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FRAKSINASI DAN PENINGKATAN KADAR La SECARA
PENGENDAPAN

Suyanti dan MV Purwani
Pusat Teknologi Akselerator dan Proses Bahan - BA TAN

ABSTRAK

FRAKSINASI DAN PENINGKATAN KADAR La SECARA PENGENDAPAN. Telah dilakukan peningkatan
kadar La secara pengendapan. Umpan yang akan ditingkatkan adalah La hidroksida hasil olah pasir
monasit yang dilarutkan dalam HN03 dan diendapkan dengan amonia. Untuk memperoleh La, larutan
diendapkan pada pH 8 danfiltratnya diendapkan dengan oksalat yang merupakan konsentrat La. Proses ini
dilakukan secara terus menerus secara fraksinasi. Hasil terbaik peningkatan kadar La diperoleh pada
pelarutan umpan 25 gram La hidroksida hasil olah pasir monasit dalam 20 mL HN03. Jumlah tingkat
fraksinasi yang efisien Xv. Berat konsentrat La yang diperoleh setiap fraksi berkisar I gram, jumlah total
sampai tingkat fraksinasi XV sekitar 13,5 gram. Kadar La rata-rata = 48%. efisiensi pengendapan La rata­
rata setiap tingkat fraksinasi = 2-10 %, efisiensi total seluruh proses = 100%. Perbandingan LaiNd rata­
rata sekitar 2 dan LaiCe jauh lebih besar sampai mendekati tak terhingga. Demikian juga pebandingan
LaiCe dan LalNd sangat meningkat dibanding sebelum proses. Sebelum proses LaiCe = 7,86, sesudah
proses meningkat menjadi 26,92 - mendekati GO. Sebelum proses LalNd = 2,79, sesudah proses meningkat
menjadi 4,4 - mendekati <X!

ABSTRACT

THE FRACrNATION AND ENRICHMENT OF La CONTENT BY PRECIPITATION. Thefracination and
enrichment of La content by precipitation have been done. Thefeed was La hidroxide by product of monazite
sand. La hidroxide was diluted in HN03 and was precipitated with amonnia. For to obtaine La, diluen was
precitated at pH 8 and the filtrate was precipitated with oxalic acid. The precipitant of La concentrated was
morerich than the feed. ThisfJri5SCesswas done contnue and fractionally. The best yield of enrichnent of La
was obtained at dilution of 25 gram La Hidroxide in 20 ml HN03. The efficien degree of fractionation was
Xv. The everage weight of La contrated was obtained at every fraction was I gram. The total sum weight
from fraction 1 until fraction XV 13.5 grams. The average of La content was 48%, average fractionation
ejJeincy of La for every step of fractination was 48 %. Total effisiency all process was 100%. The average
ratio of LalNd was 2 and the ratio of LalCe almost infinite. Before processed LalCe was 7.86, and after
process increase to 26.92 - to approach <X! Before processed ratio of LaINd was 2.79, after processed
increased to 4,4 - to approach <X!

PENDAHULUAN

V onsentrat lantanum oksalat merupakan salah~atu hasil olah pasir monasit yang diperoleh
pada penelitian sebelumnya. Mengingat kegunaan
La pada berbagai bidang industri misalnya sebagai
bahan baku pembutan gelas optik dan filamen MBE,
maka perlu ditingkatkan kadarnya supaya diperoleh
kemurnian yang tinggi.<])

Pada penelitian sebelumnya telah dibuat La
oksalat dengan kadar La sekitar 30%. Untuk
meningkatkan kadar La dilakukan pengendapan
bertingkat.(2) Pada prinsipnya pemisahan unsur ­
unsur dengan cara pengendapan karena perbedaan
besarnya harga hasil kali kelarutan (solubility
product constant / Ksp). Proses pengendapan adalah
proses terjadinya padatan karena melewati besarnya
Ksp, yang harganya tertentu dan dalam keadaan
jenuh. Untuk memudahkan, Kspdiganti dengan pKsp
= fungsi logaritma = - log Ksp merupakan besaran
yang harganya positip dan lebih besar dari nol,
sehingga mudah untuk dimengerti.(3)

