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Abstrak: Di Indonesia mineral mengandung unsur tanah jarang terdapat di dalam mineral bawaan pada
komoditas utama terutama emas dan timah. Unsur tanah jarang sesuai namanya merupakan unsur yang langka,
di alam berupa senyawa kompleks fospat dan karbonat. Lanthanum merupakan unsur dengan nomor atom 57
dan termasuk dalam golongan unsur tanah jarang ringan. Lanthanum oksida digunakan secara ekstensif pada
aplikasi lampu karbon, terutama di industri perfilman untuk lampu studio dan proyeksi. Tujuan penelitian ini
adalah mengetahui kadar lanthanum oksida yang diperoleh dari hasil pemisahan dengan menggunakan metode
pengendapan bertingkat. Langkah pertama adalah destruksi dengan menggunakan natrium hidroksida. Lalu
pembentukan tanah jarang klorida dengan penambahan asam klorida. Selanjutnya pengendapan selektif untuk
memisahkan tanah jarang hidroksida. Kemudian pemisahan lanthanum dengan cara pengendapan bertingkat
menggunakan ammonium hidroksida. Pengendapan dilakukan dalam tingkatan pH yang berbeda. Lantanum
hidroksida dilarutkan dengan asam nitrat untuk kemudian diendapkan dengan penambahan asam oksalat.
Selanjutnya dilakukan kalsinasi pada suhu 1000°C selama 2 jam untuk pembentukan lanthanum oksida.
Lanthanum oksida dianalisis dengan menggunakan SEM-EDX. Hasil karakterisasi SEM-EDX menunjukkan
bahwa lanthanum oksida yang diperoleh dengan menggunakan metode pengendapan bertingkat mempunyai
kadar sebesar 86,59%. Efisiensi dari metode pengendapan bertingkat dengan menggunakan ammonium
hidroksida sebesar 64,57%.

Kata kunci: Limbah hasil pengolahan timah , lanthanum oksida, pengendapan bertingkat

Abstract: In Indonesia minerals containing rare earth elements are associated with the minerals of primary
commodities, especially gold and tin. Rare earth elements as stated are very rare element. On the earth the
complex found in of phosphate and carbonate . Lanthanum is the element with atomic number of 57 and part of
the light rare earth elements. La,O; is used extensively in carbon lighting applications, especially in the film
industry for studio lighting and projection. The purpose of this study was to determine the level of La,O3
obtained from separation by using a multistage precipitation method. The first step is destruction of the mineral
using NaOH. Then the formation of RECI; with the addition of HCI. Furthermore, selective precipitation to
separate the RE(OH)3. Follow of separation of lanthanum by precipitation using NH4OH. Precipitation was
carried out in different level of pH. La(OH); was dissolved with nitric acid and then precipitated by addition of
oxalic acid. The precipitation was calcinated at a temperature of 1000°C for 2 hours for the formation of La,0Ox.
La,O5; were analyzed using SEM-EDX. The results of SEM-EDX characterization showed that La,O; obtained
using multistage precipitation method was 86.59%. Efficiency of the multistage precipitation method using
ammonium hydroxide rise by 64.57%.
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PENDAHULUAN Dari perspektif industri, unsur-unsur tanah jarang

Unsur tanah jarang (UTJ) di Indonesia tersebar di (skandium, itrium, dan lantanida) sangat penting
Pulau Sumatera, Pulau Kalimantan, Pulau Jawa, karena memiliki sifat yang unik dan diaplikasikan di
Pulau Sulawesi dan Pulau Papua. Secara geologi berbagai bidang seperti elektronik, magnetik,

endapan UTJ berasosiasi dengan batuan asam metalurgi, phosphors, Kkatalis, kaca, dan keramik
(granitik) dan endapan fosfatik. Dalam lingkungan teknologi laser. Dengan meningkatnya permintaan
batuan asam, endapan UTJ dijumpai sebagai mineral kemurnian yang tinggi untuk UTJ dan senyawanya,
ikutan pada penambangan timah plaser seperti pemisahan dan pemurnian dari unsur-unsur ini telah
monasit dan senotim di Pulau Bangka dan Belitung mendapatkan perhatian (Yin et al. 2007).
(Suwargi dkk. 2010). Lanthanum ditemukan pada tahun 1839 oleh Carl
Dua macam bijih fosfat yang diketahui Gustav Mosander. Lantanum diisolasi secara murni
mengandung unsur tanah jarang adalah monasit dan pertama kali pada tahun 1923. Lanthanum
senotim. Monasit biasanya mengandung lebih banyak diklasifikasikan ke dalam UTJ dan masuk ke dalam
kelompok unsur tanah jarang ringan, sedangkan golongan lantanida. Pada umumnya lanthanum
senotim kaya akan logam tanah jarang berat (Johari berada pada kulit bumi. Kelimpahannya di bumi
& Kuntjara 1991). sangat banyak sekitar 18 bpj (Topp 1965).

