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ABSTRACT

SYNTHESIZE AND CHARACTERIZATION OF CALSIUM SILICATE
BASED BLOOD COCKLE SHELLS
CALCINATION TEMPERATURE AT 1000 °C

By

Elisa Puspita

The objective of this research is to synthesize of calcium silicate based calcium
carbonate from blood cockle shells (Anadara granosa) and CaCOs commercial as
control, along with rice husk as silica by using solid state method and calcined at
1000 °C. The samples obtained were characterized using Differential Thermal
Analysis-Thermogravimetric Analysis (DTA-TGA), X-Ray Diffraction (XRD),
Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX), and Fourier
Transform Infra-Red (FTIR). The DTA-TGA result showed that calcium silicate
occurs mass shrinkage caused by decomposition CaCOz to CaO, which blood
cockle shells calcium silicate is 27,52 % and CaCO3z commercial calcium silicate
is 28,03%. XRD result showed that formed $-CaSiOs and a-CaSiOs phase, which
S-CaSiOs phase is major phase. SEM result showed that samples have a spheroid
particles and surfaces begin to agglomerated, which an average particles size of
blood cockle shells calcium silicate is 0,287 um and CaCO3s commercial calcium
silicate is 0,297 um. EDX result showed that sample contained Ca, Si, O, C, and K.
The functional groups presence in the FTIR result showed that vibration of Si-O,
Si-O-Si bonding, vibration of Si-O-Ca, vibration of O-Si-O, vibration of CO3?, and
absorption O-H.

Keywords: Calsium silicate, f-CaSiOz, blood cockle shells (Anadara granosa), rice
husk silica, calcination.
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Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis kalsium silikat berbahan dasar kalsium
karbonat dari cangkang kerang darah (Anadara granosa) dan CaCOs komersil
sebagai kontrol, serta sekam padi sebagai sumber silika yang dikalsinasi pada suhu
1000 °C menggunakan metode reaksi padatan. Sampel yang diperoleh
dikarakterisasi menggunakan Differential Thermal Analysis-Thermogravimetric
Analysis (DTA-TGA), X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron
Microscopy-Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX), dan Fourier Transform
Infra-Red (FTIR). Hasil karakterisasi DTA-TGA menunjukkan kalsium silikat
mengalami penyusutan massa dikarenakan proses dekomposisi CaCOz menjadi
CaO, dimana kalsium silikat cangkang kerang darah sebesar 27,52 % dan kalsium
silikat CaCO3z komersil sebesar 28, 03 %. Hasil karakterisasi XRD menunjukkan
bahwa terbentuk fasa p-CaSiOz dan a-CaSiOsz, dimana fasa mayor merupakan fasa
B-CaSiOs. Hasil karakterisasi SEM menunjukkan bahwa partikel berbentuk
spheroid (bulat) dan permukaan mulai menggumpal (beragglomerasi), dengan
ukuran rata-rata kalsium silikat cangkang kerang darah sebesar 0,287 um dan
kalsium silikat CaCOs komersil sebesar 0,297 um. Hasil karakterisasi EDX
menunjukkan adanya kandungan unsur-unsur Ca, Si, O, C, dan K. Gugus fungsi
yang terbentuk pada FTIR menunjukkan adanya vibrasi Si-O, ikatan Si-O-Si,
vibrasi Si-O-Ca, vibrasi O-Si-O, vibrasi CO3s?", dan absorpsi O-H.

Kata kunci: Kalsium silikat, p-CaSiOs, cangkang kerang darah (Anadara
granosa), silika sekam padi, kalsinasi.



SINTESIS DAN KARAKTERISASI KALSIUM SILIKAT
BERBAHAN DASAR CANGKANG KERANG DARAH
PADA SUHU KALSINASI 1000 °C

Oleh

ELISA PUSPITA

Skripsi
Sebagai salah satu syarat untuk mencapai gelar
SARJANA SAINS

Pada

Jurusan Fisika
Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam

FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
UNIVERSITAS LAMPUNG
BANDAR LAMPUNG
2018



Jacul Skripsi : SINTESIS DAN KARAKTERISASI KALSIUM
SILIKAT BERBAHAN DASAR KERANG
DARAH PADA SUHU KALSINASI 1000 °C

™ama Mahasiswa : Elisa g)uspita

Somor Pokok Mahasiswa : 1317041012

Program Studi : Fisika

Fakultas : Matematika dan limu Pengetahuan Alam
MENYETUJUI

1. Dosen Pembimbing

Fembimbing | Pembimbing Il
q [
//-\ /
(
Dra. Dwi Asmi, M.Si., Ph.D. Suprihatin, S.Si., M.Si.
NIF. 19631228 198601 2 001 NIP 19730414 199702 2 001

2. Ketua Jurusan Fisika

Arif Surtono, ., M.Si., M.Eng.
NIP. 19710909 200012 1 001




MENGESAHKAN

1. Tim Penguji

Ketua : Dra. Dwi Asmi, M.Si., Ph.D.
Penguji

Pembimbing : Suprihatin, M.Si.

