurangnya ion-ion yang dapat menggantikan anion nitrit berinteraksi dengan adsorben (Faudah, 2019).
Selain itu, penurunan persentase desorpsi dikarenakan sisi aktif adsorben telah jenuh karena terjadi
kesetimbangan termodinamik antara adsorpsi dan desorpsi sehingga proses desorpsi mengalami
penurunan (Yuniarti, 2015).

3.3 Karakterisasi FTIR

Spektrofotometri Fourier Transform Infra Red (FTIR) adalah metode yang digunakan untuk
menganalisa komposisi molekul dan gugus fungsi pada berbagai jenis sampel dari spektrumnya. Spektrum
FTIR menunjukkan adanya beberapa gugus fungsi pada bilangan gelombang tertentu dengan terbentuknya
puncak-puncak gelombang (Novais et al., 2019).

Analisa pada sampel silika gel termodifikasi DMA, untuk mengetahui adanya gugus fungsi silanol
(=Si-OH), siloksan (=Si-O-Si=) dan amina (C-N). Analisa pada sampel setelah proses adsorpsi untuk
mengetahui adanya anion nitrit (NO2") yang terikat pada silika gel termodifikasi DMA. Sedangkan Analisa
pada sampel setelah proses desorpsi untuk mengetahui adanya ClI- yang menggantikan anion nitrit (NO)
pada silika gel termodifikasi DMA. Hasil FTIR pada sampel tersebut dapat dilihat pada tabel berikut:
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Tabel 4. Analisa gugus fungsi (FTIR)

Sampel Bilangan Gelombang (cm™) / Peak Gugus Fungsi
3261,19 O-H dari (=Si-OH)
Silika-GPTMS- 788,48 C-H
DMA 1045,18 =Si-O dari (=Si-OH)
1039 C-N
3280,75 O-H dari (=Si-OH)
o 517,06 (=Si-0-Si=)
S"[')'f\"jlﬁPNTOM_S' 1044,73 =Si-0 dari (=Si-OH)
2 1038,55 C-N
1448,77 NOy
3286,01 O-H dari (=Si-OH)
Silika-GPTMS- 508,33 (=Si-0-Si=)
DMA-NOy 1054,54 =Si-0
desorpsi (HCI) 1039,72 C-N
619,15 CI
—— Si-GPTMS-DMA-NO, HCI
— SI-GPTMS-DMA-NO,
SHGPTMS-DMA
<
E
g
g
|_
4000 3560 SObO 25|00 20|00 15IOO 1OIOO 560

Bilangan gelombang (cm™)

Gambar 3. Spektrum FTIR silika

Berdasarkan gambar diatas, analisa silika menggunakan FTIR dilakukan pada bilangan gelombang
4000-400 cm. Pada spektrum silika-GPTMS-DMA menunjukkan adanya gugus hidroksil (~OH) dari
=Si-OH atau silanol yang muncul pada bilangan gelombang 3261,19 cm. Pada bilangan gelombang
517,06 cm™ yang menunjukkan adanya vibrasi tekuk gugus siloksan (=Si-O-Si=). Pada bilangan
gelombang 788,48 cm terdapat kelompok C-H yang menunjukkan gugus propil dari GPTMS terikat pada
permukaan silika. Puncak selanjutnya terdapat pada bilangan gelombang 1045,18 cm yang menunjukkan
adanya vibrasi ulur asimetri (=Si-O) dari =Si-OH atau silanol (Sulastri & Kristianingrum, 2010).

Pada bilangan gelombang 1039 cm terdapat vibrasi ulur C-N yang menandakan dimetilamina
(DMA) berhasil terikat pada permukaan silika (Ramaswamy et al., 2005). Pada spektrum silika-GPTMS-
DMA-anion nitrit, pada bilangan gelombang 1448,77 cm yang menandakan anion nitrit (NO") berhasil
terikat pada permukaan silika (Lietti et al., 2012). Pada spektrum silika-GPTMS-DMA-anion nitrit setelah
proses desorpsi, terdapat pada bilangan gelombang 619,15 c¢cm™ yang menandakan CI- berhasil
menggantikan anion nitrit (NO;) pada permukaan silika (Nagabalasubramanian et al., 2009).
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4. SIMPULAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat diambil kesimpulan, HCI lebih efektif untuk
mendesorpsi anion nitrit dari silika gel termodifikasi DMA dibandingkan H2S04. Persentase desorpsi
anion nitrit menggunakan HCI sebesar 78,32% dengan melepaskan anion nitrit sebanyak 0,003528 mg.
Sedangkan persentase desorpsi anion nitrit menggunakan H.SO, sebesar 50,30% dengan melepaskan
anion nitrit sebanyak 0,002274 mg. Konsentrasi optimum HCI yaitu 0,05M dan dapat melepaskan anion
nitrit sebanyak 0,00425 mg dengan persentase desorpsi sebesar 92,45%.
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