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 Penelitian mengenai recovery logam cobalt (Co) dari katalis bekas 

hidrodesulfulrisasi menggunakan metode ekstraksi padat-cair telah dilakukan. 

Penelitian ini bertujuan untuk memperoleh bahan baku logam Co yang dapat 

digunakan kembali menggunakan ultrasonik pada variasi pulp density, suhu, 

konsentrasi asam sitrat, dan waktu pelindian terhadap kinetika reaksi pelindian 

cobalt sehingga dapat mengurangi masalah lingkungan yang timbul akibat limbah 

katalis bekas hidrodesulfurisasi.  

 Metode ini dilakukan dengan pelindian duplo logam Co dari katalis bekas 

menggunakan Na2CO31 M pada suhu 60°C dan pulp density 2,5% selama 2 jam 

yang dilanjutkan dengan pelindihan menggunakan asam sitrat dengan variasi pulp 

density, suhu, konsentrasi asam sitrat, dan waktu pelindian. Filtrat setelah pelindian 

dikarakterisasi dengan AAS dan residu pelindian dikarakterisasi dengan XRF.  

 Hasil penelitian menunjukkan bahwa recovery logam Co dalam filtrat 

secara optimum sebesar 37,275% dan kandungan logam Co dalam residu dalam 

rentang sebesar 14,09−14,4% yang dilakukan dengan agen pelindi asam sitrat 1 M 

dengan pulp density 2,5% pada suhu 60°C selama 120 menit. Penelitian ini 

menggunakan model kinetika Shrinking Core (SCM). Hasil penelitian 

menunjukkan bahwa adanya indikasi difusi dalam mengendalikan laju pelindian 

dengan nilai R2 dari analisis SCM sebesar 0,998 dan energi aktivasi yang negatif 

dari analisis Arrhenius sebesar 6,202 kJ mol−1 (30℃ − 60℃) dan 

−25,04 kJ mol−1 (60℃ − 80℃) yang menunjukkan bahwa pelindian tidak 

dikontrol oleh satu mekanisme (mixed control system) karena konstanta laju tidak 

meningkat secara konsisten. 

 

Kata kunci: cobalt, recovery, pelindian, Na2CO3, asam sitrat, kinetika    
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THE EFFECT OF CITRIC ACID CONCENTRATION, TEMPERATURE, 

TIME, AND PULP DENSITY ON COBALT LEACHING FROM SPENT 

CATALYSTS USING THE HYDROMETALLURGICAL METHOD 
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Research on the recovery of cobalt (Co) metal from spent 

hydrodesulfurization catalyst using solid-liquid extraction method has been 

conducted. This study aims to obtain reusable Co metal raw materials using 

ultrasonics at variations in pulp density, temperature, citric acid concentration, and 

leaching time on the kinetics of cobalt leaching reaction so as to reduce 

environmental problems arising from spent hydrodesulfurization catalyst waste. 

This method is carried out by duplo leaching of Co metal from spent catalyst 

using Na2CO3 1 M at a temperature of 60°C and a pulp density of 2.5% for 2 hours 

followed by leaching using citric acid with variations in pulp density, temperature, 

citric acid concentration, and leaching time. The filtrate after leaching was 

characterized by AAS and the leaching residue was characterized by XRF.  

The results of the study showed that the optimum recovery of Co metal in 

the filtrate was 37.275% and the Co metal content in the residue was in the range 

of 14.09−14.4% which was carried out with a 1 M citric acid leaching agent with 

a pulp density of 2.5% at a temperature of 60°C for 120 minutes. This study used 

the Shrinking Core kinetics model (SCM). The research results show that there are 

indications of diffusion in controlling the leaching rate with an R2 value from SCM 

analysis of 0.998 and a negative activation energy from Arrhenius analysis of 

sebesar 6.202 kJ mol−1 (30℃ − 60℃) and −25.04 kJ mol−1 (60℃ − 80℃) which 

indicates that leaching is not controlled by one mechanism (mixed control system) 

because the rate constant does not increase consistently. 
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1.1 Latar Belakang 

 

 

 

Seiring dengan perkembangan industri pada berbagai sektor menyebabkan jumlah 

sampah cair maupun padat yang dihasilkan meningkat. Penanganan sampah padat 

dengan kandungan logam cenderung sulit dilakukan. Dalam berbagai sektor 

industri seperti petrokimia, logam, dan industri minyak, logam berharga 

memainkan peran penting. Sumber daya utama perolehan bahan baku logam 

berasal dari pertambangan mineral. Potensi cadangan mineral di Indonesia cukup 

besar. Peningkatan kebutuhan logam aluable terjadi setiap tahunnya, namun 

mineral sebagai sumber daya alam yang tidak dapat diperbaharui (Sari et al., 

2018). Sumber sekunder limbah logam lainnya dapat berasal dari katalis bekas, 

minyak, dan limbah industri kimia. Biasanya dalam katalis bekas terdapat 

kandungan logam berat sehingga dikategorikan sebagai limbah berbahaya. 