AxBy(s) <-> xN+(aq) + yBx, (aq) (I)

K = [AY+]' [Bx' Y (2)
Sp

Jika harga Ksp kecil atau pKsp besar, unsur atau
senyawa mudah mengendap. Jika harga Ksp besar
atau pKsp kecil, unsur atau senyawa sulit
mengendap.(4)

Berdasarkan perbedaan hasil kali kelarutan
masing - masing unsur dalam bentuk senyawanya
(La, Ce dan Nd), masing-masing unsur dapat
dipisahkan satu dengan lainnya.

Pada bentuk hidroksida harga pKsp La (OH)]
= 22,3, harga pKSp Ce(OHh = 19,82 dan pKsp Nd
(OH)] = 23,3. Sedang harga pKsp Th (OH)4 = 44,6
dan dalam bentuk Ce(OH)4 mempunyai pKsp
Ce(OH)4 = 50,4. Supaya terjadi pemisahan senyawa
dibuat dalam bentuk hidroksida.

Konsentrat La oksalat adalah padatan yang
merupakan senyawa sangat kuat dan tidak mudah
larut dalam berbagai pelarut. Untuk proses
salanjutnya La oksalat diubah dahulu menjadi La
hidroksida yang mudah larut dalam asam dengan
cara peleburan memakai NaOH.
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La2CCz04h J- + 6 NaOH larutan =-+
2 La ( OH >J J- + 3 Naz (CZ04)

Hasil peleburan dularutkan ke dalam HN03

sehingga terjadi reaksi:

Laz(OHh J- + 6 HNO) (Iarutan) =-+
La (NO ))3 (Iarutan ) + 3 Hz 0

Selain La, unsur - unsur lain yang terkandung
dalam konsentrat La Oksalat juga mengalami reaksi
yang sarna.

Untuk memisahkan La dengan unsur lain
terutama Th, Ce dan Nd, berdasarkan perbedaan
besarnya pKsp, maka larutan dibentuk menjadi
hidroksida. Ke dalam larutan yang berbentuk nitrat
ditambahkan NH40H pada pH tertentu sehingga

terbentuk endapan.

Pada pH rendah (1-2), Ce valensi IV dan Th
akan mengendap. Sedangkan La, Nd dan un sur­
unsur lainnya sukar mengendap atau dengan kata
lain masih berbentuk larutan. Pada pH tinggi
(sekitar 8), sebagian La akan mengendap dan
sebagian ada yang bel urn mengendap. Sedangkan
Nd hampir semuanya sudah mengendap.

Oleh karena untuk memisahkan Nd, larutan
diendapkan dengan ammonia pada pH 8. Reaksi
yang terjadi sebagai berikut :

Nd (NO)3 + 3NH40H =0+ Nd (OH)3 J, +3 NH4N03

Endapan yang terbentuk berwarna agak merah
jambu yang menunjukkan warn a Nd. Setelah Nd

dipisahkan, ke dalam larutan dimasukkan asam
oksalat sampai tidak terbentuk endapan lagi.
Endapan putih yang terbentuk adalah konsentrat La
oksalat.

La ( NO) )3 + 3 HZCZ04 =-+
Laz(Cz04h J- + 3 HN03

putih
Lantanum oksalat yang diperoleh hanya sedikit.
Untuk memperoleh jumlah yang banyak dilakukan
be berapa kali pegulangan proses atau dilakukan
beberapa kali tingkat pengendapan.

Menurut Geankoplis tahun 1983, proses
terbentuknya endapan melalui 2 tahap proses yaitu :

• Tahap pembentukan inti atau nukleasi.
lon-ion dari molekul yang akan diendapkan
mulai membentuk inti, yaitu pasangan ion
menjadi butir-butir sangat kecil yang berisi
beberapa moleku!. Inti ini masih terlalu kecil
untuk mengendap.