Bukan Pembimbing . Drs. Ediman Giiting, M.Si.

Warsito, S.Si., DFA., Ph.D.
710212 199512 1 001.

Tanggal Lulus Ujian Skripsi : 26 juni 2018




PERNYATAAN

Dengan ini saya menyatakan bahwa dalam skripsi ini tidak terdapat karya yang
pernah dilakukan oleh orang lain. Sepanjang pengetahuan saya juga tidak terdapat
karya atau pendapat yang ditulis maupun diterbitkan oleh orang lain, kecuali yang
secara tertulis disebut dalam daftar pustaka. Selain itu saya menyatakan skripsi ini

dibuat oleh saya sendiri.

Apabila pernyataan saya ini tidak benar maka saya bersedia dikenai sanksi sesuai

dengan hukum yang berlaku.

Bandar Lampung, 26 Juni 2018

Elisa Puspita
NPM. 1317041012



RIWAYAT HIDUP

Penulis yang bernama lengkap Elisa Puspita, dilahirkan di
Karang Endah pada tanggal 2 April 1996 dari pasangan

berbahagia Bapak Slamet dan Ibu Dalela Baiti sebagai anak

ke dua dari empat bersaudara.

f
Penulis menyelesaikan pendidikan Sekolah Dasar di SD N 60 OKU pada tahun

2007 dan melanjutkan pendidikan Sekolah Menengah Pertama di SMP N 1 OKU.
Pada tahun 2010 penulis melanjutkan pendidikan Sekolah Menengah Atas di SMA
Plus Negeri 4 OKU. Penulis diterima sebagai mahasiswa di Universitas Lampung,
Jurusan Fisika, Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam melalui jalur

SMBPTN pada tahun 2013.

Selama menjadi mahasiswa penulis aktif dalam Himpunan Mahasiswa Fisika Unila
anggota kesekretariatan. Penulis pernah menjadi asisten Praktikum Fisika Dasar I,
Elektronik Dasar I, Sains Dasar, Fisika Eksperimen, Fisika Inti, dan Biokeramik.
Pada tahun 2016 penulis melaksanakan Praktik Kerja Lapangan (PKL) di PT.
Krakatau Steel (Persero) Tbk, Cilegon. dengan judul “Evaluasi Performance
Parameter Slag Untuk Optimasi Proses Peleburan Baja di Dapur Busur Lisrik

(EAF) 9 Pabrik Slab Baja (SSP) PT. Krakatau Steel (Persero) Tbhk”.

vii



MOTTO

I want to see what happens

if I don™t give up-

(Elisa Puspita)

I walk SLOWLY- but I NEVER walk BACKWARD.

(Abraham Lincoln)

When you feel like quitting. think about
why you started-.

(Elisa Puspita)

viii



PERSEMBAHAN

Dengan ketulusan dan rasa syukur kepada Allah SWT

kupersembahkan karyaku ini kepada:

“Kedua orangtuaku tercinta (Bapak Slamet dan Ibu Dalela Baiti) yang selalu
memberikan segala kasih sayang, dukungan, serta doa

demi keberhasilan anak-anaknya”

“Kakak dan adik-adikku tersayang (Alfi Fernandes, Selvi Mega Okta Sari,
dan M. Fajri Alkhalid) yang selalu memberikan motivasi

untuk menyelesaikan skripsi ini”’

“Teman-teman dan almamater tercinta”



KATA PENGANTAR

Puji syukur penulis ucapkan kepada Allah SWT atas limpahan rahmat dan
pertolongan-Nya sehingga penulis dapat menyelesaikan skripsi yang berjudul
“Sintesis dan Karakterisasi Kalsium Silikat Berbahan Dasar Cangkang
Kerang Darah pada Suhu Kalsinasi 1000 °C”. Adapun tujuan penulisan skripsi
ini adalah sebagai salah satu persyaratan untuk mendapatkan gelar Sarjana dan

melatih mahasiswa untuk berpikir cerdas dan kreatif dalam menulis karya ilmiah.

