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ABSTRACT 

 

 

 

BENEFICIATION AND CHARACTERIZATION OF  

CALCIUM SILICATE WITH BASIC MATERIALS  

FROM BLOOD COCKLE SHELL  

AT CALCINATION TEMPERATURE 1200 ⁰C 

 

 

 

By 

 

Fauza Ramadhan Nekola 

 

 

Calcium silicates was successfully synthesized with solid state reaction from 

blood cockle shell at calcination temperature 1200 ⁰C.  DTA-TGA obtained the 

endothermic event  at 702⁰C with 27,52% weight loss   for blood  cockle shell and  

717 ⁰C with 28,03%  weight loss  for commercial calcium carbonate was 

interpreted as decomposition of carbonates.. The results of XRD analysis obtained 

samples with blood  cockle shell material had β- CaSiO3 as minor phase, α- 

CaSiO3, and CaSiO3 as major phases. While samples with commercial calcium 

carbonate had  α- CaSiO3, and CaSiO3 phases. FTIR characterization obtained in 

both  samples had Si-O, Si-O-Si, Si-O-Ca, O-Si-O, CO3
2- and OH functional 

groups. SEM showed blood  cockle shell has granular shaped structure and 

commercial calcium carbonate sample has acicular shaped. EDX results show 

that the largest content contained in the sample is a Ca compound. 

 

Keywords: blood  cockle shell, commercial calcium carbonate, calcium silicate, 

calcination. 
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ABSTRAK 

 

BENEFISIASI DAN KARAKTERISASI KALSIUM SILIKAT  

BERBAHAN DASAR CANGKANG KERANG DARAH  

  PADA SUHU KALSINASI 1200 ⁰C 

 

Oleh 

Fauza Ramadhan Nekola 

 

Telah dilakukan sintesis dan karakterisasi kalsium silikat berbahan dasar 

cangkang kerang darah pada suhu kalsinasi 1200 ⁰C. Analisis DTA-TGA 

menunjukkan bahwa puncak endotermik pada cangkang kerang darah sebesar   

702 ⁰C dengan penyusutan massa sebesar 27,52% dan kalsium karbonat komersil 

sebesar  717 ⁰C dengan penyusutan massa sebesar 28,03%. Hasil XRD 

menunjukkan sampel dengan bahan cangkang kerang darah mempunyai fasa       

β-CaSiO3 sebagai fasa minor serta α-CaSiO3, dan CaSiO3 sebagai fasa mayor. 

Sedangkan sampel dengan bagan dasar kalsium karbonat komersil mempunyai 

fasa  α-CaSiO3, dan CaSiO3. Karakterisasi FTIR menunjukkan bahwa pada kedua 

sampel memiliki gugus fungsi Si-O, Si-O-Si, Si-O-Ca, O-Si-O, CO3
2-, dan OH. 

Hasil karakterisasi menggunakan SEM menunjukkan bahwa sampel cangkang 

kerang darah memiliki struktur berbentuk granular sedangkan sampel kalsium 

karbonat komersil berbentuk acicular. Hasil EDX menunjukkan bahwa 

kandungan terbesar  yang terdapat pada sampel adalah senyawa Ca. 

 

Kata kunci: Cangkang kerang darah, kalsium karbonat komersil, kalsium silikat, 

kalsinasi. 
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   I. PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang 

 Keramik adalah material yang terdiri dari unsur-unsur logam dan non logam 

yang berikatan secara bersama-sama melalui ikatan ionik dan atau ikatan kovalen 

(Smith,1996). Keramik terbagi menjadi 2 jenis yaitu keramik tradisional dan 

advanced ceramics (keramik modern). Dari kedua jenis keramik tersebut, keramik 

modern merupakan salah satu jenis keramik yang sedang dikembangkan dalam 

bidang material. Keramik jenis ini biasanya mempunyai tingkat porositas tinggi, 

permeabilitas tinggi, dan sifat mekanik yang baik (Manohar, 2012). Sifat tersebut 

terdapat pada biokeramik yang merupakan salah satu jenis keramik modern yang 

dapat diaplikasikan didalam beberapa bidang yaitu bidang industri (Martelo et al., 

2015; Croocks, 1999) dan bidang medis (Chehlatt et al., 2015).  

 Dalam bidang medis salah satu bahan biokeramik yang dapat digunakan 

adalah kalsium silikat (CaSiO3). Dikarenakan kalsium silikat memiliki sifat 

bioaktif (Sun et al., 2013), kekuatan mekanik yang baik (good mechanical 

strength), porositas serupa tulang (similar porosity to bone) dan tingkat kelarutan 

rendah (low solubility) yang baik dipakai dalam tubuh. Oleh karena itu kalsium 

silikat dapat digunakan sebagai bahan pensubstitusi tulang pada bidang medis  

(Meiszterics and Sinko, 2011). Untuk membuat kalsium silikat dapat dilakukan 
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dengan mereaksikan kalsium karbonat (CaCO3) dan silika (SiO2) (Jacob, 1976). 

Bahan kalsium silikat yang digunakan dapat diperoleh dari bahan komersil 

ataupun non-komersil (limbah). Bahan non-komersil merupakan solusi yang dapat 

dilakukan untuk kedepannya, dikarenakan pada proses pembuatannya tidak 

memerlukan biaya besar seperti bahan komersil.  

 Sumber bahan non-komersil yang digunakan untuk membuat kalsium silikat 

merupakan campuran bahan non-komersil kalsium karbonat dan silika. Sumber  

bahan non-komersil kalsium karbonat (CaCO3) dapat diperoleh dari beberapa 

bahan yaitu batu kapur (Shukur et al., 2014), cangkang telur (Istiyati dan Asmi, 

2012), dan  kerang-kerangan (Suwignyo dkk., 2005). Menurut Suwignyo, dkk 

(2005) jenis kerang yang sering menjadi limbah hasil konsumsi manusia yaitu 

kerang darah (Anadara granosa), kerang bulu (Anadara antiquata) dan kerang 

hijau (Mytilus virdis). Kerang darah (Anadara granosa) merupakan salah satu 

kerang yang banyak mengandung kalsium karbonat yang cukup tinggi. Hasil 

penelitian yang dilakukan Hamzi et al (2007) diperoleh kandungan kalsium 

karbonat pada cangkang kerang darah (Anadara granosa) sebesar 98,77 % dan 

Mohamed et al (2012) memperoleh hasil hampir serupa yaitu 98,99 %. Sementara 

sumber bahan non-komersil yang dapat digunakan sebagai silika (SiO2) banyak 

terdapat pada pasir (Ayu dkk., 2013) dan sekam padi (Yuvvakkumar et al., 2014). 

Sekam padi adalah bahan limbah yang memiliki silika yang besar, oleh karena itu 

sekam padi banyak digunakan sebagai silika (Johan et al., 2016). Apabila sekam 

padi di-leaching menggunakan zat asam (Junko and Kondoh, 2008) dan dibakar 

menjadi abu sekam padi, akan menghasilkan kemurnian sekam padi sebesar 99 % 

(Yuvvakkumar et al., 2014). 
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 Kalsium silikat telah banyak disintesis dengan berbagai metode seperti  

hidrotermal (Gabrovsek, 1993; Yazdani et al. 2010; Lin et al, 2006), sol-gel 

(Ismail et al, 2016; Nayak et al, 2010), dan reaksi padatan (Rashid et al, 2014; 

Thenmuhi et al, 2014; Phuttawong et al, 2014). Dari ketiga metode tersebut, 

metode reaksi padatan merupakan metode yang mudah dilakukan karena cukup 

dengan menyampurkan bahan dengan digerus dalam bentuk bubuk hingga halus. 