93



94

Chimica et Natura Acta Vol. 4 No. 2, Agustus 2016: 93-96

Lanthanum merupakan unsur utama dalam
deretan ini dengan nomor atom 57 dan termasuk
dalam golongan unsur tanah jarang ringan. Di alam
lanthanum terdapat dalam mineral monasit, senotim,
serit, alanit, eukolit, melanoserit, samarit, fergusomit,
dan lantanit (Supriyanto 1996).

Pada tahun 1986 terjadi sebuah terobosan di
bidang superkonduktivitas yaitu ditemukannya suatu
keramik yang terdiri dari unsur lanthanum, barium,
tembaga, dan oksigen yang bersifat sebagai
superkonduktor dengan suhu kritis 30 K atau dikenal
dengan superkonduktor suhu tinggi (Barmawi 2000).

Pemisahan atau pemurnian logam tanah jarang
dari uranium dan thorium dapat dilakukan dengan
berbagai cara yaitu ekstraksi, resin penukar ion, atau
pengendapan (Hafni dkk.1998).

Pengendapan merupakan salah satu metode
pemisahan unsur logam tanah jarang yang cukup
banyak digunakan. Pengendapan dilakukan dengan
mengubah zat yang akan dipisahkan menjadi suatu
fasa baru yaitu dalam bentuk padatan (endapan).
Pengendapan ini terjadi karena zat tersebut berada
dalam bentuk persenyawaan yang hasil Kali
konsentrasi ion-ionnya melebihi harga hasil kali

kelarutan (Ksp) senyawa tersebut (Wasito &
Biyantoro 2009).
Proses pengendapan dapat dipakai untuk

peningkatan kadar unsur dan juga untuk pemisahan
unsur dengan unsur yang lain. Proses pengendapan
merupakan proses pemisahan yang mudah, cepat dan
murah (Suyanti dkk. 2008).

Untuk meningkatkan kadar unsur tanah jarang
dilakukan dengan menggunakan pengendapan
bertingkat. Proses pengendapan merupakan proses
pemisahan yang mudah, cepat, dan murah (Prakash
1975).

Pada penelitian ini, akan dilakukan pemisahan
lanthanum dari limbah hasil penambangan timah.
Metode yang digunakan menggunakan metode
pengendapan bertingkat yang diadopsi dari yang
telah dilakukan oleh Soe et al. (2008). Metode ini
dipilih bertujuan untuk menghasilkan lanthanum
dengan kadar yang tinggi. Produk akhir yang
dihasilkan berupa lanthanum oksida.

BAHAN DAN METODE
Alat

Alat-alat yang dipakai dalam penelitian ini adalah
corong buchner, desikator, kertas saring Whatman
No.41, mortar, neraca analitis, hot plate dan
pengaduk magnet, penganyak 200-mesh, pH meter,
tanur, termometer, oven, ICP-AES, SEM-EDX, dan
alat-alat gelas lain yang ada di laboratorium.

Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini
berasal dari limbah hasil penambangan timah. Bahan
kimia yang digunakan adalah akuades, ammonium
hidroksida, asam klorida 37%, asam nitrat 65%, asam

oksalat, kalium permanganat, natrium bikarbonat,
dan natrium hidroksida (Merck).

Analisis Mineralogi Sampel

Sampel berupa pasir monasit. Dilakukan analisis
mineralogi dengan menggunakan ICP-AES terhadap
pasir monasit tersebut untuk mengetahui kandungan
lanthanum yang terdapat dalam sampel tersebut.

Penyiapan sampel

Pasir digerus dan diayak 200 mesh, kemudian
ditimbang sebanyak 10,3051 g dan dimasukkan ke
dalam gelas kimia.