Penulis menyadari masih banyak kekurangan dalam skripsi ini. Oleh karena itu

penulis mengharapkan kritik dan saran yang membangun. Akhir kata, semoga

skripsi ini dapat bermanfaat bagi semua.

Bandar Lampung, 26 Juni 2018

Penulis,

Elisa Puspita



SANWACANA

Segala puji dan syukur penulis ucapkan kepada Allah SWT, sebab hanya dengan

kehendak-Nya penulis dapat menyelesaikan skripsi ini. Penulisan skripsi ini tentu

tidak terlepas dari bantuan semua pihak yang tulus membantu, membimbing, dan
mendoakan. Oleh karena itu, penulis ingin mengucapkan terima kasih kepada:

1. Ibu Dra. Dwi Asmi, M.Si., Ph.D sebagai pembimbing yang tulus mengajari dan
membantu penulis dalam penelitian, membimbing dan memberikan
pemahaman.

2. lbu Suprihatin, M.Si sebagai pembimbing yang senantiasa membantu,
memberikan pemahaman, dan masukan dalam penelitian ini.

3. Bapak Drs. Ediman Ginting, M.Si sebagai dosen penguji yang telah
memberikan masukan dan koreksi dalam penyelesaian skripsi ini.

4. Bapak Arif Surtono, M.Si., M.Eng selaku Ketua Jurusan Fisika FMIPA Unila

5. Teman penelitianku Fauza Ramadhan Nekola, Neta Oktavia, dan Mardianto.
Terima kasih atas kerjasama dan bantuannya selama penelitian ini. Banyak hal
yang sudah kita lalui bersama.

6. Teman seperjuanganku Yuke Agustin yang lebih dulu mendapat gelar. Terima

kasih atas semangat dan dukungannya selama ini.

xii



7. Teman terdekatku Anugrah Fajri, Azmi Prilly Naisa, dan Arta Bayti Bonita.
Terima kasih telah menjadi tempat keluh kesahku.

8. Teman-teman Fisika 2013 yang tidak dapat disebutkan satu per satu. Terima
kasih untuk kebersamaan selama ini.

9. Kakak-kakak dan adik-adik tingkat di Jurusan Fisika FMIPA Unila.

10. Semua pihak yang terlibat dalam penyelesaian skripsi ini.

Semoga atas segala bantuan, doa, motivasi, dan dukungan menjadi yang terbaik

untuk penulis. Penulis berharap kiranya skripsi ini bermanfaat bagi semuanya.

Bandar Lampung, 26 Juni 2018

Penulis

Elisa Puspita

xii



DAFTAR ISI

Halaman
ABSTRACT .ottt bbbttt st bbb ne e [
ABSTRAK e e e nes I
HALAMAN JUDUL ..ottt iii
HALAMAN PERSETUJUAN ...ttt iv
HALAMAN PENGESAHAN........ccoiiiieee e %
PERNYATAAN . ...ttt et e anaaee s Vi
RIWAYAT HIDUP ...ttt vii
Y7 L 2 I 1 SRS viii
PERSEMBAHAN ...ttt iX
KATA PENGANTAR ..ottt aae e e e anneas X
SANWACANA . ettt e st et et e sbesbesbeereeneenens Xi
DAFTAR ISL... ettt e e nae e Xiii
DAFTAR GAMBAR ... .ottt ettt XVi
DAFTAR TABEL ...ttt erree e XVIii
I. PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang.......cccooeieiiiiiiiieiceee s 1
1.2 RUMUSAN MaSIAN........couiiiiiiiiceee s 4
1.3 Tujuan Penelitian .........ccooiiiiiiiiiee s 5
1.4 Batasan Masalah ... 6
1.5 Manfaat Penelitian .........ccccoeiveiiieie e 6
Il. TINJAUAN PUSTAKA
2.1 Kalsium Silikat (CaSiO3).....c.covrueririiiieiieeeieriese e 7
2.1.1 Karakteristik Kalsium Silikat (CaSiO3) .......cccocevvrenirininiiienns 8
2.1.2 Struktur Kristal Kalsium Silikat (CaSiO3) ........ccccoeeeveieeeeeiennene 9
2.1.3 Aplikasi Kalsium Silikat (CaSiO3).........cccovevvevierieieieiese e 11
2.2 Kalsium Karbonat (CaCO3) ........cccoviirierieiieieiiesiesieseeeeie e 12
2.2.1 Karakteristik Kalsium Karbonat (CaCO3)........ccccccvrvreivreenriniennn 13
2.2.2 Struktur Kristal Kalsium Karbonat (CaCO3)........cccoovveriiirinnnnnn 14
2.2.3 Aplikasi Kalsium Karbonat (CaCO3)........cccouevverirreinienenesieenen 16
2.3 Kerang Darah (Anadara granosa) ..........ccceeeeeeereerieseeseesiesseeseeseeseenns 16
2.4 STHKA (S102) c.eviiiiiiisiieieiesies ettt areas 19