• Tahap pertumbuhan inti.
Pada tahap ini, inti tumbuh menjadi butiran
yang lebih besar. Inti terse but menarik
molekul-molekul lain membentuk butiran yang
lebih besar, sehingga terbentuk endapan.

Faktor yang sangat berpengaruh adalah jumlah
HNO) dan tingkat pengendapan. Atau tingkat
fraksinasi.

Perhitungan efisiensi pengambilan unsur :

Efi" d kadar un sur dalam konsentrat x berat konsentrat 1000/ISlenSIpengen apan unsur =------------------x /0kadar un sur dalam LTJOH x 25
(15)

Faktor Pisah A - 8 ~!!.s~ensi pengendapa n unsur ~
efisiensi pengendapa n unsur 8

(16)

Untuk La

Untuk Nd

Untuk Ce

Efisiensi total = jumlah efisiensi pengendapan pada
seluruh proses

: efisiensi pengendapan filtrat sesudah
pH 8

: efisiensi pengendapan pH 8

: efisiensi pengendapan pH I

BAHAN DAN TATA KERJA

Bahan

Konsentrat Laz(Cz04») komposisi sebagai berikut :
Th = 5,84%, La = 12,58%, Ce = 29,64%, Nd =
12,82%, HNO) teknis untuk melarutkan La (OH)),
HZC204 untuk mengendapkan La setelah proses, air
suling untuk pengencer H2CZ04 dan NH40H teknis

untuk mengatur pH dan mencuci hasil leburan,

unsur LTJ untuk standar anal isis, asam oksalat
untuk mengendapkan.

Alat

Pengaduk pemanas Ika MAG, pH meter, alat gelas,
kertas saring, spektrometer pendar sinar X, oven dan
timbangan Satorius.

TATAKERJA

Peleburan Konsentrat La Oksalat memakai
NaOH.

Ke dalam beker gelas dimasukkan konsentrat
La Oksalat sebanyak 500 gram ditambah dengan
200 gram NaOH dan air sebanyak 500 mL. Larutan
kental yang terbentuk dipanaskan atau dilebur pada
suhu 140°C sambil diaduk selama I jam. Setelah
selesai hasil hasil leburan dicuci dengan air sampai
netra!.
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Pemisahan La secara fraksional dengan cara
pengendapan.

Variasi volume HNOJ

La Hidroksida sebanyak 25 gram dilarutkan
dengan HN03 teknis yang divariasi volumenya
dalam beker gelas sambil diaduk dan dipanaskan
dengan pengaduk pemanas Ika MAG selama 10
menit. Sesudah dingin ditambah NH40H teknis
sampai pH I. Endapan yang terbentuk disaring
dengan kertas saring, dikeringkan dalam oven,
ditimbang dengan timbangan Satorius dan dianalisis
dengan Spektrometer pendar sinar X. Endapan yang
terbentuk adalah Ce (IV) hidroksida

Larutan sisa pemisahan Ce ditambah NH4H
teknis sampai pH 8, endapan yang terbentuk
disaring Filtrat ditambah asam oksalat sampai tidak
terbentuk endapan lagi. Endapan disaring,
dikeringkan dan dianalisis. Endapan yang terbentuk
ini adalah endapan La Oksalat.

Variasi tingkat pengendapan

Endapan pH 8 yang terbentuk dilarutkan lagi
dengan HN03 teknis yang divariasi volumenya
dalam beker gelas sambil diaduk dan dipanaskan

dengan pengaduk pemanas Ika MAG selama 10
menit. Sesudah dingin ditambah NH40H teknis
sampai pH 8. Endapan yang terbentuk disaring
dengan kertas saring.