Produksi katalis hydroprocessing bekas di seluruh dunia diperkirakan memiliki 

jumlah total berkisar antara 150.000 hingga 170.000 ton per tahun (Dufresne, 

2007). Produk berharga dan pemurnian minyak bumi menjadi bahan bakar dapat 

dilakukan dengan menggunakan katalis padat berupa logam, oksida logam, atau 

sulfida, yang berakhir sebagai limbah padat. Berbagai cara dilakukan untuk 

mengatasi dampak buruk katalis bekas terhadap lingkungan dengan pengurangan 

pembuatan limbah katalis bekas seperti recovery logam, pemanfaatan untuk 

membuat bahan yang dapat digunakan, pengolahan untuk pembuangan yang 

aman, regenerasi dan penggunaan kembali dapat dilakukan untuk mengatasi 

ancaman katalis bekas terhadap lingkungan. Senyawa logam berharga seperti 

cobalt (Co), molibdenum (Mo), nikel (Ni), rhodium (Rh), vanadium (V), alumina   

(Al), platinum (Pt), dan  sebagainya terdapat dalam katalis bekas dapat mengalami
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recovery (Marafi and Stanislaus, 2008). Metode ekstraksi dan pemisahan logam 

efektif yang bergantung pada keberadaan konstituen lain biasanya dilakukan 

untuk recovery logam dari katalis bekas (Oza and Patel, 2011). Metode ekstraksi 

logam berat dari limbah bahan katalis pengolahan kilang telah dikembangkan 

(Shen et al., 2012). Recovery katalis bekas memberikan hasil yang dapat dijual 

kembali sehingga dapat dijadikan referensi dalam pengolahan katalis bekas yang 

bermanfaat untuk mendapatkan bahan baku atau logam berharga yang diinginkan 

(Istiqomah dkk., 2019).   

 

Dua proses utama yang dapat dilakukan dalam recovery logam berharga dari 

katalis bekas, yaitu proses hidrometalurgi dan hidropirometalurgi. Proses yang 

digunakan tergantung pada keberadaan dan komposisi konstituen yang ada dalam 

bahan (Marafi and Rana, 2016). Proses hidrometalurgi dengan menggunakan 

larutan basa atau asam, seperti asam oksalat dengan H2O2, (NH4)2SO4, NaOH, 

Fe(NO3)2, H2SO4, NH3 dalam proses pelindian. Sedangkan pada proses 

hidropirometalurgi terjadi kalsinasi untuk menghilangkan hidrokarbon, C dan S 

yang dilanjutkan dengan reagen yang tepat untuk proses pelindian atau 

pemanggangan katalis bekas pada suhu tinggi dengan Na2CO3, NaCl dan NaOH 

yang dilanjutkan dengan proses pelindian diketahui dapat dilakukan untuk 

recovery logam dari katalis HDS bekas (Mohammed et al., 2011). Proses 

pelindian termasuk hidrometalurgi dengan melibatkan pembubaran selektif logam 

dari bahan. Proses pelindian atau pemisahan logam dan penggunaan bahan kimia 

berair, baik asam maupun basa dilakukan pada suhu yang jauh lebih rendah 

(Marafi and Rana, 2016). Agen pelindian atau pelarut untuk ekstraksi biasanya 

menggunakan asam (Istiqomah dkk., 2019). Hal ini menyebabkan berbagai 

parameter seperti konsentrasi larutan, suhu ekstraksi, pH larutan, kecepatan 

pengadukan, jenis reagen yang digunakan, dan waktu ekstraksi dilakukan pada 

beberapa jenis penelitian untuk mengetahui pengaruhnya pada efisiensi pelindian 

(Baral et al., 2014). 

 

Cobalt dan Molibdenum banyak digunakan dalam berbagai aplikasi, seperti 

filamen, paduan baja, motor industri, suku cadang pesawat, tingkat pigmen, dan 
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pembuatan baju besi (Barik et al., 2012). Wiecka et al., (2020) dalam 

penelitiannya menggunakan proses recovery hidrometalurgi pada Cobalt(II) dari 

katalis hidrodesulfurisasi bekas dengan proses pelindian hidrometalurgi dan 

ekstraksi yang optimal. Katalis hidrodesulfurisasi bekas diproduksi per tahun 

dalam jumlah sekitar 120.000 ton (basis kering). Pembuangan limbah residu di 

masa lalu tidak lagi direkomendasikan karena undang-undang yang ketat (Pinto 

and Soares, 2012). Dalam industri penyulingan minyak bumi selama operasi 

banyak digunakan katalis hidrodesulfurisasi (HDS) dengan menonaktifkan 

pengendapan karbon, belerang dan logam (V, Fe, Zn, dan As) (Lai et al., 2008). 

Biasanya reaksi hidrodesulfurisasi yang terjadi di industri minyak bumi 

menggunakan katalis CoMo/Al2O3 dan NiMo/Al2O3, dimana katalis CoMo lebih 

baik dari NiMo jika diamati dari berkurangnya surface area dan volume pori 

(Musta, 2011).  