Xiii



2.4.1 Karakteristik Silika (S102) ....ccvvereieiiiicesieieiesese e
2.4.2 Struktur Kristal Silika (S102) ......cooeiviireiiiieieese s
2.4.3 Aplikasi SiliKa (S102) ...cvcveieieieieiese e
2.4.4 Silika SeKam Padi ..........ccooveiiiiiieiessee e
2.5 Metode Sintesis Kalsium Silikat (CaSiO3) .......ccccvvvvriverierieieneieirsnanens
2.5.1 Metode Hidrotermal............cccoveieniniiininineeeee e
2.5.2 Metode SOl Gel ......oovviieiiei e
2.5.3 Metode Reaksi Padatan (Solid State Reaction)............cccccvevvervennee.

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian...........ccccccevivereiieineie e
3.2 Alat dan Bahan...........oocveiiiiiiiiie e
3.2.1 Alat PENEIITIAN ..o
3.2.2 Bahan Penelitian...........ccoooveiiiiiiieiece e
3.3 Metode PENEIITIAN ......cvoviiiiiie e
3.3.1 Preparasi Kalsium Karbonat (CaCOs) dari Cangkang Kerang
Darah (Anadara granosa) ..........ccceeveiveriesieseesieseeseesneseesseennens
3.3.2 Ekstraksi Silika (Si02) dari Sekam Padi ...........cccceoeviiiiiiniinnnns
3.3.3 Sintesis Kalsium Silikat (CaSiO3) dengan Metode
Reaksi Padatan ...........cccovieiiiieiieccc e
3.3.4 Karakterisasi Kalsium SiliKat............ccccooivininininieienc i
3.3.4.1 Karakterisasi DTA-TGA ...
3.3.4.2 Karakterisasi XRD .......ccccocvviiiiiiininieienee e
3.3.4.3 Karakterisasi SEM-EDX .........ccccvieiiinieniiene e
3.3.4.4 Karakterisasi FTIR ...
3.4 Diagram Alir Penelitian..........ccoooiiiiiiiiee e
3.4.1 Preparasi Kalsium Karbonat (CaCO3) dari Cangkang Kerang
Darah (Anadara granosa) ..........ccceoereererereneseeeeeene e seeens
3.4.2 Ekstraksi Silika (SiO2) dari Sekam Padi..........cccccevvveieieinninnnns
3.4.3 Sintesis Kalsium Silikat (CaSiOz) dengan Metode
Reaksi Padatan ...........cocooiiiiiiieieeee e

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Hasil Karakterisasi Bahan Dasar............cccocvevviieiieenesie e e e seesieeeens
4.1.1 Hasil Analisis X-Ray Diffraction (XRD) ........cccccevvviiievieiiieennn.
4.1.2 Hasil Analisis Scanning Electron Microscopy-Energy

Dispersive X-ray (SEM-EDX) .....c.cccoceiviiiiieiiie e
4.1.3 Hasil Analisis Fourier Transform Infra-Red (FTIR)..........cc.coeen.

4.2 Hasil Sintesis Kalsium Silikat (CaSiO3)........ccccoviieiieiiiiienieie e

4.3 Hasil Karakterisasi Kalsium SiliKat............cccccovviiieiiiiieieirec e
4.3.1 Hasil Analisis Differential Thermal

Analysis-Thermogravimetric Analysis (DTA-TGA)........cccvvvnene
4.3.2 Hasil Analisis X-Ray Diffraction (XRD) ........cccceoereiireniciinnnne
4.3.3 Hasil Analisis Scanning Electron Microscopy-Energy

Dispersive X-ray (SEM-EDX) .......cccccooviriiiininineene s
4.3.4 Hasil Analisis Fourier Transform Infra-Red (FTIR)....................