Dari hasil penggerusan, butiran serbuk dapat menjadi lebih kecil yang akan 

mempercepat reaksi serta komposisi yang akan digunakan dapat dipekirakan 

dengan persen berat (Ismunandar, 2006). Lalu dilanjutkan dengan pemanasan 

suhu tinggi (Manohar, 2012) untuk membuat kalsium silikat berubah fasa (Shukur 

et al., 2014).   

 Sintesis kalsium silikat telah dilakukan oleh Phuttawong (2015) dengan 

menggunakan komposisi cangkang kerang siput murbai dan abu sekam padi 

dengan metode reaksi padatan, pada penelitian ini diperoleh bahwa fasa kalsium 

silikat telah terbentuk pada suhu 1000 ⁰C. Saat suhu dinaikkan menjadi 1050 ⁰C, 

kalsium silikat mulai terbentuk fasa β-CaSiO3 (Shukur et al., 2014) dengan fase 

tunggal (Vichaphund et al., 2011). Serta α-CaSiO3 mulai muncul pada suhu     

1150 ⁰C (Shukur et al., 2014). Setelah mencapai suhu 1300 ⁰C butiran pada bahan 

akan menyatu dan pori-pori akan berkurang (Istiyati dan Asmi, 2012) dengan 

densitas 1,98 g/cm3 (Shukur et al., 2014). 

 

Berdasarkan uraian di atas maka mendorong penulis untuk melakukan 

penelitian dengan mensintesis serta mengkarakterisasi keramik kalsium silikat 

dengan komposisi cangkang kerang darah dan silika dari abu sekam padi pada 
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suhu kalsinasi 1200 ⁰C. Differential Thermal Analysis (DTA/TG) dilakukan untuk 

mengetahui analisis termal, X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur 

kristal, Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) 

untuk mengetahui struktur mikro dan Fourier Transform Infra-Red (FTIR) untuk 

mengetahui gugus fungsional. 

 

1.2 Rumusan Masalah 

Adapun rumusan masalah pada penelitian ini sebagai berikut: 

1. Bagaimana cara mensintesis kalsium silikat (CaSiO3) berbahan dasar kalsium 

karbonat dari cangkang kerang darah dan CaCO3 komersil sebagai kontrol  

menggunakan reaksi padatan? 

2. Bagaimana sifat termal kalsium silikat berbahan dasar cangkang kerang darah, 

CaCO3 komersil sebagai kontrol dan silika sekam padi menggunakan metode 

reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1200 ⁰C? 

3. Bagaimana fasa yang terbentuk pada kalsium silikat berbahan dasar cangkang 

kerang darah dan CaCO3 komersil sebagai kontrol menggunakan metode reaksi 

padatan pada suhu kalsinasi 1200 ⁰C? 

4. Bagaimana morfologi kalsium silikat berbahan dasar cangkang kerang darah, 

dan CaCO3 komersil sebagai kontrol menggunakan metode reaksi padatan 

pada suhu kalsinasi 1200 ⁰C? 

5. Bagaimana gugus fungsi yang terbentuk dari kalsium silikat berbahan dasar 

cangkang kerang darah dan CaCO3 komersil sebagai kontrol menggunakan 

metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1200 ⁰C? 
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1.3 Tujuan Penelitian 

Tujuan dari penelitian ini sebagai berikut: 

1. Mensintesis kalsium silikat (CaSiO3) berbahan dasar kalsium karbonat dari 

cangkang kerang darah dan CaCO3  komersil sebagai kontrol  menggunakan 

reaksi padatan. 

2. Mengetahui sifat termal kalsium silikat (CaSiO3) berbahan dasar cangkang 

kerang darah dan CaCO3 komersil sebagai kontrol menggunakan metode reaksi 

padatan pada suhu kalsinasi 1200 ⁰C. 

3. Mengetahui fasa yang terbentuk pada kalsium silikat (CaSiO3) berbahan dasar 

cangkang kerang darah dan CaCO3 komersil sebagai kontrol menggunakan 

metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1200 ⁰C. 

4. Mengetahui morfologi kalsium silikat (CaSiO3) berbahan dasar cangkang 

kerang darah dan CaCO3 komersil sebagai kontrol menggunakan metode reaksi 

padatan pada suhu kalsinasi 1200 ⁰C. 

5. Mengetahui gugus fungsi yang terbentuk dari kalsium silikat (CaSiO3) 

berbahan dasar cangkang kerang darah dan CaCO3 komersil sebagai kontrol 

menggunakan metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1200 ⁰C. 

 

 

 

 

1.4 Batasan Masalah 



6 

 
 

Batasan masalah pada penelitian ini sebagai berikut: 

1. Sintesis kalsium silikat dilakukan dengan metode reaksi padatan. 

2. Bahan yang digunakan adalah cangkang kerang darah sebagai CaCO3, CaCO3    

 komersil dan sekam padi sebagai SiO2. 

3. Kalsinasi yang dilakukan pada suhu 1200 ⁰C. 

4. Karakterisasi sampel dilakukan menggunakan Differential Thermal Analyzer-

Thermogravimetric Analysis (DTA-TGA), X-Ray Diffractometer (XRD), 

Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX) dan 

Fourier Transform Infrared (FTIR). 

 

1.5 Manfaat Penelitian 

Manfaat dari penelitian ini sebagai berikut: 

1. Dapat mensintesis dan mengetahui  struktur mikro, gugus fungsi, sifat termal 

dan struktur kristal  pembuatan biokeramik kalsium silikat (CaSiO3) 

menggunakan bahan dasar dari cangkang kerang darah dan sekam padi. 

2. Menjadi bahan acuan bagi penelitian berikutnya yang ingin meneruskan 

pembuatan kalsium silikat (CaSiO3) dari bahan baku cangkang kerang darah 

dan sekam padi. 

3. Hasil penelitian ini dapat digunakan sebagai alternatif dalam pemilihan bahan 

dasar pembuatan bahan biokeramik. 
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II. TINJAUAN PUSTAKA 

 

 Bab II menjelaskan tentang beberapa konsep dasar teori yang mendukung 

topik penelitian. Pembahasan dimulai dengan penjelasan mengenai kalsium silikat 

(CaSiO3), karakteristik kalsium silikat, stuktur kristal kalsium silikat, kalsium 

karbonat (CaCO3), karakteristik kalsium karbonat, stuktur kristal kalsium 

karbonat, kerang darah (Anadara granosa), silika (SiO2), karakteristik silika, 

struktur kristal silika, silika dari sekam padi, serta cara mensintesis kalsium silikat 

(CaSiO3). 

 

2.1 Kalsium Silikat (CaSiO3) 

 Kalsium silikat (CaSiO3) atau wollastonite merupakan hasil reaksi dari 

kalsium karbonat dan silika (Jacob, 1976). Kalsium silikat memiliki komposisi 

massa teoritis CaO sebesar 55% dan SiO2 sebesar 45% (Ismail et al., 2016). 