 

Penelitian beberapa tahun terakhir membuktikan proses mengolah katalis HDS 

bekas dengan ultrasound dapat meningkatkan laju reaksi kimia sehingga ramah 

lingkungan dan hemat biaya. Logam yang telah berhasil diekstraksi dari lumpur 

limbah yang berasal dari instalasi pengolahan air limbah dengan energi ultrasonik 

dari ultrasonic probe (UP) dengan sonotrode kaca (amplitudo sonikasi 80%, 

frekuensi sonikasi 20 kHz, 500 W, waktu sonikasi 20 menit, larutan ekstraksi 

HNO3 : HCl 1 : 1 v/v), diantaranya logam Co, Cd, Cr, Cu, Mn, Ni, Pb, dan Zn 

(Capelo-Martínez, 2009). Ekstraksi ultrasonikasi dalam ekstraksi senyawa bahan 

alam mudah dan ekonomis sehingga menjadi alternatif yang banyak dipilih. 

Ultrasonikasi menggunakan gelombang ultrasonik dengan frekuensi gelombang 

suara di atas 20 kHz. Metode ultrasonikasi sebagai salah satu metode ekstraksi 

senyawa bahan alam yang dapat diaplikasikan karena bersifat non-destructive 

(Lestari, 2018). Salisova et al., (1997) dalam penelitiannya telah melakukan 

perbandingan antara metode konvensional dan metode ultrasonikasi dalam 

ekstraksi senyawa aktif yang menunjukkan bahwa waktu ekstraksi lebih singkat 

dan ekstraksi lebih efisien pada metode ekstraksi ultrasonikasi dibandingkan 

dengan metode konvensional. 
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Hasil pelindian dapat dipengaruhi oleh jenis asam yang digunakan. Asam sitrat, 

asam asetat, dan asam oksalat termasuk asam organik yang sering digunakan 

untuk leaching katalis bekas. Asam sitrat dengan satu gugus hidroksil yang dapat 

membentuk kelat yang stabil dengan logam berat dan tiga gugus karboksilat. 

Asam sitrat juga tergolong ke dalam zat pengkelat yang biodegradable dan aman 

bagi lingkungan. Pengaruh konsentrasi asam sitrat dan suhu pelindian pada 

pemulihan Co dan Mo dieksplorasi. Penelitian membuktikan peningkatan 

konsentrasi asam sitrat, suhu pelindian, dan waktu pelindian akan membuat hasil 

recovery Co dan Mo meningkat (Nugroho et al., 2021). 

 

Berdasarkan uraian di atas, maka penelitian ini dilakukan ekstraksi cobalt dari 

katalis bekas dengan metode hidrometalurgi. Pada penelitian ini akan dilakukan 

pelindian cobalt dari katalis bekas menggunakan asam sitrat sebagai reagen untuk 

mempelajari pengaruh konsentrasi asam sitrat, suhu pelindian, waktu pelindian, 

dan pulp density (rasio berat katalis bekas/volume asam sitrat) terhadap persen 

cobalt recovery pada filtrat hasil pelindian dan kinetika reaksi pelindian cobalt. 

 

 

 

1.2 Tujuan Penelitian 

 

 

 

Penelitian ini memiliki beberapa tujuan sebagai berikut: 

1. Menentukan kondisi optimum proses pelindian cobalt dari spent catalyst 

melalui pelindian duplo menggunakan Na₂CO₃ dan asam sitrat (C₆H₈O₇) 

dengan metode hidrometalurgi menggunakan ultrasonik berdasarkan variasi 

konsentrasi asam sitrat, pulp density, suhu, dan waktu pelindian. 

2. Menentukan model kinetika reaksi pelindian cobalt dari spent catalyst 

menggunakan pendekatan Shrinking Core Model (SCM) serta mengkaji 

mekanisme pengendalian laju reaksi berdasarkan nilai koefisien determinasi 

(R²) dan energi aktivasi (Ea). 

3. Mengidentifikasi distribusi kandungan cobalt pada filtrat dan residu hasil 

pelindian melalui karakterisasi AAS dan XRF untuk mengevaluasi efektivitas 

proses pelindian duplo. 
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1.3 Manfaat Penelitian 

 

 

 

Hasil penelitian yang akan diperoleh diharapkan dapat memberikan manfaat 

sebagai berikut: 

1. Memberikan informasi mengenai penggunaan metode hidrometalurgi dari 

katalis bekas dalam pelindian Cobalt.  

2. Memberikan informasi dalam pembuatan pabrik produsen Cobalt di Indonesia 

menggunakan metode hidrometalurgi.