Xiv



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 KeSIMPUIAN ...
0.2 SANAN ...ttt

DAFTAR PUSTAKA

LAMPIRAN

XV



Gambar 2.1.

Gambar 2.2.

Gambar 2.3.

Gambar 2.4.

Gambar 2.5.

Gambar 2.6.

Gambar 2.7.

Gambar 2.8.

Gambar 2.9.

Gambar 2.10.

Gambar 2.11.

Gambar 3.1.

DAFTAR GAMBAR

Halaman
Struktur kristal kalsium silikat yang dibuat kembali
menggunakan program VESTA ... 9
Struktur kristal 5-CaSiOz (parawollastonite) yang dibuat
kembali menggunakan program VESTA.........cccccevviieiecieseee. 10
Struktur kristal ¢-CaSiO3 (pseudowollastonite) yang dibuat
kembali menggunakan program VESTA ..o 10
Struktur kristal calcite CaCOz3 yang dibuat kembali
menggunakan program VESTA ... 14
Struktur kristal aragonite CaCOs yang dibuat kembali
menggunakan program VESTA ..o 14
Struktur kristal vaterite CaCOs3 yang dibuat kembali
menggunakan program VESTA ... 15
Cangkang kerang darah (Anadara granosa)............ccceeeeeveiieennnns 18

Struktur kristal silika (SiO2) yang dibuat kembali

menggunakan program VESTA ..o 21
Struktur Kkristal quartz yang dibuat kembali

menggunakan program VESTA........ccccoiiie e 21
Struktur kristal cristobalite yang dibuat kembali

menggunakan program VESTA ..o 22
Struktur kristal tridymite yang dibuat kembali

menggunakan program VESTA........ccccoieiie i 23
Diagram alir preparasi CaCOs dari kerang darah ............ccccc....... 38

XVi



Gambar 3.2.

Gambar 3.3.

Gambar 4.1.

Gambar 4.2.

Gambar 4.3.

Gambar 4.4.

Gambar 4.5.

Gambar 4.6.

Gambar 4.7.

Gambar 4.8.

Gambar 4.9.

Gambar 4.10.

Gambar 4.11.

Gambar 4.12.

Gambar 4.13.

Gambar 4.14.

Gambar 4.15.

Gambar 4.16.

Gambar 4.17.

Diagram alir ekstraksi SiO2 sekam padi..........ccccceeererenicncnennnnn

Diagram alir sintesis kalsium silikat (CaSiO3)

Pola XRD CaCOs cangkang kerang darah (Simbol:
C = calcite dan CH = calcium hydroxide)

Pola XRD CaCOs komersil (Simbol: C = calcite)..........c.ccccueuenee.

Pola XRD SiO> sekam padi

Mikrostruktur SEM CaCOs (a) cangkang kerang darah,
(b) komersil sebagai kontrol

Grafik EDX CaCOs cangkang kerang darah

Grafik EDX CaCO3 KOMEISIl......ueeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeennnes

Mikrostruktur SEM SiO. sekam padi

Grafik EDX SiO2 sekam padi

Spektrum FTIR CaCOs cangkang kerang darah.............cccccceuee.

Spektrum FTIR CaCOs komersil

Spektrum FTIR SiO2 sekam padi.........ccccoovrirenivienenenencse

Grafik DTA kalsium silikat cangkang kerang darah dan
Silika SeKam Padi..........cccecveieeiiiie e

Grafik DTA kalsium silikat CaCOs komersil dan silika
sekam padi

Grafik TGA kalsium silikat cangkang kerang darah dan
Silika sekam Padi.......ccccccveiieiiiiiiicie e

Grafik TGA kalsium silikat CaCO3 komersil dan silika
sekam padi

Pola XRD kalsium silikat cangkang kerang darah dan
silika sekam padi pada suhu kalsinasi 1000 °C.............ccccceeveenene

Pola XRD kalsium silikat CaCOz komersil dan silika
sekam padi pada suhu kalsinasi 1000 °C

XVil



Gambar 4.18.

Gambar 4.19.

Gambar 4.20.

Gambar 4.21.

Gambar 4.22.