Filtrat ditambah asam oksalat sampai tidak
terbentuk endapan lagi. Endapan disaring,
dikeringkan dan dianalisis dengan Spektrometer
pendar sinar X. Endapan yang terbentuk ini adalah
endapan La Oksalat.

Pekerjaan diulangi sampai endapan La Oksalat yang
terbentuk sudah sangat sedikit, sehingga tidak
efisien lagi.

Endapan pH 8 yang terbentuk disaring, dikeringkan
dan dianalisis dengan Spektrometer pendar sinar X.
Endapan yang terbentuk ini adalah endapan
hidroksida yang kaya Nd.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasi! peleburan konsentrat La Oksalat menjadi
La Hidroksida

Berat konsentrat La Hidroksida = 523 gram,
komposisi : La = 30,01%, Ce = 3,82%, Nd =
10,75%. La/Ce = 7,86 dan LalNd = 2,79. Konsentrat
La hidroksida ini yang dipakai untuk proses
selanjutnya.

Fraksinasi pemisahan dan peningkatan kadar La.

Variasi volume HNOJ•

Tabell. Pengaruh volume HNOJ terhadap berat endapan dan kadar unsur La Oksalat
Berat umpan La hidroksida = 25 gram, Volume HN03 14,4 M = divariasi
pH pengendapan Ce = I, pH fraksinasi La = 8, Tingkat fraksinasi = 3

Tingkat Volume HN03Berat endapan La oksalatKadar unsur (%)
fraksinasi

14,4 M (mL)(gram)LaCeNd

I

15
Pelarutan tidak sempuma

20
0,405743,990,627,16

25
0,394216,480,796,73

30
0,165225,200,104,15

35
0,312221,660,013,17

40
II

15

20
1,180048,010,100,73

25
0,698546,070,796,93

30
0,487041.380,666,16

35
0,236522,650,024,89

40
0,121419,520,023,53

III

15

20
1,124452,680,247,32

25
1,098533,860,024,86

30
1,017445,471,448,66

35
1,058633,170,014,89

40
1,144835,920,015,09
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Pada Tabel 1 dapat dilihat pengaruh volume
HN03 terhadap berat endapan dan kadar un sur La
Oksalat. Pada pemakaian 15 mL HN03 atau berat
La hidroksida (g) : Volume HN03 (mL) = 25 : 15
tidak terjadi pelarutan yang sempurna sehingga
akan menyulitkan proses selanjutnya. Oleh karena
pelarutan dengan HN03 dilanjutkan pemakaian

HN03 diatas 15 mL. Pada pemakaian HN03 20 mL
diperoleh endapan La Oksalat paling banya pada
pengendapan atau fraksinasi tingkat 1, tinkat II dan
tingkat III dibanding pemakaian HN03 sebanyak

25 - 40 mL. Kadar La yang diperoleh juga palind
tinggi pada pemakaian HN03 sebanyak 20 mL.

Tabel 2. Pengaruh volume HN03 terhadap efisiensi fraksinasi dan perbandingan kadar unsur La ter­

hadap Ce dan Nd.

Tingkat Volume
Efisiensi fraksinasi (%)

Faktor PisahPerbandingan La

fraksinas
HN03 14,4 terhadaD

i
M (mL)LaCeNdLa-CeLa-NdLa/CeLa/Nd

I
15

20
2,380,261,089,152,2070,956,14

25
0,86mendekati 00,72mendekati OCJ1,20mendekati OCJ5,9

30
0,550,010,25552,202526,07

35
0,90mendekati 00,36mendekati OCJ2,50mendekati OCJ6,83

40
2,91mendekati 01,05mendekati OCJ2,77mendekati OCJ8,72

II

15

20
5,720,122,9547,671,94380 105,65

25
4,280,571,807,513.6358,326,65

30
2,680,330,928,122,9162,706,72

35
0,90mendekati 00,36mendekati OCJ3,09mendekati OCJ4,86

40
III

15

20
8,730313.0528.162,86219,56,33

25
4,950,031.971652,5216936,98

30
22,130,067,45368,82,982638,28

35
6,93mendekati 02,85mendekati OCJ2,42mendekati OCJ6,78

40

Tabel3. Pengaruh tingkat fraksinasi terhadap berat endapan dan kadar unsur La Oksalat