 

 

II. TINJAUAN PUSTAKA 

 

 

 

 

2.1 Cobalt 

 

 

 

Cobalt adalah unsur yang relatif langka yang menyusun sekitar 0,001% dari kerak 

bumi yang memiliki sifat yang mirip dengan besi dan nikel. Semua isotop 

radioaktif utama 57Co, 58Co, dan 60Co meluruh dan melepaskan sinar dengan 

waktu paruh 272 hari, 71 hari, dan 5,271 tahun. Logam cobalt murni memiliki 

sifat magnetik dan berwarna abu-abu baja. Logam cobalt murni juga berkilau, 

keras, elastis, dan rapuh. Bilangan oksidasi utama yang paling stabil dari senyawa 

ini Cobalt(II) atau Cobalt(III). Logam cobalt, paduannya, dan bahan komposit, 

oksida cobalt dan tetraoksida, dan garam cobalt(II) klorida, sulfida, dan sulfat 

adalah senyawa utama yang menjadi perhatian toksikologi. Format, asetat, sitrat, 

naftenat, linoleat, oleat, oksalat, resinat, stearat, suksinat, sulfamat, dan 2-

etilheksanoat adalah beberapa garam Co(II) yang paling signifikan dari asam 

karboksilat. Bentuk padat dari cobalt karbonil [Co2(CO)8] biasanya berwarna dari 

jingga sampai coklat. Jumlah rata-rata cobalt dalam tubuh orang dewasa dengan 

berat 70 kg adalah 1,1 mg dan 85% dari jumlah itu ditemukan dalam bentuk 

vitamin B12. Konsentrasi plasma cobalt dan vitamin B12 masing-masing 

normalnya pada <200pg/mL dan 200-900pg/mL. Meskipun partikel logam cobalt 

pada dasarnya tidak larut dalam air, tetapi partikel cobalt secara signifikan lebih 

larut dalam cairan biologis. Hal ini karena ikatan substansial ion Co(II) dengan 

protein (152,5 mg/L dalam plasma manusia pada 37°C dibandingkan dengan 

0,003 mg/L dalam garam fisiologis) (Lison, 2015). 
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Pada tahap pemurnian, bahan baku cobalt diproses lebih lanjut untuk membuat 

senyawa cobalt dan turunannya. Saat ini, hidrometalurgi adalah proses pemurnian 

yang paling populer. Dalam pemurnian hidrometalurgi, bahan mentah atau limbah 

cobalt dilarutkan dalam larutan, pengotor dihilangkan menggunakan teknik 

pemurnian atau ekstraksi kimia, dan senyawa cobalt yang dimurnikan telah 

diproduksi (Qiao et al., 2022). Telah dilakukan penelitian (Nugroho et al., 2021) 

cobalt dengan asam sitrat yang menghasilkan reaksi sebagai berikut:  

 2H3C6H5O7 + CoO → Co2+ + 2H2C6H5O7
- + H2O        (1)  

 2H2C6H5O7
- + CoO → Co2+  + 2HC6H5O7

2-+ H2O        (2)  

 2HC6H5O7
2- + CoO → Co2+  + 2C6H5O7

3- + H2O        (3)  

Pengaruh konsentrasi asam sitrat dan suhu pelindian pada Co recovery dapat 

dilihat pada Gambar 1. 

 

 
 

Gambar 1. Pengaruh konsentrasi asam sitrat dan suhu pelindian pada Co  

 recovery pada suhu 60℃ (Nugroho et al., 2021)  
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2.2 Asam Sitrat 
 

 

 

Asam sitrat memiliki tiga gugus karboksilat (-COOH) dan satu gugus hidroksil  

(-OH). Asam sitrat termasuk zat pengkelat yang biodegradable dan aman bagi 

lingkungan yang dapat membentuk kelat yang stabil dengan logam berat (Huang 

et al., 2011). Zat pengkelat sebagai zat ekstraktan yang paling efektif untuk 

meningkatkan ekstraksi logam berat (Oza and Patel, 2011). Asam trikarboksilat 

lemah yang ditemukan dalam buah jeruk seperti lemon memiliki kandungan 

asam sitrat 7-9% sesuai dengan berat keringnya. Asam sitrat monohidrat 

memiliki tiga gugus karboksilat (-COOH) dengan nilai pKa yang berbeda, yaitu 

3,15; 4,78; dan 6,4. Buffering, agen kelat dalam industri makanan dan minuman, 

dan penyedap rasa merupakan beberapa aplikasi asam sitrat. Bentuk asam sitrat 

yang biasa dijual di pasar komersial adalah asam sitrat monohidrat yang 

diproduksi melalui kristalisasi dingin dengan larutan jenuh yang mengalami 

penguapan secara lambat. Sedangkan pada asam sitrat anhidrat, dihasilkan dari 

larutan asam sitrat yang jenuh dan panas. Struktur molekul asam sitrat dapat 

dilihat pada Gambar 2.  

 

 
 

Gambar 2. Struktur molekul asam sitrat (Lambros et al., 2022).  

 

Telah dilakukan penelitian Sari et al., (2018) asam sitrat yang menghasilkan 

jumlah recovery logam yang sangat baik dibandingan dengan asam asetat, asam 

sulfat ataupun asam klorida. Hal ini disebabkan oleh kemampuan disosiasi asam 

yang sangat baik dibandingkan dengan asam organik lainnya, sehingga jumlah 

pKa yang lebih tinggi dimiliki oleh asam sitrat sebagai asam organik. Pengaruh 

asam sitrat, asam sulfat, dan asam klorida terhadap hasil recovery logam Co dapat 

dilihat pada Gambar 3 dan Gambar 4. 
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Gambar 3. Pengaruh asam sitrat, asam sulfat, dan asam klorida terhadap hasil 

recovery logam Co (pH = 1,5; T = 90; t = 4 jam)  

 

 
 

Gambar 4. Perbandingan asam sitrat dan asam asetat terhadap hasil recovery 

logam Co 
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2.3 Pelindian Cobalt dari Katalis Bekas dengan Katalis Bekas Menggunakan 

 Metode Hidrometalurgi 
 

 

 

Metode hidrometalurgi adalah proses ekstraksi senyawa dari mineral. 