Pembentukan kalsium silikat diperoleh seperti pada reaksi berikut: 

                                  CaCO3 + SiO2 
600⁰𝐶
→    CaSiO3 + CO2 (1) 

 Terlihat pada reaksi di atas bahwa CO2 terdekomposisi setelah suhu 600 ⁰C 

(Gabbot, 2008) sehingga akan membentuk kalsium silikat. 
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2.1.1 Karakteristik Kalsium Silikat  

 Kalsium silikat memiliki karakteristik pada sifat fisis dan sifat mekanik. Pada 

umumnya sifat fisis kalsium silikat berwarna putih dengan bentuk padat 

(Thenmuhil et al., 2014) serta mempunyai ukuran butir yang seragam (Istiyati dan 

Asmi, 2012). Kalsium silikat membutuhkan perlakuan suhu yang tinggi untuk 

merubah fasa bahan menjadi kristal acicular pada suhu 1120 ⁰C dan akan melebur 

pada suhu 1540 ⁰C. Pembentukan kristal tersebut akan mempengaruhi sifat 

mekanik dari kalsium silikat (Virta, 2001). Kalsium silikat memiliki kekerasan 

4,8 GPa, kekuatan lentur 41,1 MPa (Pan et al., 2016), Ekspansi termal rendah 

(Chakradhar et al., 2006) serta tingkat posositas sebesar 15-25 m2/gr yang mirip 

dengan tulang manusia (Meiszterics and Sinko, 2011). Kalsium silikat juga 

memiliki sifat bioaktif dan daya larut rendah sebesar 1-3 %, oleh karena itu 

karakteristik tersebut kalsium silikat dapat diaplikasikan dalam bidang medis (Sun 

et al., 2013; Ismail et al., 2011). Aplikasi kalsium silikat pada bidang medis 

diantaranya untuk ortopedik, substitusi tulang (Baciu and Simitzis, 2007), tulang 

tiruan, dan gigi (Chehlatt et al., 2015). Sedangkan pada bidang industri sebagai 

bahan baku plastik, karet, dan semen (Croocks, 1999; Martelo et al., 2015). 

 

2.1.2 Struktur Kristal Kalsium Silikat 

 Struktur kristal dari kalsium silikat secara umum ada 3 jenis diantaranya 

parawollastonite (β-CaSiO3) (Hesse, 1984), CaSiO3 (Trojer, 1968), dan 

pseudowollastonite (α-CaSiO3) (Yang and Prewitt, 1999) yang terdiri dari atom-

atom Ca (kalsium), Si (silikon), dan O (oksigen). Struktur kristal parawollastonite 

dari program VESTA ditunjukkan pada Gambar 2.1. 
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 Gambar 2.1. Struktur kristal kalsium silikat parawollastonite yang  

                  digambar kembali dengan program VESTA  

       (Momma and Izumi, 2011). 

 

 Pada gambar di atas terdapat struktur parawollastonite yang terdiri dari 

atom-atom Ca (kalsium) yang berwarna hijau, Si (silikon) yang berwarna orange, 

dan O (oksigen) yang berwarna biru. Struktur parawollastonite memiliki sistem 

kristal monoclinic, tipe pola P, nama space group P 21/a, nomor space group 14, 

volume sel satuan = 793,473978 Å3 serta parameter kisi a = 14,40900 Å,              

b = 7,32200 Å,  c = 7,06300 Å dan nilai sudut α = 90⁰, β = 95,30⁰, γ = 90⁰ (Hesse, 

1984). Struktur kristal kalsium silikat selanjutnya adalah CaSiO3 yang 

ditunjukkan Gambar 2.2. 
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Gambar 2.2. Struktur kristal kalsium silikat CaSiO3 digambar kembali dengan  

      program VESTA (Momma and Izumi, 2011). 

  

 Pada gambar di atas terdapat struktur CaSiO3 yang terdiri dari atom-atom           

Ca (kalsium) yang berwarna hijau, Si (silikon) yang berwarna orange, dan           

O (oksigen) yang berwarna biru. Struktur kristal CaSiO3 memiliki sistem kristal 

triclinic, tipe pola P, nama space group P-1, nomor space group 2, volume sel 

satuan = 377,723481 Å3 serta parameter kisi a = 6,69500 Å, b = 9,25700 Å,         

c = 6,66600 Å dan nilai sudut α = 86,500⁰, β = 76,133⁰, γ = 70,383⁰ (Trojer, 1968). 

Struktur kristal kalsium silikat selanjutnya adalah pseudowollastonite yang 

ditunjukkan Gambar 2.3. 
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 Gambar 2.3. Struktur kristal kalsium silikat pseudowollastonite yang  

                  digambar kembali dengan program VESTA  

 (Momma and Izumi, 2011). 

 

 Pada gambar di atas terdapat struktur pseudowollastonite yang terdiri dari 

atom-atom Ca (kalsium) yang berwarna hijau, Si (silikon) yang berwarna orange, 

dan O (oksigen) yang berwarna biru. Struktur kristal dari pseudowollastonite 

memiliki sistem kristal monoclinic, tipe pola C, nama space group C 2/c, nomor 

space group 15, volume sel satuan= 1593,686862 Å3 serta parameter kisi             

a = 6,83940 Å, b = 11,87040 Å, c = 19,63130 Å dan nilai sudut α = 90⁰, β = 

90,667⁰, γ = 90⁰ (Yang and Prewitt, 1999). 

 

2.2 Kalsium Karbonat (CaCO3) 

 Berbagai bentuk kalsium karbonat dikenal sebagai calcite, aragonite, dan 

veterite (Keenan, 1992). Fase kalsium karbonat dihasilkan dari bahan dasar yang 

berbeda (Brecevic and Damir, 2007). Veterite  diperoleh dari bahan inorganik 
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yang memiliki kemurnian tinggi tetapi memiliki fasa kurang stabil dibandingkan 

aragonite dan calcite (Wang and Becker, 2009), calcite merupakan fasa kristal 

yang paling stabil dan mulai terbentuk setelah aragonite (Declet et al., 2016) 

sedangkan aragonite diperoleh dari bahan alam atau organik (Islam et al., 2011).  

Bentuk ini dihasilkan dari reaksi unsur kalsium, karbon dan oksigen. Setiap unsur 

karbon terikat kuat dengan tiga oksigen, dan ikatannya lebih longgar dari ikatan 

antara karbon dengan kalsium pada satu senyawa (Bahanan, 2010). Hasil kalsium 

karbonat tidak hanya dari bahan komersil tetapi juga dari bahan non komersil. 

Salah satu bahan non komersil yang dapat digunakan adalah bahan kerang-

kerangan yang dapat digunakan sebagai pengganti bahan komersil dari kalsium 

karbonat (Hamester et al., 2012). Cangkang kerang berpotensi sebagai sumber 

kalsium karbonat (Hariharan et al., 2014) karena memiliki kandungan kalsium 

karbonat sebesar 98,99 % (Mohamed et al., 2012). 

 

2.2.1 Karakteristik Kalsium Karbonat  

 Kalsium karbonat terjadi dalam dua bentuk yaitu rhombohedral yang 

dikenal sebagai calcite, dan bentuk orthorombic sebagai  aragonite. Calcite 

terurai pada pemanasan di 825 °C, aragonite meleleh pada 1339 °C. Calcite 

memiliki densitas sebesar 2.71 g/cm3 sedangkan aragonite memiliki densitas 

sebesar 2.83 g/cm3 dan dapat larut dalam air (15 mg/L pada 25 °C) (Patnaik, 

2003). Meskipun memiliki fasa yang berbeda pada umumnya kalsium karbonat 

memiliki sifat fisis berwarna putih, berbentuk serbuk, tidak berbau, memiliki 

kelarutan dalam air 0.0013 g/100mL pada suhu (25 ⁰C), memiliki berat molekul 

100.09 g/mol (Zelienople, 2016) dan memiliki ukuran partikel berkisar 50-90 nm. 
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Dari karakteristik tersebut kalsium karbonat dapat diaplikasikan dalam 

biomaterial (Shimpi et al., 2015), terutama pada bidang medis (Kamba et al., 

2013) sebagai bahan dasar kalsium karbonat untuk pengganti tulang (Bharatham 

et al., 2014), substitusi tulang, dan gigi palsu (Dijaz et al., 2015). 