Berat umpan La hidroksida = 25 g, komposisi La/Ce = 7,83, La/Nd = 2,79
Volume HN0314,4 M = 20 mL, pH pengendapan Ce = 1
pH fraksinasi La = 8, Tingkat fraksinasi = divariasi

Tingkat Berat endapan Kadar unsur (%)
fraksinasi

oksalat (gram)LaCeNd

1
0,405743,990,627,16

2
1,180048,010,106,73

3
1,244052,680,248,32

4
1,385041,930,346,31

5
1,450850,120,029,55

6
1,251547,921,7810.44

7
0,816648,430,9811,30

8
2,571549.19mendekati 04,95

9
1,341243,32mendekati 08,93

10
0,906647.400.025,97

11
1,580359,40mendekati 011,96

12
0,636545,57mendekati 0mendekati 0

13
0,884750,64mendekati 09,51

14
0,315029,20mendekati 0mendekati 0

15
1,382350,60mendekati 013,51

Endaoan oH 1
1,0902mendekati 074.93mendekati 0

Endapan pH 8

3,030228,732,4314,78
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Perlakuan tingkat fraksinasi XV agak

berbeda yaitu endapan pH 8 yang diperoleh setelah
fraksinasi tingkat XIV atau setelah diambil La nya
dilarutkan kembali dalam HN03, kemudian
ditambah amonia sampai pH I untuk memisahkan
Ceo Ternyata Ce yang diperoleh mempunyai kadar
yang tinggi yaitu 74,93%. Kemudian diteruskan ke
pH 8, sehingga diperoleh endapan yang kaya Nd
dan sedikit mengandung Ceo Semua hasil yang
diperoh dapat dilihat pada Tabel 3.

Pada Gambar I dapat dilihat hubungan antara
tingakat fraksinasi dengan efisiensi. Efisiensi
fraksinasi La rata-rata dibawah 10% pada setiap
tingkat fraksinasi . Efisiensi fraksinasi La semakin
meningkat, tetapi pada tingakat fraksinasi XI,
efisiensi fraksinasi sudah mengalami penurunan.
Efisiensi fraksinasi Nd jauh lebih kecil dibanding La
dan efisiensi fraksinasi Ce paling kecil pada tingkat
fraksinasi I sampai XV. Pada pH I efisiensi
pengendapan Ce mencapai puncak diatas 80%.
Sedang pada pH 8 efisiensi paling besar sekitar

20%. Setelah dijumlahkan pada tingkat fraksinasi I
sampai pH 8, baik La, Ce maupun Nd sebesar
100%.

90

80~I--.-la Ce--.-Nd I
70

'*' 60

'uf so
c:
CI> 40
'0;

W 30

Tingkat fraksinasi

Gambar 1. Hubungan antara tingkat fraksinasi
dan efisiensi

Tabel 4. Pengaruh tingkat fraksinasi terhadap perbandingan kadar La terhadap Ce dan Nd pada
endapan La Oksalat