Hidrometalurgi menggunakan larutan kimia saat recovery senyawa dari mineral, 

konsentrat dan residunya, yang termasuk ke dalam teknik metalurgi ekstraktif. 

Pirometalurgi, elektrometalurgi garam cair, dan metalurgi uap termasuk teknik 

pengolahan kimia yang melengkapi metalurgi. Tiga tahapan dasar pada 

hidrometalurgi adalah pelindian, purifikasi, dan recovery (Muharrom, 2018). 

Salah satu alternatif pengolahan limbah yang layak adalah proses ekstraksi padat-

cair (pelindian). Menemukan pelarut yang selektif untuk jenis logam tertentu yang 

akan diproses atau dipulihkan masih menjadi kendala dalam proses ini 

(Kurniawan et al., 2010).  Pelindian saat tahap pertama diekstrak logam 

menggunakan larutan kimia. Tahap kedua adalah purifikasi menggunakan pelarut 

dengan ekstraktan yang dicampurkan dalam pengencer yang akan digunakan 

untuk mengekstrak logam dari satu fase ke fase lain. Langkah terakhir dalam 

hidrometalurgi adalah proses recovery. Pada proses recovery, diproduksi hasil 

logam yang didapatkan sebagai bahan baku dan sebagian lainnya ditingkatkan 

kemurnian dengan proses lanjutan. Elektrolisis, reduksi gas, dan pengendapan 

sebagai proses dalam bentuk recovery (Muharrom, 2018). 

 

Katalis bekas (spent catalyst) adalah katalis padat yang telah jenuh dan tidak 

dapat lagi digunakan secara efektif dalam reaksi kimia. Kandungan unsur logam 

berat seperti aluminium (Al), besi (Fe), cobalt (Co), molibdenum (Mo), nikel (Ni), 

dan vanadium (V) masih ada dalam katalis ini meskipun sudah tidak digunakan 

lagi (Marafi and Stanislaus, 2008). Kandungan unsur logam berat yang masih ada 

dalam katalis bekas menjadikan katalis bekas termasuk limbah bahan berbahaya 

dan beracun (B3) jika tanpa diolah terlebih dahulu sebelum katalis dibuang ke 

lingkungan. Proses hidrometalurgi telah dipelajari oleh beberapa peneliti sebagai 

salah satu metode dalam mengolah katalis bekas. Katalis bekas diolah secara 

hidrometalurgi untuk mengekstraksi kandungan ion logam yang masih ada dalam 

katalis. Selain untuk menjaga lingkungan, pengolahan katalis bekas juga 
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dilakukan untuk memenuhi kebutuhan unsur logam dari sumber mineral sekunder 

di masa mendatang (Wanta dkk, 2019).  

 

Metode hidrometalurgi dengan asam sitrat sebagai agen pelindian yang diterapkan 

dalam penelitian ini digunakan untuk recovery logam cobalt (Co) dan 

molibdenum (Mo) dari katalis CoMo bekas. Penelitian ini membuktikan bahwa 

peningkatan konsentrasi asam sitrat, suhu pelindian, dan waktu pelindian akan 

membuat hasil recovery Co dan Mo meningkat (Nugroho et al., 2021). Yan et al., 

(2014) dalam penelitiannya menyimpulkan recovery asam organik lebih tinggi 

berada pada pH yang sama. Perbandingan dilakukan terhadap hasil recovery pada 

jenis asam organik (asam sitrat) dan asam anorganik (asam klorida dan asam 

sulfat). Reagen yang digunakan dalam pelindian diurutkan sebagai berikut: sitrat 

= tartarat > glioksilat > laktat > asam glikolat > air > glioksal (Garole et al., 

2020). 

 

 

 

2.4 Analisis dan Karakterisasi Cobalt 
 

 

 

Penelitian ini dilakukan analisis dan karakterisasi cobalt dengan menggunakan 

alat berupa Atomic Absorption Spectrophotometry (AAS) dan X-Ray Flourecence 

(XRF).  