 

2.2.2 Struktur Kristal Kalsium Karbonat 

 Struktur kristal dari kalsium karbonat ada beberapa jenis diantaranya calcite 

(Sitepu et al., 2005), aragonite  (Antao and Hassan, 2009), dan veterite (Wang 

and Becker, 2009) yang terdiri dari atom-atom Ca (kalsium), C (karbon), dan O 

(oksigen). Struktur kristal calcite yang ditunjukkan pada Gambar 2.4. 

 

 

  

Gambar 2.4   Struktur kristal kalsium karbonat calcite yang digambar kembali   

    dengan program VESTA (Momma and Izumi, 2011). 
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 Gambar di atas menunjukkan ikatan atom-atom Ca (kalsium) yang berwarna 

hijau, C (karbon) berwarna kuning, dan O (oksigen) berwarna biru. Struktur 

kristal calcite  memiliki sistem kristal rhombohedral, tipe pola R, nama space 

group R-3c, nomor space group 167, volume sel satuan = 368,103374 Å3, 

parameter kisi, a = 4,99026 Å, b = 4,99026 Å, c = 17,06840 Å dan nilai sudut      

α = 90⁰, β = 90⁰, γ = 120⁰ (Sitepu et al., 2005). Struktur kalsium karbonat 

selanjutnya adalah aragonite yang ditunjukkan Gambar 2.5. 

 

 

    Gambar 2.5  Struktur kristal kalsium karbonat aragonite yang digambar kembali  

              dengan program VESTA (Momma and Izumi, 2011). 

 

 Gambar di atas menunjukkan ikatan atom-atom Ca (kalsium) yang berwarna 

hijau, C (karbon) berwarna kuning, dan O (oksigen) berwarna biru. Struktur 

kristal aragonite memiliki sistem kristal orthorombic, tipe pola P, nama space 

group p m c n, nomor space group 62, volume sel satuan= 227,010708 Å3, 

parameter kisi   a = 4,96062 Å, b = 7,97006 Å, c = 5,74181 Å dan nilai sudut       
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α = 90⁰, β = 90⁰, γ = 90⁰ (Antao and Hassan, 2009). Struktur kristal kalsium 

karbonat selanjutnya adalah veterite yang ditunjukkan Gambar 2.6. 

 

Gambar 2.6   Struktur kristal kalsium karbonat veterite yang digambar kembali  

   dengan program VESTA (Momma and Izumi, 2011). 

 

 

 Gambar di atas menunjukkan ikatan atom-atom Ca (kalsium) yang berwarna 

hijau, C (karbon) berwarna kuning, dan O (oksigen) berwarna biru. Struktur 

kristal dari veterite memiliki sistem kristal hexagonal, tipe pola P, nama space 

group P 65 2 2, nomor space group 179, volume sel satuan= 1164,502797 Å3, 

parameter kisi a = 7,290 Å, b = 7,290 Å, c = 25,302 Å dan nilai sudut α = 90⁰,      

β = 90⁰, γ = 120⁰  (Wang and Becker, 2009). 
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2.3 Kerang darah (Anadara granosa) 

 Kerang darah yang biasa dikenal sebagai cockle adalah sekelompok kerang 

yang memiliki belahan cangkang yang sama melekat satu sama lain pada batas 

cangkang. Kerang darah hidup terbenam dibawah permukaan tanah diperairan 

pada kedalaman hingga 1 m. Cangkang pada kerang darah berukuran sedikit lebih 

panjang dibanding tingginya tonjolan (umbo). Setiap belahan cangkang pada 

kerang memiliki panjang 19-23 cm. Lapisan luar cangkang umumnya berwarna 

putih, berselaputkan suatu lapisan berwarna kecokelatan. Lapisan dalam cangkang 

umumnya berwarna putih keruh. serta memiliki substrat pasir berlumpur. 

Pertumbuhan kerang darah tergolong lambat, hanya 0,098 mm/hari. Kerang darah 

memakan makanan dengan cara menyaring (filter feeder) (Ghufran, 2011). 

 Kerang darah termasuk kelas Pelecypoda atau Bivalvia meliputi kerang, 

tiram, remis dan sebangsanya. Pada dasarnya Pelecypoda mempunyai cangkang 

setangkup dan sebuah mantel yang berupa dua daun telinga atau cuping yang 

simetri bilateral. Kerang tidak mempunyai radula seperti Gastropoda dan tidak 

mempunyai kepala atau tentakel yang nyata. Kerang darah (Anadara granosa) 

merupakan jenis kerang yang termasuk kedalam kelas Pelecypoda. Berikut 

klasifikasi dari kerang darah yang ditunjukkan pada Tabel 2.1. 
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Tabel 2.1 Klasifikasi Kerang Darah (Romimohtarto dan Juwana, 2001).   

Kingdom Animalia 

Filum Molusca 

Kelas Pelecypoda 

Sub Kelas Lamelladibranchia 

Ordo Taxodonta 

Family Arcidea 

Genus Anadara 

Spesies Anadara granosa 

 

 Berdasarkan kelasnya dapat dilihat struktur morfologi Pelecypoda 

ditunjukkan pada Gambar 2.7. 

 

Gambar 2.7. Struktur morfologi Pelecypoda (Rusyana, 2013). 

 Cangkang terdiri dari dua bagian seperti pada Gambar 2.7, kedua cangkang 

tersebut disatukan oleh suatu sendi elastis yang disebut hinge (terletak di 

permukaan dorsal). Bagian dari cangkang yang membesar atau menggelembung 

dekat sendi disebut umbo (bagian cangkang yang umurnya paling tua). Disekitar 

umbo terdapat garis yang menunjukkan interval pertumbuhan dan sel epitel 

bagian luar dari mantel menghasilkan zat pembuat cangkang (Rusyana, 2013). 



18 

 

Cangkang kerang darah terdiri atas beberapa senyawa penyusun yaitu SiO2 

sebesar 7,88%, Al2O3 sebesar 1,25%, Fe2O3 sebesar 0.03%, MgO sebesar 22,28%, 

dan CaO sebesar 66,70% (Maryam, 2006). Setelah di sintesis maka kandungan 

kalsium karbonat pada cangkang akan menjadi 98,99% (Muhamed et al., 2012).   

 

2.4 Silika (SiO2) 

 Silika adalah salah satu unsur utama yang terdapat dalam kerak bumi 

dengan rumus molekul SiO2. Silika secara alami terkandung pada pasir, krikil, 

batu-batuan dan sekam padi. Senyawa silika ini terdapat dalam bentuk amorf 

(tidak beraturan) atau polimerfisme (bentuk kristal berbeda-beda) (Handayani dan 

Alimudin, 2010). Dari hasil penelitian menunjukkan perubahan silika amorf 

menjadi fasa kristal terjadi pada pemanasan sekitar 800 ⁰C dan optimal pada 900 

⁰C (Sugita, 1993).  

2.4.1 Karakteristik Silika 

Silika mempunyai karakteristik yang ditunjukkan Tabel 2.2. 

Tabel 2.2 Karakteristik silika (El-Kareh, 1995). 

Kategori Karakteristik Silika (SiO2) 

Sistem kristal Tetra hedral 

Bentuk Padat 

Berat Jenis (gr/cm3) 2,6  

Titik lebur (⁰C) 1610 

Titik didih (⁰C) 2230 

Kekerasan (Kg/mm2) 650  

Kekuatan tekuk (Mpa) 70  

Kekuatan tarik (Mpa) 110  

Modulus elastik (Gpa) 73-75  

Resistivitas (mm) 11 17 

Konduktivitas termal (W/(cm K) 3,2 x 10-3  
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 Dari tabel di atas dapat diketahui titik didih dari silika 2230 ⁰C dengan 

mempunyai sistem struktur tetrahedral. Ciri dari silika yang padat, memiliki 

tingkat titik cair 1610 ⁰C dimana pada suhu tersebut cukup tinggi untuk suatu 

bahan. Ciri fisik silika yaitu berbentuk padatan atau serbuk yang halus, berwarna 

putih, titik didih dan cair yang tinggi seperti pada Tabel 2.2, serta daya tahan yang 

tinggi terhadap asam dan basa, dan tidak larut dalam air (Katsuki, et al., 2005). 