Destruksi Sampel dengan Menggunakan Natrium
Hidroksida

Sebanyak 75 mL natrium hidroksida 10,2 M
ditambahkan ke dalam gelas kimia yang berisi
sampel. Selanjutnya sampel dipanaskan pada suhu
140°C disertai dengan pengadukan selama 2 jam.
Suhu dikontrol dengan penambahan akuades. Setelah
destruksi selama 2 jam, campuran ditambahkan
akuades hingga suhunya mencapai 105°C selama 1
jam. Suhu dikontrol dengan sedikit penambahan
akuades. Campuran disaring dan endapan yang
menyerupai lumpur dibilas dengan air panas.
Kemudian endapan dikeringkan dalam oven pada
suhu 100°C selama 1 jam.

Pembentukan RECI;

Endapan ditambahkan asam Klorida 37%
sebanyak 50 mL, kemudian campuran dipanaskan
pada suhu 80°C selam 1 jam. Setelah itu dilakukan
pengenceran dengan penambahan air panas.
Campuran disaring dengan menggunakan corong
Buchner. Filtrat hasil penyaringan dipisahkan ke
dalam gelas kimia sedangkan endapan dibuang.

Pengendapan Selektif

Filtrat dimasukkan ke dalam gelas kimia dan
diendapkan dengan  penambahan  ammonium
hidroksida hingga mencapai pH 5,8. Setelah itu
dilakukan penyaringan. Filtrat yang diperoleh
dipisahkan untuk diendapkan kembali. Pengendapan
dilakukan  dengan  penambahan  ammonium
hidroksida hingga mencapai pH 11. Campuran
disaring dan endapan yang diperoleh dipisahkan (Soe
et al. 2008).

Pemisahan Lanthanum Dengan Menggunakan
Metode Pengendapan Bertingkat

Endapan ditambahkan asam nitrat 65% dan
dipanaskan pada suhu 90°C. Kemudian ditambahkan
kalium permanganat 0,5 M dan dipanaskan selama 1
jam pada suhu 40°C. Setelah itu campuran
diendapkan dengan natrium karbonat 2,45 M pada
pH 3,95. Endapan disaring untuk diambil filtratnya.
Filtrat yang diperoleh diendapkan dengan asam
oksalat 0,5 M. Endapan disaring, kemudian endapan
yang diperoleh dikalsinasi dalam tanur pada suhu
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1000°C selama 2 jam. Setelah itu, tanah jarang
oksida ditambahkan asam nitrat 65% sambil
dipanaskan pada suhu 90°C selama 1 jam.
Selanjutnya  diendapkan  dengan  ammonium
hidroksida hingga mencapai pH 7,6. Endapan
disaring, filtrat yang diperoleh diendapkan dengan
ammonium hidroksida hingga mencapai pH 9,6.
Endapan disaring, kemudian ditambahkan asam nitrat
65% sambil dipanaskan pada suhu 90°C selama 1
jam. Campuran ditambahkan asam oksalat 0,5 M
hingga terbentuk endapan. Endapan yang masih
berada di dalam larutan induk dipanaskan di dalam
penangas air. Kemudian dipindahkan ke cawan
porselen dan dikalsinasi pada suhu 1000°C selama 2
jam (Soe et al. 2008).

Karakterisasi Dengan Menggunakan SEM-EDX
Endapan yang diperoleh ditimbang, kemudian

dilakukan karakterisasi dengan SEM-EDX untuk

mengetahui kadar lanthanum oksida yang diperoleh.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Sampel dianalisis dengan menggunakan ICP-AES
untuk mengetahui kandungan lanthanum dari monasit
tersebut. Hasil analisis dapat dilihat pada Tabel 1.
Dari hasil analisis dapat diketahui bahwa kandungan
lanthanum dalam sampel sebesar 2,98%.

Lanthanum oksida yang diperoleh dianalisis
dengan menggunakan SEM-EDX. SEM-EDX dapat
memberikan informasi mengenai morfologi dan
komposisi dari hasil yang didapat.

Tabel 1. Hasil analisis mineralogi dari sampel
dengan menggunakan ICP-AES

No Unsur % Berat
1. Lanthanum 2,98
2. Gadolinium 0,50

Pada Gambar 1 menunjukkan morfologi dari hasil
yang didapat dengan perbesaran 1000 x. Berdasarkan
hasil foto dengan perbesaran 1000 x, dapat terlihat
bahwa partikel berbentuk granul karena merupakan
ripening pada saat nukleisasi dan pertumbuhan

partikel. Ukuran dari partikel juga tidak homogen dan
tingkat pengelompokan/aglomerasi yang tinggi.
Aglomerasi  mengakibatkan  distribusi  partikel
menjadi tidak homogen dan dapat menyebabkan
pengotor-pengotor masuk ke Kkisi-kisi oksida yang
tidak homogen sehingga pada saat pengukuran akan
terdeteksi.