 

 

 

2.4.1 Atomic Absorption Spectrophotometry (AAS) 

 

 

 

Spektrofotometri Serapan Atom (AAS) adalah) instrument analisis kimia dengan 

prinsip penyerapan energi dari atom. Radiasi yang diserap oleh atom akan 

menyebabkan keadaan energi elektronik yang terekesitasi. Prinsip 

spektrofotometri serapan atom (AAS) adalah elektron pada atom menyerap 

energi berupa radiasi dengan panjang gelombang spesifik, sehingga tereksitasi 

ke tingkat energi yang lebih tinggi dalam waktu singkat (Sugito dan Marliyana, 
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2021).  Absorpsi radiasi oleh atom bebas (analit yang terlepas dari ikatan kimia 

tetapi belum terionisasi) pada nyala terjadi melalui perpindahan elektron dari 

tingkat energi dasar menuju tingkat energi tereksitasi. Walaupun perpindahan 

elektronik lain juga dapat terjadi, spektrum serapan atom umumnya ditandai 

oleh sejumlah garis resonansi yang berasal dari keadaan dasar menuju tingkat 

tereksitasi rendah. Garis resonansi pertama merupakan garis dengan daya serap 

paling kuat. Intensitas absorpsi menurun seiring bertambahnya selisih energi 

antara keadaan dasar dan tingkat tereksitasi yang lebih tinggi. Salah satu metode 

analisa yang paling banyak digunakan dalam untuk analisis logam metalurgi 

adalah AAS. AAS memiliki batas deteksi yang rendah, pengoperasian yang 

mudah, tersebar luas, rendah biaya untuk analisa tiap sampelnya, dan memiliki 

ketelitian yang tinggi (Sugito dan Setiawan, 2022).  Hal ini yang menyebabkan 

metode analisa AAS paling banyak digunakan untuk mengetahui kandungan 

logam yang terdapat dalam larutan, seperti cobalt, besi, dan tembaga (Chen et 

al., 2016).  

 

 

 

2.4.2  X-ray Flourecence (XRF)  

 

 

 

Analisis XRF adalah contoh analisis yang didasarkan pada perilaku atom yang 

terpapar radiasi. Intensitas cahaya yang berinteraksi dengan atom-atom 

mempengaruhi berbagai fenomena yang timbul dari interaksi atom dengan 

cahaya. Elektron terpental dari tingkat energi terendah dalam atom disebabkan 

karena material berinteraksi dengan cahaya yang mempunyai energi tinggi, seperti 

sinar-X. Akibatnya elektron yang berada pada tingkat (kulit valensi) yang lebih 

tinggi akan mengisi posisi kosong yang ditinggalkan oleh elektron yang terpental 

karena atom berada pada keadaan yang tidak stabil. Deeksitasi adalah proses 

pengisian situs elektron di kulit valensi rendah yang disertai dengan pemancaran 

cahaya dengan energi yang lebih kecil dari energi yang menyebabkan elektron 

tereksitasi. Energi yang dipancarkan ini disebut radiasi fluoresensi. Energi yang 

khas pada radiasi fluoresensi bergantung pada eksitasi elektronnya dan deeksitasi 

pada atom penyusun sebuah material. Karakteristik radiasi flouresensi pada setiap 
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unsur yang khas yang memungkinkan terjadinya analisa kualitatif untuk 

identifikasi unsur-unsur berbeda. Berdasarkan intensitas dari radiasi fluoresensi 

yang dipancarkan, dapat dilakukan penentuan konsentrasi dari unsur yang 

dianalisis sebagai analisa kuantitatif (Setiabudi dkk., 2012). Nadeak dkk., (2017) 

dalam penelitiannya melakukan analisa XRF untuk mengetahui kadar unsur yang 

terkandung dalam residu akhir proses pelindian asam.  

 

 

 

2.5 Kinetika Reaksi Pelindian Cobalt 

 

 

 

Rezki et al., (2021) dalam penelitiannya melakukan studi kinetika proses 

pelindian  katalis bekas dengan asam sitrat pada pH 1,5 selama 120 menit. Data 

kinetika yang diperoleh dapat digunakan untuk pengujian mekanisme reaksi 

antara partikel katalis bekas dengan larutan pelindian asam sitrat. Model reaksi 

heterogen digunakan untuk menjelaskan kinetika reaksi pada proses pelindian 

yang terdiri dari fase padat dan fase cair. Penentuan pengukuran kuantitatif dari 

kinetika dan mekanisme pelindian penting dilakukan untuk mengontrol proses 

pelindian. Analisis pada data eksperimen yang ada menjelaskan beberapa model 

yang menghubungkan fraksi reaksi (x) dan waktu (t). Proses difusi atau reaksi 

kimia pada permukaan partikel biasanya digunakan untuk mengendalikan sistem 

reaksi cair-padat. Yagi dan Kunii yang pertama kali memperkenalkan model 

shrinking core yang memvisualisasikan persamaan konversi untuk partikel 

berbentuk bola dengan beberapa langkah yang terjadi selama reaksi. Langkah-

langkahnya adalah sebagai berikut:  

1. Film cair untuk melakukan proses difusi reaktan di sekitar permukaan 

partikel padat.  

