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ABSTRAK

Cairan induk dari pembuatan ampisilin trihidrat (eks. AMP) dan amoksisilin trihidrat (cks. AMX)
mengandung garam trictilammonium hidroklorida (TEA-HCI). Telah dilakukan regencrasi garam tersebut
menjadi TEA dengan NaOH 48 %, menghasilkan garam anorganik teriarut (ROI) yang tinggi (+ 800-1000
kg/hari) dalam air limbah olahan. Dalam penelitian ini telah dicoba mengganti basa dengan Ca(OH), dan
campuran Ca(OH), - NaOH 48 %. Cairan induk dari sintesis (ML) dan dari bagian daur ulang (FML). baik
cks AMP/AMX masa produksi IV-VI dicoba dengan 3 perfakuan. Hasil penciitian menunjukkan bahwa
penggunaan Ca(OH), lebih sedikit menggunakan basa dan lebih kecil harga ROI-nya, disamping
menunjukkan kualitas TEA-1 dan kualitas limbah yang sama dengan metode vang telah dikenal.
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PENDAHULUAN

TEA mecrupakan salah satu (McOH). dimethylasctamide
pelarut dalam pembuatan AMP dan (DMAA). dimethilamin (DMcA),
AMX, bersifat toksik bagi manusia. dictilamine (DEA) dan ctanol
Senyawa ini dalam ML/FML (EtOH)"?.  Dengan peningkatan
“cks. AMP/AMX berada dalam bentuk jumlah  produksi, TEA  yang
garam klorida bersama-sama dengan digunakan akan semakin tinggi.
pengotor seperti air, ascton (ACT). Berdasar  prinsip  perlindungan

diklorometane  (MED).  metanol lingkungan, proses daur ulang




terhadap hasil buangan ini harus
dilakukan.

Proses daur ulang TEA
meliputi tahap regencrasi TEA-HCI
dengan larutan NaOH 48%, distilasi,
pemecahan dan pemisahan
campuran air-TEA dengan NaOH
padat, serta pemurniannya dengan
rektifikasi™.

Dalam rangka menunjang
sistem pengolahan limbah secara
biologis, tinjauan ckonomis dari
penggunaan bahan kimia di sistem
daur ulang harus diperhatikan.
Mengingat ROI dalam air limbah
olahan masih cukup tinggi (+ 800-
1000 kg/hari), maka perlu dilakukan
peninjauan  kembali  proses daur
ulang TEA, terutama pada proses
regenerasi dengan larutan NaOH
48%. ROI yang cukup tinggi pada air
limbah ofahan akibat kuantitas basa
vang ditambahkan pada tahap
regenerasi akan mempengaruhi pada
perairan sungai dan tanah di sekitar
lumpur buangan.

Dalam penelitian ini akan
dipelajari kemungkinan penggunaan
Ca(OH), sebagai pengganti basa
NaOH 48% dalam proses daur ulang
TEA.

EXPERIMENTAL

Unit  percobaan  yang
diamatj adalah ML dan FML
eks. AMP serta eks.AMX masa
produksi IV sampai dengan V1.

Regenerasi.. Sejumlah
ML/FML diatur pH-nya hingga 12.5
dengan penambahan basa,
dihomogenkan dan didistilasi hingga
suhu +100°C, diperoleh distilat
(TEA-1). Scbagai basa digunakan
NaOH 48 % (perlakuan 1), Ca(OH), .
(perlakuan 2) dan Ca(OH),-NaOH
48% (perlakuan 3).