Tingkat fraksinasi
Faktor PisahPerbandingan kadar La terhadap

unsurLa-Ce
La-NdLa ICeLa/Nd

I

9,152,2070,956,89
II

47,671,94380,15,65
III

28,162,86219,56,35
IV

15,802,38123,36,65
V

32,31,9025065,28
VI

3,451,6526,924,61
VII

6,311,5449,424,40
V III

mendekati <XJ2,83mendekati <XJ7,99
IX

mendekati <XJ2,01mendekati <XJ5,65
X

286,51,912370005,33
XI

mendekati <XJ1,78mendekati <XJ4,97
XII

mendekati <XJmendekati <XJmendekati 00mendekati 00

XIII

mendekati 001,91mendekati 005,63

XIV

mendekati 00mendekati 00mendekati 00mendekati <XJ

XV

mendekati 001,34mendekati 004,33

Endapan pH I

mendekati 00

Endapan pH 8

1,51

Pada Tabel 4 dapat dilihat pengaruh tingkat
fraksinasi terhadap perbandingan La dengan unsur
lain dan faktor pisah. Dilihat faktor pisah dan
perbandingan La dengan unsur lain sudah cukup
baik. Faktor pisah La - Nd rata-rata sekitar 2 dan
La - Ce jauh lebih besar hampir tak terhingga.

Demikian juga pebandingan La/Ce dan La/Nd
sangat meningkat dibanding sebelum proses.
Sebelum proses La/Ce = 7,86, sesudah proses
meningkat menjadi 26,92 - mendekati <XJ. Sebelum
proses La/Nd = 2,79, sesudah proses meningkat
menjadi 4,4 - mendekati 00. Berat La yang
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diperoleh setiap fraksi sekitar 1 gram dan jika
dijumlahkan sekitar 13.5 gram dan kadar La rata ­
rata 48%.

KESIMPULAN

Hasil terbaik peningkatan kadar La
diperoleh pada pelarutan umpan 25 gram La
Hidroksida hasil olah pasir monas it dalam 20 mL
HN03• Untuk memperoleh La, larutan diendapkan
pada pH 8 dan filtratnya diendapkan dengan
oksalat yang merupakan konsentrat La. Jumlah
tingkat fraksinasi yang efisien XV. Berat
konsentrat La yang diperoleh setiap fraksi berkisar
1 gram, jumlatotal sampai tingkat fraksinasi XV
sekitar 13,5 gram. Kadar La rata-rata = 48%,
efisiensi pengendapan La rata-rata setiap tingkat
fraksinasi = 2-10 %, efisiensi total seluruh proses
= 100%. La - Nd rata-rata sekitar 2 dan La - Ce

jauh lebih besar hampir tak terhingga. Demikian
juga pebandingan La/Ce dan La/Nd sangat
meningkat dibanding sebelum proses. Sebelum
proses La/Ce = 7,86, sesudah proses meningkat
menjadi 26,92 - mendekati 00. Sebelum proses
La/Nd = 2,79, sesudah proses meningkat menjadi
4,4 - mendekati 00.
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TANYAJAWAB

Tri Rusmanto

• Apa pengaruhnya bila pH ditingkatkan diatas
pH 8, beri penjelasannya ?

Suyanti

~ Jika pH dinaikkan di atas pH 8 maka
seluruh logam tanah jarang termasuk La
juga sudah mengendap sehingga tidak terjadi
pemisahan La dengan LTJ yang lain.

Tunjung Indrati Y.

• Mengapa proses fraksinasi ini disebut
pengendapan bukan kristalisasi mengingat
teori yang diutarakan dimulai dengan
pembentukan nucleus?

Suyanti

~ Proses yang dilakukan bukan proses
kristalisasi tetapi proses pengendapan. Proses
kristalisasi adalah pemisahan unsur atau
senyawa berdasarkan kelarutan dalam
larutan tertentu. Kalau kelarutan unsur atau
senyawa melewati kelarutan lewat jenuh
(super saturated), maka akan terbentuk
kristal yang bentuknya tertentu.Proses
pengendapan terjadi jika ke dalam larutan
ditambahkan senyawa tertentu. Endapan
terbentuk jika hasil kali kelarutan, yaitu
perkalian konsentrasi reaktan dilewati atau
Ksp dilewati. Proses kristalisasi bisanya
berdasar proses fisis yang melibatkan
pemanasan, pendinginan atau penambahan
bibit kristal. Sedang pada proses
pengendapan melibatkan peristiwa kimia.
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