Silika tersebut bisa didapatkan paling banyak pada pasir kuarsa (Ayu dkk., 2013) 

dan sekam padi (Yuvvakkumar et al., 2014). 

2.4.2 Struktur Kristal Silika (SiO2) 

 Struktur kristal dari silika ada beberapa jenis diantaranya quartz (Levien et 

al., 1980), cristobalite (Dera et al., 2011), dan tridymite (Graetsch and Dierdorf, 

1996) yang terdiri dari atom-atom Si (Silika) dan O (oksigen). Berdasarkan 

susunan struktur, silika terbentuk dari susunan primer sillikat tertrahedral SiO4
4-. 

Satu atom Si+4 dikelilingi oleh empat atom oksigen yang terkait secara ikatan 

ionik dan dan kovalen membentuk ikatan tetrahedral, dimana dua atom silika 

berikatan dengan setiap atom oksigen (Vlack, 1992). Struktur kristal quartz 

ditunjukkan pada Gambar 2.8.  
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Gambar 2.8   Struktur kristal silika quartz yang digambar dengan program  

     VESTA (Momma and Izumi, 2011). 

 

 Pada gambar di atas menjunjukkan ikatan atom-atom Si (Silikon) berwarna 

orange dan O (Oksigen) berwarna biru. Struktur kristal quartz yang memiliki 

sistem kristal trigonal, tipe pola P, nama space group P 32 2 1, nomor space 

group 154, volume sel satuan= 113,131145 Å3 serta parameter kisi a = 4,9160 Å, 

b = 4,9160 Å, c = 5,4054 Å dan nilai sudut α = 90⁰, β = 90⁰, γ = 120⁰ (Levien et 

al., 1980). Struktur kristal silika selanjutnya adalah cristobalite yang ditunjukkan 

Gambar 2.9. 
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Gambar 2.9   Struktur kristal silika cristobalite yang digambar kembali dengan  

  program VESTA (Momma and Izumi, 2011). 

 

 Pada gambar di atas menjunjukkan ikatan atom-atom Si (Silikon) berwarna 

orange dan O (Oksigen) berwarna biru. Struktur kristal cristobalite memiliki 

sistem kristal tetragonal, tipe pola P, nama space group P 41 21 2, nomor space 

group 92, volume sel satuan = 169,708717 Å3 serta parameter kisi a = 4,9501 Å, 

b = 4,9501 Å, c = 6,9259 Å dan nilai sudut α = 90⁰, β = 90⁰, γ = 90⁰ (Dera et 

al.,2011). Struktur kristal silika selanjutnya adalah tridymite yang ditunjukkan 

Gambar 2.10. 
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Gambar 2.10   Struktur kristal silika tridymite yang digambar dengan program  

    VESTA (Momma and Izumi, 2011). 

 

 Pada gambar di atas menjunjukkan ikatan atom-atom Si (Silikon) berwarna 

orange dan O (Oksigen) berwarna biru. Struktur kristal tridymite memiliki sistem 

kristal monoclinic, tipe pola C, nama space group C 1, nomor space group 1, 

volume sel satuan = 2122,287637 Å3 serta parameter kisi a = 15,0210 Å,              

b = 8,6004 Å, c = 16,4338 Å dan nilai sudut α = 90⁰, β = 91,512⁰, γ = 90⁰ 

(Graetsch and Dierdorf, 1996). 

 

2.5 Silika dari Sekam Padi 

 Sekam padi memiliki 70-75 % bahan organik diantaranya lignin, selulosa, 

gula, silika dan lain sebagainya. (Riveros and Garza 1986). Jumlah silika pada 

sekam padi sebesar 80 wt % dan 20 wt % adalah senyawa lain yaitu Al2O3, SO3, 

Fe2O3, CaO, MgO, Na2O, dan K2O (Ismail and Waliuddin, 1996). Untuk 

mendapatkan kemurnian silika yang tinggi dari sekam padi dapat diproses dengan 

metode sol-gel (Kalapathy et al., 2000).  
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 Kalapathy et al (2000) membuat silika dari sekam padi, proses awal yang 

dilakukan adalah membuat sol. Langkah pertama dengan mencuci sampel, lalu 

menyesuaikan nilai pH yang akan digunakan dan sampel diaduk. Setelah selesai 

sampel disaring dan dicuci dengan air bersih. Dilanjutkan dengan memasukkan 

zat basa dengan konsentrasi tertentu dan di panaskan. Menyaring hasil adukan 

tersebut, didinginkan sejenak, kemudian ditambahkan zat asam dan di diamkan 

semalaman agar terbentuk gel. Proses sol-gel pH adalah aspek yang paling 

penting, oleh karena itu perhitungan asam dan basa pada bahan sangat 

dibutuhkan.  

 Dari proses tersebut, kemurnian lebih tinggi dari sekam padi dapat diperoleh 

dengan proses leaching menggunakan zat asam (Junko and Kondoh, 2008) serta 

sekam padi dibakar pada suhu 700⁰C selama 3 yang akan menghasilkan 

kemurnian dari silika dari sekam padi sebesar 99% (Yuvvakkumar et al., 2014) 

Dengan kemurnian yang tinggi, sekam padi dapat digunakan sebagai bahan 

penelitian untuk pencampuran suatu bahan seperti hydroxyapatite (Balgies Dkk., 

2011) atau Kalsium silikat (CaSiO3) (Yazdani et al., 2010).  

 

2.6 Sintesis Kalsium Silikat (CaSiO3) 

  Sintesis CaSiO3 dapat dilakukan dengan beberapa metode. Metode yang 

umum digunakan antara lain metode reaksi padatan (Rashid et al, 2014; 

Thenmuhi et al, 2014; Phuttawong et al, 2014), metode sol-gel (Ismail et al, 2016; 

Nayak et al, 2010) dan metode hidrotermal (Gabrovsek, 1993; Yazdani et al. 

2010; Lin et al, 2006).  
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2.6.1 Metode Reaksi Padatan 

  Metode pertama adalah metode reaksi padatan. Metode reaksi padat 

merupakan salah satu teknik yang secara luas telah digunakan dalam pembuatan 

padatan polikristalin, dimana padatan kristalin disintesis secara langsung dari 

pereaksi-pereaksinya yang berwujud padat. Teknik ini biasanya menggunakan 

suhu yang tinggi bahkan mencapai 1000 hingga 1500°C dimana laju reaksi 

padatan-padatan itu akan cukup tinggi. adapun langkah-langkah dalam sintesis 

pada reaksi padatan yaitu dengan memilih pereaksi yang tepat dengan ciri-ciri 

serbuk yang berbutir kecil untuk memaksimalkan luas permukaan untuk 

menghasilkan bahan yang reaktif agar mempercepat reaksi serta dapat mengukur 

komposisi yang akan digunakan secara akurat menggunakan neraca analitis. 

Kemudian mencampurkan berbagai pereaksi dengan menggunakan mortar dan 

pestel (pelarut organik sebagai pembasah) ataupun menggunakan ball mill 

(khusus untuk preparasi dalam jumlah besar dalam proses pencampuran bahan 

yang dapat membuat ukuran butir semakin kecil) (Ismunandar, 2006).  