Analisis. Analisis terhadap
TEA-1 dilakukan untuk mengetahui
kuantitas pengotor (dengan
kromatografi gas)m dan analisis
terhadap residu, meliputi analisis
kebutuhan oksigen kimia (KOK)
dengan  dikromatografi  refluks
terbuka, analisis total nitrogen
(TKN) menggunakan mikrokjeldahl.
analisis alkalinitas meclalui cara
clectrometrik, analisis ROI dan
kuantitas ) endapan dengan
gravimetri, serta analisis
biodegrabilitas menggunakan uji laju
pemakaian oksigen (OUR)!"*%,



HASIL DAN PEMBAHASAN

Antara AMX dan AMP
berbeda dalam pembuatannya
jumlah dan jenis percaksi, pelarut
dan air yang digunakan tidak sama.
Keadaan ini akan memberikan
perbedaan  kuantitas dan  kualitas
limbah alkalin serta TEA-1 yang
dihasilkan.  Olch

karena  itu,

Tabel 1. Kuantitas penggunaan basa, ROI dan kuantitas cndapan

cks. AMX dan eks AMP tidak dapat
dibandingkan secara langsung.

Tabel 1 menunjukkan hasil
perbandingan  ketiga  perlakukan
yang digunakan terhadap produk
RO, serta kuantitas endapannya.
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Pada umumnya, perlakuan 1
menunjukkan kuantitas penggunaan
basa yang lebih besar dari perlakuan
2 dan 3 karena NaOH merupakan
berasam sedangkan

basa satu,

Ca(OH), basa berasam dua; hal yang
sama dapat dilihat dari harga ROI-
nya. Kuantitas endapan pada
perlakuan 2 lebih besar daripada

perlakuan 3. Pada FML, sering



terdapat penambahan residu schingga dipclukan basa yang lcbih

("bottom product") dari daur ulang - sedikit guna mencapai pH yang
aseton dan diklorometana, FML sama.
cenderung lIebih basa daripada ML, z

Tabel 2. Kadar pengotor serta volume TEA-1 pada seri aks. MX dan eks. AMP
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Ceterangan & ¢ = confoh TEA-I dara IF
Tidak ada contoh TEA-1 ABP V dary TF



Pengaruh perbedaan
perlakuan  pada  kualitas  dan
kuantitas TEA-1 diperlihatkan pada
tabcl 2. Umumnya, pada scri
cks. AMX jenis pengotor pada TEA-1
hasil percobaan sama dengan jenis
pengotor pada TEA-1 dari bagian
daur ulang (TF). Begitu pula pada
seri cks. AMP. kecuali untuk TEA-1
MLI V 31-36, FMLI V 11-14 dan
21-24  terdapat DMAA  yang
scmestinya hanya ada pada seri
cks. AMX. Hal terscbut dapat
disebabkan kontaminasi saat analisis.
ACT dari pencucian  scringkali
terbawa ke penampungan ML pada
bagian sintesis karcna gangguan
pada sistem pengambilan ACT dari
supernatan  sentrifugasi  schingga
menyebabkan kadar ACT TEA-I
dari unit percobaan ML lebih besar
dari FML. ‘

Perbedaan kadar masing-
masing pengotor TEA-1 dari TF
dengan TEA-1 dari FML perlakuan
1 dapat discbabkan dari cara
pengambilan contoh TEA-1 dari TF
vang tidak representatif dari setiap
kenaikan suhu sampai 100°C serta
cara penyimpanan cortoh ML/FML
beberapa
senyawa pengotor bertitik didih

yang menycbabkan

rendah menguap (seperti  MED).
Penggunaan jenis basa yang berbeda
sifat kereaktifannya terhadap air
menycbabkan perbedaan  volume
distilate (Vd) TEA-1 yang diperolch.
Vd perlakuan 2 umumnya lebih kecil
dari Vd perlakuan 1 dan 3.
Perbedaan  pengaturan  suhu  akhir
distilasi menycbabkan perbedaan Vd
TEA-1 dari TF dengan Vd TEA-I
perlakuan 1.

Karakteristik  residu/filtrat
residu  ketiga perlakuan  terhadap
kualitas air limbah diamati dari
paramcter kimia KOK, TKN,
alkalinitas dari ROI serta dari
paramcter biokimia biodegrabilitas
{tabel 3 dan tabel 4).