2. Lapisan abu pada permukaan inti tidak bereaksi saat difusi reaktan.  

3. Pada permukaan reaksi terjadi reaksi reaktan dengan padatan.  

 

Persamaan laju reaksi yang akan dihasilkan dengan kontrol reaksi kimia sebagai 

berikut:  

         (4)  
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Persamaan laju reaksi jika proses difusi melalui kontrol lapisan abu sebagai 

berikut:  

       (5)  

Keterangan:  

x = konversi reaktan yang diwakili oleh pemulihan mangan  

kr = parameter kinetik untuk kontrol reaksi permukaan 

kd = parameter kinetik untuk difusi melalui kontrol lapisan abu 

t = waktu reaksi dalam menit  

 

Data eksperimen menggunakan pemodelan kinetik yang dilengkapi model reaksi 

padat-cair. Korelasi Arrhenius dapat digunakan untuk menghitung energi aktivasi 

sebagai berikut :  

         (6)  

Keterangan:  

 = konstanta laju  

A = frekuensi tumbukan  

Ea = energi aktivasi  

R = konstanta gas universal  

T = suhu mutlak   

 

Persamaan Arrhenius disusun kembali menjadi persamaan linier untuk plotting 

sebagai berikut:  

       (7) 

 



 

 

III. METODE PENELITIAN 

 

 

 

 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian 

 

 

 

Penelitian ini akan dilaksanakan pada bulan Mei 2023 hingga September 2023 

bertempat di Laboratorium Hidro Elektro Metalurgi dan Analisis XRF dan AAS 

di Laboratorium Analisa, Badan Riset dan Inovasi Nasional (BRIN) di Lampung 

Selatan. 

 

 

 

3.2 Alat dan Bahan 

 

 

 

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah neraca analitik, botol vial, 

botol duran, gelas beaker, gelas ukur 100 mL, labu ukur 500 dan 1000 mL, 

Erlenemeyer 250 mL, pipet tetes, batang pengaduk, spatula, hot plate, plastik wrap, 

corong Buchner, mortar, cawan porselen, furnace, ball mill, ultrasonic cleaner, X-

Ray Flourescence (XRF), dan Atomic Absorption Spectrophotometer (AAS). 

 

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah katalis bekas, akuades,  

Na2CO3,  C6H8O7,  HNO3  2%,  kertas  saring,  dan  indikator pH. 
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3.3 Prosedur Penelitian 

 

 

 

3.3.1 Penyiapan Bahan Baku 

 

 

 

Larutan yang digunakan untuk proses leaching, yaitu larutan Na2CO3 1 M dan 

C6H8O7 0,5; 1; dan 1,5 M. Pembuatan larutan Na2CO3 1 M dengan cara 

menimbang padatan Na2CO3 seberat 105,99 g/mol yang dimasukkan ke dalam labu ukur 

1000 mL dan ditambahkan akuades hingga tanda tera. Pembuatan larutan C6H8O7 0,5 M 

dengan cara menimbang padatan C6H8O7 seberat 105,07 g/mol yang dimasukkan ke 

dalam labu ukur 1000 mL dan ditambahkan akuades hingga tanda tera. Pembuatan 

larutan C6H8O7 1 M dengan cara menimbang padatan C6H8O7 seberat 210,14 g/mol yang 

dimasukkan ke dalam labu ukur 1000 mL dan ditambahkan akuades hingga tanda tera. 

Pembuatan larutan C6H8O7 1,5 M dengan cara menimbang padatan C6H8O7 seberat 

315,21 g/mol yang dimasukkan ke dalam labu ukur 1000 mL dan ditambahkan akuades 

hingga tanda tera. 

 

Pada penelitian ini, dilakukan pemanasan menggunakan furnace pada limbah 

katalis bekas dengan suhu 60°C selama 120 menit pada kecepatan 500 rpm.  

Furnace ini dilakukan untuk meningkatkan kemurnian cobalt dalam katalis bekas 

dengan memecah ikatan-ikatan kimia antara logam cobalt dan komponen lain. 

Spent catalyst yang dipanaskan dengan furnace dilanjutkan dengan pendinginan 

pada suhu ruang. Setelah didinginan, spent catalyst dihaluskan dengan ball mill 

yang berfungsi untuk mengubah partikel menjadi lebih halus dan seragam 

sehingga meningkatkan luas permukaan spent catalyst. Sampel yang telah digiling 

dengan ball mill memiliki partikel yang lebih kecil sehingga meningkatkan luas 

permukaan sampel yang mempercepat reaksi logam cobalt dengan agen pelindi. 

Hasil spent catalyst yang telah dihaluskan digunakan untuk pelindian duplo cobalt 

dengan agen pelindi Na2CO3 yang dilanjutkan dengan C6H8O7 sebagai agen 

pelindi duplo pada variasi konsentrasi, suhu, waktu, dan pulp density.  
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3.3.2 Pelindian Cobalt Menggunakan Asam Sitrat (C6H8O7) 

 

 

 

Pada saat pelindian pertama dengan Na2CO3, dilakukan pembuatan larutan 

Na2CO3 1 M dengan pulp denstity 2,5% dari berat sampel pelindian yang akan 

digunakan. Pelindian sampel dengan menggunakan katalis bekas sebanyak 25 g 

dimasukkan ke dalam 1000 mL larutan Na2CO3 1 M pada gelas beaker sambil 

pengadukan. Sampel tersebut dilakukan pelindian dengan hot plate dalam suhu 60

 selama 120 menit. Setelah itu, dilakukan penyaringan sampel dengan corong 

Buchner pada Erlenmeyer 250 mL. Sebelum residu dianalisis karakterisasi, 

dilakukan pencucian residu dengan akuades untuk menghilangkan sisa-sisa 

pelarut yang terkandung saat proses pelindian hingga mencapai pH netral. 