  Pada penelitian Shukur et al (2014) melakukan sintesis kalsium silikat 

menggunakan metode reaksi padatan. Penelitian ini mengunakan bahan dasar batu 

kapur sebagai kalsium karbonat dan silika dari pasir. Proses penggabungan bahan 

tersebut dilakukan menggunakan ball mill selama 15 jam dengan 300 

putaran/menit, lalu bahan di sintering pada rentang suhu 1050-1300 ⁰C dan 

didapatkan hasil bahwa pada suhu 1050 ⁰C telah muncul fasa β-CaSiO3 dan 

bertransformasi menjadi α-CaSiO3 pada suhu 1150 ⁰C.  
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  Istiyati dan Asmi (2012) melalukan sintesis kalsium silikat dengan 

pencampuran cangkang terur dan silika komersil dan dilakukan penggerusan 

selama 1 jam, kemudianm disintering pada suhu 1300 ⁰C. Didapatkan hasil bahwa 

pada sampel kalsium silikat yang di sintering pada suhu 1300 ⁰C memiliki ukuran 

butir yang seragam, penyatuan yang tampak jelas, batas butir yang sedikit, dan 

terdapat micro cracking pada sampel. Phuttawong et al (2015) melakukan sintesis 

kalsium silikat dengan campuran cangkang siput murbai dan abu sekam dengan 

rasio 1:1. Proses pencampuran bahan dilakukan dengan bola alumina dengan 

variasi waktu 5, 6, 7, dan 8 jam kemudian dikalsinasi pada suhu 800, 900, dan 

1000 ⁰C. Diperoleh hasil bahwa semakin lama proses milling maka akan semakin 

terlihat formasi kalsium silikatnya. 

2.6.2 Metode Hidrotermal 

  Metode kedua yang biasa digunakan adalah metode hidrotermal. Dimana 

metode hidrotermal merupakan salah satu cara untuk mengatasi beberapa 

kelemahan dari metode basah, seperti konsumsi waktu panjang dan kontaminasi 

kimia. Metode hidrotermal merupakan metode yang sesuai untuk mempersiapkan 

kristal yang baik, bentuk dan komposisi yang dapat dicapai pada temperatur 

rendah serta dipilih karena relatif sederhana tanpa menggunakan peralatan yang 

rumit dan mahal yang menggunakan pereaksi dari air dengan panas (Gabrovsek, 

1993). Adapun penilitian yang dilakukan oleh Putharod et al (2013) yang 

mensintesis kalsium silikat dengan menggunakan cangkang telur dan diatomite 

menggunakan metode hidrotermal dengan rasio 1:1 dengan suhu 100, 150, 200 ⁰C 

masing-masing dalam waktu 24 jam dalam metode hidrotermal dan dikalsinasi 
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pada suhu 1000 ⁰C. Diperoleh fasa wollastonite telah terbentuk, dan dengan 

menggunakan metode ini sintesis untuk kalsium silikat sangat mudah  dan murah. 

Kelebihan lain pada metode hidrotermal dapat dilakukan pada suhu rendah 

dengan tekanan yang tinggi dan dapat mengkasilkan wollastonite dengan 

kemurnian tinggi setelah kalsinasi 800 ⁰C selama 2 jam dengan menggunakan 

campuran kalsium nitrat dan sodium silikat yang menghasilkan tobermorite 

bertransformasi ke wollastonite (Lin et al., 2006). Penambahan tekanan 

mempunyai pengaruh signifikan pada efisiensi hidrotermal, pada tekanan tinggi 

akan menghasilkan kualitas tinggi dan kristalografi acicular pada bahan (Yazdani 

et al., 2010).  

2.6.3 Metode Sol-Gel 

  Metode ketiga yang paling umum dugunakan adalah metode sol-gel. 

Metode sol-gel merupakan metode yang dapat menghasilkan kemurnian tinggi 

suatu bahan dengan proses membuat bahan sol  menjadi bentuk gel. Kalsium 

silikat yang diproses dengan metode sol-gel akan menghasilkan kemurnian yang 

tinggi dan tingkat homogenitas yang tinggi pula setelah stabil dan berubah fasa 

(Fernandez, 2012). Baciu and Simitzis (2007) melakukan sintesis kalsium silikat 

dengan campuran tetraethyl orthosilicate dan calcium nitrite tertrahydrate 

menggunakan metode sol-gel. Pencampuran dilakukan pada bahan saat 

pembuatan sol kemudian di proses menjadi gel, selanjutnya sampe di aging dan 

dikeringkan sebelum di bentuk pelet. Sintering dilakukan pada suhu 1000 ⁰C 

selama 1 jam diperoleh hasil bahwa fasa kalsium silikat telah terbentuk dan 
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dengan metode ini diperoleh hasil yang homogen dan kemurnian yang tinggi 

setelah mencapai suhu pengkristalannya.  

  Sedangkan pada penelitian Sun et al (2013) dengan bahan yang sama 

dilakukan sintesis kalsium silikat dengan temperatur rendah diperoleh hasil 

sampel menjadi bahan kalsium silikat yang bersifat bioactive yang stabil.  Pada 

metode ini diperlukan perhitungan molar yang tepat dikarenakan berhubungan 

dengan pencamputran zat dengan cairan dan pereaksinya (Nayak et al., 2010). 
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III. METODE PENELITIAN 

 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian 

 Penelitian ini dilakukan pada bulan November 2017 s.d Februari 2018                 

di Laboratorium Fisika Material FMIPA Unila. Kalsinasi dan uji DTA/TGA 

dilakakukan di Laboratorium UPT LTSIT FMIPA Unila. Uji XRD, FTIR dan 

SEM-EDX dilakukan di Laboratorium Sentral Mineral dan Material Maju 

Universitas Negeri Malang (UNM). 

 

3.2 Alat dan Bahan 

 Adapun alat yang digunakan pada penelitian ini diantaranya yaitu oven, 

panci blender, mortar dan pestle, ayakan, ball mill, furnance, kertas label, 

pressing hidrolik, aluminum foil, stirrer magnetic, wadah tertutup, hotplate 

stirrer, timbangan, kertas saring, pemutih, gelas beker, gelas ukur, spatula, pipet 

tetes, kompor listrik dan alat-alat karakterisasi seperti Fourier Transform Infrared 

(FTIR) SHIMUDZU, Scanning Electron  Microscopy - Energy Dispersive X-ray 

(SEM-EDX) AMETEK, X-Ray Diffraction (XRD) XPERT PRO, dan Differential 

Thermal Analysis – Thermogravimetric Analysis  (DTA-TGA) EXSTAR SII 

7300. Sedangkan bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu cangkang 

kerang darah, CaCO3 komersil, sekam padi, HCl, H2SO4, etanol, aquades dan 

KOH.  
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3.3 Prosedur Penelitian 

Adapun prosedur dari penelitian ini sebagai berikut: 

3.3.1 Preparasi Cangkang Kerang Darah 

Adapun prosedur preparasi cangkang kerang darah sebagai berikut : 

1.  Mengeluarkan bagian dalam cangkang dan membersihkan cangkang hingga  

 bersih. 

2.  Membersihkan cangkang dari kotoran yang ada dengan menggunakan air  

 bersih secara berulang-ulang. 

3.  Merebus cangkang selama 5 jam. 

4.  Mengeringkan cangkang dalam oven pada suhu 100 °C selama 3 jam. 

5.  Membuat larutan H2SO4 dengan komposisi 5 %: 95 % (5 % H2SO4 dan 95 %   

 aquades). 

6.  Membersihkan kotoran yang menempel pada cangkang menggunakan larutan  

 tersebut dengan cara disikat. 