Berdasarkan data di atas,
umumnya perlakuan 2 menunjukkan
karakteristik kualitas limbah yang
baik dari kedua perlakuan lainnya
walaupun tidak berbeda jauh. Hal ini
dapat  dikaitkan  bahwa  pada
perlakuan 2, jumiah pengotor yang
terdistilasi  lebih  banyak dan
kemampuan dari Ca(OH), vang tidak
terlarutkan  dengan  sifat  luas
permukaan spesifiknya dan mamipu
mengabsorpsi sisa senyawa organik
terlarut.



Tabel 3. Hasil analisis parameter kimia residw/filtrat residu seri eks AMX dan eks. AMP

- Kote nabe t Sipingin aly
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Teterangan @

Semua periakuan 1 bila
ditamdingkan dengan limbah alkalin
dari TF baik cks. AMX/AMP
menunjukkan hasil yvang lebih kecil,
kecuali pada ROI dan beban ROL
Hal tersebut belum dapat
menunjukkan bahwa hasil percobaan
memberikan karakteristik kualitas
limbah yang lebih baik dibanding
dengan limbah alkalin, karcna bisa
jadi dengan harga KOK/TKN yang
lebih besar akan memudahkan
degadasi  olch  mikroorganisme.
Limbah alkalin di TF kadangkala
terencerkan  dengan  air/residu
evaporasi schingga tidak

= hasil amalisis dary wasa prodeksi IV tadak dket perkitongan rata-rate dan siapangae haky

memberikan ROI yang scbenarnya.
Residu/filtrat residu ketiga perlakuan
dapat didcgradasi sccara biologis
(tabel 4).

Penggantian  jenis  limbah
dari eks. AMX dengan cks. AMP
pada Sistem Pengolahan Limbah

Secara  Biologis (SPLSB) dan
perubahan  sistem aerasi  (dari
bergantian menjadi kontinyu)
mcnycbabkan  aktivitas  bakteri
nitrifikasi ~ terhambat  sehingga

mempengaruhi analisis untuk filtrat
resiau perlakuan 2 dan 3 yang
umumnya memberikan harga OUR
N-max nol.



Tabel 4. Hasil analisis biodegrabilitas dengan uji OUl}

Terlabuan lEli

Coaloh Restdu/ QUK (430,11 Jan)
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eterangan @

- e

Pementuan pH akhir
schebgmm - distilasi  didasarkan pada
hasit—pemetitian pendahuluan untuk
variasipH scbelum distilasi. Variast
pH terscbut adalah 12, 12.5, 13 dan
13,5, ternyata mulai pH 12,5 sampai
13.5, residu hasil distilasi tidak lagi

memberikan  bau  NH;  jika
ditambahkan basa kuat dan
dipanaskan. Ditetapkan pH 12.5
secbagai pH akhir sebelum distilasi
didasarkan  pada  pertimbangan
ckonomis pemakaian percaksi.
Perlakuan 2 memberikan

kuantitas pcnggunaan basa  yang
lebih kecil. kualitas TEA-1 dan
karakteristik kualitas limbah vang
sama, tetapi endapan yang dihasikan
mununjukkan  kekurangan  dari
perlakuan 2. Tidak demikian-halnya
untuk  perlakuan 3 terhadap
periakuan-1 karena kuantitas

= analisis dilakeban pada 11 7 11 7 1996
*asalisis dilabeban pada 12 711 7 1914
Toe s amahias dlabebar pada 137117 1994

pengguanaan  basanva tidak  jauh

berbeda.

KESIMPULAN

Pengguanaan basa Ca(OHj}»
dapat menggantikan NaOH 48 %
untuk  regenarasi garam  TEA
hidroklorida pada skala laboratorium
karena lebih keci! dalam penggunaan
basa, disamping menghasilkan
kualitas TEA-1 scrta karakieristik
kualitas limbah yang sama dengan
penggunaan NaOH 48 %. Meskipun
demikian, kemungkinan penggunaan

metode ini dalam skala pabrik
memerlukan penelitian icbih
mendafam.
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