Kemudian dilakukan pengeringan terhadap residu yang telah mencapai pH netral. 

Proses pelindian ini dilakukan hingga sampel residu mencapai 100 g yang akan 

digunakan untuk pelindian C6H8O7. 

 

Pada saat pelindian duplo dengan C6H8O7, dilakukan pembuatan larutan C6H8O7 

dengan variasi konsentrasi 0,5; 1; dan 1,5 M. Pelindian sampel menggunakan 

katalis bekas dengan variasi pulp density 2,5; 5; dan 10% dari berat sampel 

pelindian yang akan digunakan (berat katalis bekas/volume larutan asam sitrat). 

Katalis bekas yang digunakan berasal dari hasil residu saat pelindian Na2CO3 1 M 

dengan pulp density 2,5% dalam suhu 60  selama 120 menit. Sampel tersebut 

dimasukkan ke dalam ultrasonic cleaner dalam variasi suhu 30, 60, dan 80  

dengan variasi waktu yang digunakan selama 15, 30, 60, 120, dan 240 menit. 

Setelah itu, dilakukan penyaringan sampel dengan corong Buchner pada 

Erlenmeyer 250 mL. Sampel akan menghasilkan filtrat yang akan dianalisis 

dengan AAS dan residu yang akan dianalisis karakterisasi dengan XRF. Sebelum 

residu dianalisis karakterisasi, dilakukan pencucian residu dengan akuades untuk 

menghilangkan sisa-sisa pelarut yang terkandung saat proses pelindian hingga 

mencapai pH netral. Kemudian dilakukan pengeringan terhadap residu yang telah 

mencapai pH netral. Sedangkan filtrat yang didapatkan sebelum dilakukan AAS, 

dilakukan pengenceran dengan HNO3 2%. 
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3.4 Diagram Alir 

 

 

 

Diagram alir dari penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 5. 

 

 

 
 

Gambar 5. Diagram alir penelitian 

 

 

 



 
 

 

V. KESIMPULAN DAN SARAN 

 

 

 

 

5.1 Kesimpulan 

 

 

 

Kesimpulan yang dapat diperoleh dari hasil penelitian ini yaitu: 

1. Hasil karakterisasi AAS menunjukkan kandungan logam Co yang memiliki 

hasil recovery terbesar 37,503;37,275; dan 28,428% terdapat pada sampel 

filtrat pelindian duplo dengan Na2CO3 dan C6H8O7 yang berada pada suhu 

optimum 60℃. Karakterisasi AAS menunjukkan hasil recovery optimum 

sebesar 37,275% terdapat pada sampel filtrat pelindian duplo dengan kondisi 

optimum pada konsentrasi C6H8O7 sebesar 1 M dengan pulp density 2,5% 

pada suhu 60°C selama 120 menit. 

2. Hasil karakterisasi XRF menunjukkan kandungan logam Co yang terdapat 

pada sampel residu hasil pelindian duplo dengan Na2CO3 dan C6H8O7 sebesar 

14,09; 14,16; dan 14,4% yang diambil dari ketiga sampel filtrat dengan hasil 

cobalt recovery terbesar. 

3. Model kinetika Shrinking Core Model (SCM) difusi memiliki nilai R2 yang 

lebih tinggi dibandingkan model reaksi kimia sebesar 0,998 yang diperoleh 

dari analisa data SCM variabel pulp density menunjukkan pelindian cobalt 

dari spent catalyst dikendalikan oleh laju difusi reagen melalui lapisan produk 

yang terbentuk di permukaan partikel cobalt. Hasil ini didukung oleh nilai 

energi aktivasi yang rendah sebesar 6,202 kJ mol−1 (30℃ − 60℃) dan 

−25,04 kJ mol−1 (60℃ − 80℃) yang menunjukkan karakteristik umum 

proses kontrol difusi. Energi aktivasi bernilai negatif disebabkan oleh 

konstanta laju yang tidak meningkat secara konsisten dengan kenaikan suhu.



 
 

 

5.2 Saran 

 

 

 

Penelitian yang telah dilakukan dapat menghasilkan hasil cobalt recovery dari 

katalis bekas optimum sebesar 37,275% dengan pelindian duplo menggunakan 

asam sitrat dengan konsentrasi larutan 1 M, suhu 60°C, pulp density 2,5% dan 

waktu 120 menit dan asam sitrat dalam berbagai variasi konsentrasi, suhu, waktu, 

dan pulp density. Parameter pelindian katalis bekas yang sudah diamati adalah 

konsentrasi agen pelindi, suhu, waktu, dan pulp density. Berdasarkan hasil yang 

diperoleh, untuk penelitian selanjutnya disarankan untuk melakukan kajian lebih 

lanjut terkait pelindian yang melibatkan mixed control system (reaksi kimia dan 

difusi) yang dapat mengontrol laju reaksi.
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