7.  Mencuci cangkang dengan air hingga bersih. 

8. Mengeringkan cangkang dalam oven pada suhu 250 °C selama 3 jam. 

9.  Kemudian cangkang diblender hingga halus. 

10.  Sampel diayak menggunakan ayakan. 

11.  Sampel digerus selama 3 jam menggunakan mortar dan pestle. 

12. Menggiling sampel dengan ball mill selama 2 jam. 

13.  Sampel di kalsinasi pada suhu 700 ⁰C selama 3 jam. 

14.  Sampel siap digunakan. 
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3.3.2 Ekstraksi Silika dari Sekam Padi  

Adapun prosedur untuk mendapatkan silika sekam padi dengan menggunakan 

metode sol-gel sebagai berikut: 

1.  Membersihkan sekam padi dari kotoran dengan air.  

2. Merendam sekam padi didalam air selama 1 jam, sekam yang mengapung 

dibuang dan sekam yang mengendap yang akan digunakan. 

3. Membersihkan sekam padi dengan air secara berulang hingga bersih. 

4. Mengeringkan sekam padi dibawah sinar matahari. 

5. Merendam sekam padi dengan air panas selama 15 menit. 

6.  Mengeringkan sekam padi dibawah sinar matahari. 

7.    Mengeringkan sekam dalam oven pada suhu 110 ⁰C selama 2 jam. 

8.  Mengekstraksi 50 gram sekam padi didalam larutan aquades 500 ml dengan   

konsentrasi KOH 5 %, dipanaskan menggunakan kompor listrik dengan daya 

600 W selama 1 jam hingga pH 8. 

9. Menyaring ekstraksi untuk memisahkan larutan  sol dengan ampas sekam 

 padi dengan kertas saring. 

10. Meng- aging larutan sol selama 24 jam. 

11. Mencampurkan larutan HCL 10 % kedalam larutan sol dengen pipet tetes   

 hingga terbentuk gel hingga pH 7. 

12. Membersihkan hasil gel dengan menggunakan pemutih. 

13. Mengeringkan gel dalam oven pada suhu 100 ⁰C selama 8 jam. 

14. Menggerus silika padatan selama 3 jam hingga menjadi serbuk silika yang  

  halus.  

15.  Sampel di kalsinasi pada suhu 700 ⁰C selama 3 jam. 
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16. Sampel siap digunakan. 

3.3.3 Sintesis Kalsium Silikat 

Sintesis kalsium silikat dalam penelitian ini sebagai berikut: 

1.  Membuat perbandingan massa SiO2 dan massa CaCO3 yaitu 1 : 1.  

2.   Memasukkan 7,5025 gram SiO2 dan 12,4975 gram CaCO3 kedalam gelas 

beker.  

3.  Memasukkan larutan etanol 150 ml kedalam beker. 

4.  Mengaduk sampel diatas stirrer selama 5 jam. 

5.  Mengeringkan sampel dalam oven pada suhu 100 ⁰C selama 24 jam. 

6.  Menggerus sampel dengan mortar dan pestle selama 3 jam.  

7.   Membuat sampel menjadi pelet menggunakan pressing hidrolic sebanyak 1 

gram dengan tekanan 1.500 kg/cm3.  

8. Sampel siap digunakan. 

 

3.3.4 Kalsinasi 

 Proses kalsinasi dilakukan dengan menggunakan furnace. Kalsinasi 

dilakukan pada serbuk sampel dan serbuk pembanding pada suhu kalsinasi      

1200 ⁰C dengan waktu tahanan 3 jam. Proses kalsinasi ini dilakukan dengan 

memasukkan sampel kedalam furnace, kemudian menghubungkan  furnace 

dengan jaringan listrik, mengatur suhu kalsinasi, setelah proses kalsinasi selesai 

furnace dimatikan dan sampel dikeluarkan dari furnace. 

 

3.3.5 Karakterisasi DTA (Differential Thermal Analysis) 
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 Karakterisasi menggunakan DTA (Differential Thermal Analysis) dilakukan 

untuk menganalisis sifat termal dan stabilitas bahan. Langkah-langkah yang 

dilakukan dalam proses DTA adalah: 

1.  Menyiapkan cawan platina kosong untuk digunakan sebagai sampel referensi  

     dan memasukkan serbuk sampel kalsium silikatke dalam cawan platina.  

2.   Meletakkan kedua cawan platina pada posisi vertikal di sampel holder dengan 

memutar posisi furnace ke arah sampel holder yang dilanjutkan dengan 

mengatur setting temperatur yaitu Tstart= 30 °C, Tpengukuran= 1300 °C heating 

read (kenaikan suhu = 5 °C/menit). 

3.   Kemudian menekan tombol power furnace pada posisi “ON” untuk 

pemanasan akan bekerja sesuai dengan program yang telah diatur, saat inilah 

grafik pada monitor komputer akan terlihat dan akan diamati sampai 

temperatur Tpengukuran tercapai menurut program yang telah diatur. Apabila 

Tpengukuran telah tercapai maka power furnace dapat dimatikan yaitu pada 

posisi “OFF” dan selanjutnya melakukan print hasil pengukuran. 

 

3.3.6 XRD (X-Ray Diffraction) 

 Karakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction) dilakukan untuk 

mengetahui struktur kristal bahan. Langkah-langkah yang dilakukan dalam proses 

XRD adalah: 

1.  Menyiapkan sampel yang akan dianalisis, kemudian merekatkannya pada 

kaca dan memasang pada tempatnya berupa lempeng tipis berbentuk persegi 

panjang (sampel holder) dengan lilin perekat. 

2. Memasang sampel yang telah disimpan pada sampel holder kemudian  

 meletakkannya pada sampel stand dibagian goniometer. 
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3. Memasukkan parameter pengukuran pada software pengukuran melalui  

 komputer pengontrol, yaitu meliputi penentuan scan mode, penentuan rentang  

 sudut, kecepatan scan cuplikan, memberi nama cuplikan dan memberi nomor  

 urut file data. 

4. Mengoperasikan alat difraktometer dengan perintah “start” pada menu   

 komputer, dimana sinar-X akan meradiasi sampel yang terpancar dari target    

 Cu dengan panjang gelombang 1,5406 Å. 

5.  Melihat hasil difraksi pada komputer dan itensitas difraksi pada sudut 2  

 tertentu dapat dicetak oleh mesin printer. 

6. Mengambil sampel setelah pengukuran cuplikan selesai. 

7. Data yang terekam berupa sudut difraksi (2 ), besarnya intensitas (I), dan   

 waktu pencatatan perlangkah (t). 

8. Setelah data diperoleh analisis kualitatif dengan menggunakan search match  

 analisys yaitu membandingkan data yang diperoleh dengan data standard 

(data base PDF = Power Diffraction File data base). 

 

3.3.7 SEM-EDX (Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-ray) 

 Karakterisasi SEM-EDX dilakukan untuk mengetahui mikrostruktur bahan. 

Langkah-langkah dalam proses SEM-EDX adalah: 

1. Memasukkan sampel yang akan dianalisa ke vacuum column, dimana udara  

 akan dipompa keluar untuk menciptakan kondisi vakum.  Kondisi vakum ini  

 diperlukan agar tidak ada molekul gas yang dapat mengganggu jalannya  

 elektron selama proses berlangsung. 

2. Elektron ditembakkan dan akan melewati berbagai lensa yang ada menuju ke  

 satu titik di sampel. 
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3. Sinar elektron tersebut akan dipantulkan ke detektor lalu ke amplifier untuk  

 memperkuaat signal sebelum masuk ke komputer untuk menampilkan 

gambar atau image yang diinginkan. 

3.3.8  Fourier Transform Infra Red spectroscopy (FTIR) 

Uji FTIR ini dilakukan untuk menganalisis gugus fungsi CaCO3 yang terdapat 

pada sampel dan pada pembanding. Adapun langkah-langkah dalam uji FTIR ini 

adalah sebagai berikut: 

1.  Menghaluskan kristal KBr murni dalam mortar dan pestle kemudian 

mengayak KBr tersebut. 