Analisis dengan menggunakan SEM-EDX juga
memberikan informasi mengenai komposisi (Tabel
2). Informasi tentang komposisi ini berasal melalui
energi yang dihasilkan oleh sinar-X. Pada spektrum
yang dihasilkan oleh EDX, sumbu X menunjukkan
energi sinar-X yang dihasilkan oleh setiap atom
dalam satuan keV, sedangkan sumbu Y menunjukkan
intensitas sinar yang terserap sebanding dengan
persen (%) massa pada unsur yang terdapat pada
sampel. Secara analisis kualitatif metode EDX ini
memberikan informasi jenis unsur yang terkandung
dalam bahan. Gambar 2 menunjukkan hasil EDX dari
lanthanum oksida yang diperoleh.

Tabel 2. Komposisi hasil pemisahan lanthanum yang
diukur dengan menggunakan SEM-EDX

Senyawa keV  Massa  Galat
(%) (%)

CuO 8,040 4,02 1,78
Zn0O 8,630 2,60 2,23
La,O3 4,648 86,59 1,27

Perbedaan energi sinar-X pada setiap unsur ini
disebabkan karena perbedaan kemampuan setiap
unsur untuk memindahkan elektron bagian luar ke
dalam kulit yang telah ditinggalkan akibat
penembakan oleh sinar-X. Unsur-unsur lantanida
mempunyai konfigurasi elektron yang sama (elektron
terluar menempati sub kulit orbital 6s% sedangkan
kedudukan elektron yang berbeda pada orbital M
(sub kulit orbital 4f). Oleh sebab itu energi kuantum
elektron pada kulit K dari unsur lantanida hampir
sama, hal ini akan menyebabkan terjadinya
interferensi antar sinar-X karakteristik hasil transisi
elektron ke orbital ini. Sedang nilai energi kuantum

Gambar 1. Hasil foto SEM dengan perbesaran 1000 x pada lanthanum oksida




96

Chimica et Natura Acta Vol. 4 No. 2, Agustus 2016: 93-96

Gambar 2. Spektrum EDX dari lanthanum oksida

elektron pada orbital L dan M berbeda untuk setiap
unsur, sehingga kemungkinan analisis  unsur
lantanida terutama unsur tanah jarang dapat
dilakukan dengan menganalisis spektrum sinar-X
karakteristik hasil transisi elektron ke kulit L dan K.
Kulit L lebih sering dipilih untuk menganalisis
spektrum sinar-X karakteristik karena pada kulit L
pada daerah energi antara 4,40 keV sampai 7,50 keV,
kebolehjadian pembentukan sinar-X berada diantara
kedua trasisi (lebih kecil dari 0,125) dan tampang
lintang pembentukan sinar-X lebih kecil dari 479
barn, maka puncak spektrum karakteristik unsur ini
berada dalam daerah analisis. Sedangkan pada kulit
K meskipun energi ikat elektron dan kebolehjadinnya
lebih tinggi tetapi tampang lintang pembentukan
sinar-X yang dimiliki sangat kecil (lebih kecil dari
6,3 x 107 barn), sehingga puncak spektrum
fluoresensi sinar-X hasil transisi ini sangat lemah dan
berada di luar jangkauan daerah energi analisis
(Nampira dkk. 2001).

Hasil spektrum EDX menunjukkan bahwa
lanthanum terletak pada 4,648 keV. Selain itu
terdapat beberapa pengotor seperti CuO yang terletak
pada 8,040 keV dan ZnO pada 8,630 keV. Adanya
pengotor — pengotor tersebut dikarenakan pada saat
melakukan penelitian dilakukan di ruangan terbuka.
Hasil spektrum juga menunjukkan bahwa kadar
lanthanum oksida sebesar 86,59%.

KESIMPULAN

Hasil analisis dengan menggunakan SEM-EDX
menunjukkan bahwa kadar lanthanum oksida yang
diperoleh sebesar 86,59%. Efisiensi dari metode
pengendapan bertingkat dengan menggunakan
ammonium hidroksida sebesar 64,57%.
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