2.  Menimbang KBr halus yang sudah diayak seberat ± 0,1 gram, kemudian 

menimbang sampel padat (bebas air) dengan massa ± 1 % dari berat KBr. 

3.  Mencampur KBr dan sampel kedalam mortar dan pestle aduk sampai 

tercampur merata. 

4.  Menyiapkan cetakan pellet. 

5.  Mencuci bagian sampel, base dan tablet frame dengan kloroform. 

6.  Memasukkan sampel KBr yang telah dicampur dengan set cetakan pellet. 

7.  Menghubungkan dengan pompa vakum untuk meminimalkan kadar air. 

8.  Meletakkan cetakan pada pompa hidrolik kemudian diberi tekanan ± 8  

  gauge. 

9.  Menghidupkan pompa vakum selama 1 menit. 

10.  Mematikan pompa vakum dan menurunkan tekanan dalam cetakan dengan  

 cara membuka keran udara. 

11. Melepaskan pellet KBr yang sudah terbentuk dan menempatkan pellet KBr  

 pada tablet holder. 
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12. Menghidupkan alat dengan mengalirkan sumber arus listrik, alat  

 interferometer dan komputer. 

13. Klik “shortcut 8400” pada layar komputer yang menandakan program  

 interferometer. 

14.  Menempatkan sampel dalam alat interferometer pada komputer klik FTIR  

 8400 dan mengisi data file. 

15.  Klik “Sample Start” untuk memulai, dan untuk memunculkan harga bilangan  

 gelombang klik “clac” pada menu, kemudian klik “ Peak Table” lalu klik  

 “OK’. 

16. Mematikan komputer, alat interferometer dan sumber arus listrik. 
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3.4 Diagram Alir Penelitian 

Adapun diagram alir dari penelitian ini sebagai berikut: 

3.4.1 Preparasi Kerang Darah (Anadara granosa)  

Adapun diagram alir preparasi cangkang kerang darah ditunjukkan pada Gambar 

3.1.  

Mulai

Kerang darah dicuci hingga bersih

Kerang direbus selama 5 jam

Cangkang dikeringkan didalam oven pada suhu 100 ⁰C selama 3 jam

Kerang dibersihkan menggunakan  larutan H2SO4 dengan komposisi 5%:95% (5% H2SO4 dan 95% aquades

Cangkang dikeringkan dengan oven pada suhu 250 ⁰C selama 3 jam 

Cangkang dihancurkan menggunakan blender hingga halus

Sampel digerus menggunakan mortar dan pestle selama 3 jam

Sampel digiling dengan ball mill selama  2 jam

Bubuk

CaCO3

Sampel di kalsinasi pada suhu 700 ⁰C selama 3 jam.

Sampel diayak dengan ayakan

 

Gambar 3.1 Preparasi kerang darah (Anadara granosa) 
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3.4.1 Ekstraksi Silika (SiO2) dari Sekam Padi 

Ekstraksi unttuk membuat silika dari sekam padi ditunjukkan pada Gambar 3.2.  

Mulai

Sekam dibersihkan dengan air dan direndam selama 1 jam

Sekam padi dibersihkan dengan air secara berulang hingga bersih

Sekam padi dikeringkan dibawah sinar matahari

 Sekam padi direndam dengan air panas 15 menit

 Sekam padi  dikeringkan dengan oven pada suhu  110 ⁰C selama 2 jam

Sekam padi diektraksi sebanyak 50 gram didalam larutan aquades 500 ml dengan   konsentrasi KOH 

5 %, dipanaskan menggunakan kompor listrik dengan daya 600 W selama 1 jam hingga pH 8.

Hasil ekstaksi disaring untuk memisahkan larutan  sol dengan ampas sekam padi dengan kertas saring.

Larutan sol di-aging  selama 24 jam

Bubuk

SiO2

 Larutan HCL 10 % dicampurkan kedalam larutan sol dengan pipet tetes hingga terbentuk gel hingga pH 7.

Hasil gel  dibersihkan  menggunakan pemutih

 Gel dikeringkan dalam oven pada suhu 100 ⁰C selama 8 jam hingga menjadi silika padatan

 Silika padatan digerus selama 3 jam hingga menjadi serbuk silika yang halus

Silika bubuk di kalsinasi pada suhu 700 ⁰C selama 3 jam

 

Gambar 3.2 Ekstraksi silika (SiO2) dari sekam padi. 
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3.4.3 Sintesis Kalsium Silikat (CaSiO3) dengan Metode Reaksi Padatan 

Adapun proses sintesis kalsium silikat dengan menggunakan reaksi padatan 

ditunjukkan pada gambar 3.3.  

Pencampuran  CaSiO3 perbandingan 1 : 1 

dengan larutan etanol 150 ml

Penggerusan 3  jam

PressingKarakterisasi dengan DTA-TGA

Penggerusan 3 jam

bubuk SiO2

Kalsinasi pada suhu 1200 ⁰C dengan waktu tahanan 3 jam

Karakterisasi dengan SEM-EDX dan XRD

SELESAI

Karakterisasi dengan FTIR 

Bubuk CaCO3 komersil/Anadara

Sampel di oven pada suhu  100 ⁰C selama 24 jam

Sampel diaduk selama 5 jam dengan streerer

 

Gambar 3.3 Sintesis kalsium silikat (CaSiO3) dengan metode reaksi padatan. 
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V. KESIMPULAN DAN SARAN 

 

5.1 Kesimpulan 

Berdasarkan penelitian yang dilakukan, maka diperoleh kesimpulan sebagai 

berikut: 

1. Sintesis kalsium silikat berhasil dilakukan dengan mendapatkan kalsium silikat 

sebanyak 19,74 gr. 

2. Penyusutan massa kalsium silikat berbahan dasar cangkang kerang darah 

sebesar 27,52% pada suhu 702 ⁰C sedangkan kalsium silikat berbahan dasar 

CaCO3 komersil sebesar 28,03% pada suhu 717 ⁰C.  

3. Hasil analisis XRD setelah kalsium silikat berbahan dasar cangkang kerang 

darah yang dikalsinasi pada suhu 1200 ⁰C memiliki fasa β-CaSiO3 sebagai fasa 

minor serta α-CaSiO3 dan CaSiO3 sebagai fasa mayor, sedangkan pada kalsium 

silikat berbahan dasar CaCO3 komersil hanya terbentuk α-CaSiO3 dan CaSiO3. 

4. Hasil analisis FTIR untuk kedua bahan dasar kalsium silikat yang dikalsinasi 

pada suhu 1200 ⁰C menunjukkan terbentuknya gugus fungsi Si-O, Si-O-Si, Si-

O-Ca, O-Si-O, CO3
2-, dan absorpsi OH.  

5. Hasil Analisis SEM kalsium silikat yang dikalsinasi pada suhu 1200 ⁰C  dengan 

bahan dasar cangkang kerang darah menunjukkan bentuk granular (butiran 

kecil), sedangkan pada bahan dasar CaCO3 komersil menunjukkan bentuk 
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    acicular (tidak bulat). Serta dari hasil analisis EDX diperoleh unsur yang 

terbentuk adalah Ca, Si, O, dan C untuk kedua bahan. 

 

5.2 Saran 

Untuk penelitian selanjutnya disarankan agar bahan dasar silika di leaching 

menggunakan cairan asam serta di bakar hingga menjadi abu sekam padi sebelum 

memulai proses sintesis silika dengan metode sol-gel untuk mendapatkan 

kemurnian silika lebih tinggi. 
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