Mikrostruktur SEM kalsium silikat (a) cangkang kerang
darah, (b) CaCOs3 komersil sebagai kontrol pada suhu
Kalsinasi 1000 OC........cccoveieieieierese e

Grafik EDX kalsium silikat cangkang kerang darah dan
silika sekam padi pada suhu kalsinasi 1000 °C..........c..cccccevvennnne

Grafik EDX kalsium silikat CaCO3 komersil dan silika
sekam padi pada suhu kalsinasi 1000 °C .........c.ccocerererieneinnnnns

Spektrum FTIR kalsium silikat cangkang kerang darah dan
silika sekam padi pada suhu kalsinasi 1000 °C..........c..cccccevvennnne

Spektrum FTIR kalsium silikat CaCO3 komersil dan silika
sekam padi pada suhu kalsinasi 1000 °C .........c.ccecerereieininnnnns

XViil



DAFTAR TABEL

Halaman
Tabel 2.1. Karakteristik kalsium silikat (CaSiO3).........cceovrviereriieneniiiieseeee 8
Tabel 2.2. Karakteristik kalsium karbonat (CaCO3) ........cccovvvrveienenenenisesee 13
Tabel 2.3. Klasifikasi kerang darah (Andara granosa)...........ccceeeeenerenesennnn. 17
Tabel 2.4. Karakteristik SHIKa ..o 20

XiX



I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kalsium silikat atau biasa dikenal dengan nama wollastonite merupakan
senyawa yang diperoleh dengan mereaksikan kalsium karbonat (CaCO3) dan silika
(SiO2) dengan rumus kimia CaSiOs (Jacob, 1976; Nizami, 2003). Berdasarkan
perhitungan massa, kalsium silikat (CaSiO3) memiliki komposisi teoritis yaitu CaO
sebesar 48 wt % dan SiO> sebesar 52 wt % (Podporska, 2008; Zhang et al., 2013).
Kalsium silikat merupakan mineral alami yang berwarna putih kekuningan.
Kalsium silikat mengandung unsur kalsium (Ca), silikon (Si) dan oksigen (O>)
(Nizami, 2003; Newport et al., 2006).

Kalsium silikat banyak tersedia di alam, akan tetapi kalsium silikat ini tidak
murni, biasanya terdapat campuran seperti besi, magnesium, mangan, sodium,
aluminium, dan potassium yang bisa mengganggu produksi kalsium silikat untuk
aplikasi produk (Borodina and Kozik, 2005; Amin and Oza, 2015). Kalsium silikat
atau wollastonite adalah mineral yang memiliki banyak kegunaan di berbagai
cabang ekonomi nasional di seluruh dunia (Chakradhar et al., 2006). Kalsium
silikat mempunyai banyak kegunaan karena mempunyai beberapa sifat yang unik,
yaitu konduktifitas yang rendah, susut massa yang kecil, dan kekerasan yang tinggi.
Sifat ini sangat penting untuk berbagai bidang seperti dalam produksi keramik suhu

tinggi, pengecoran, lapisan metal, dan industri mobil (Borodina and Kozik, 2005).



Dalam bidang konstruksi bangunan, kalsium silikat digunakan sebagai bahan
tambahan semen (Yun et al., 2006; Ashraf and Olek, 2016). Selain itu kalsium
silikat juga digunakan dalam bidang medis yakni untuk bahan tulang buatan (Chen
et al., 2010; Ding et al., 2009), akar gigi (Saadaldin and Rizkalla, 2014), dan
penumbuhan sel (Zhang et al., 2010; Zhong et al., 2011).

Kalsium silikat (CaSiO3) dapat disintesis menggunakan bahan dasar komersil
dan non komersil. Beberapa bahan dasar non komersil yang dapat digunakan
sebagai sumber SiO; yakni daun bambu (Aminullah et al., 2015), tongkol jagung
(Mohanraj et al., 2012), rumput gajah (Matchi et al., 2016), dan yang paling banyak
digunakan adalah sekam padi (Chandrasekhar et al., 2002; Kalapathy et al., 2002).
Sekam padi merupakan limbah yang dihasilkan selama proses produksi padi
menjadi beras yaitu sekitar 20 % dari berat padi (Mansha et al., 2011). Abu sekam
padi mengandung silika (SiO2) sebesar 91,50 % (Phuttawong et al., 2015).
Sedangkan beberapa bahan dasar non komersil yang dapat digunakan sebagai
sumber CaCOz3 yakni batu kapur (Rashid et al., 2014), cangkang telur (Noor et al.,
2015; Istiyati dan Asmi, 2013) dan beberapa jenis kerang seperti kerang kijing
(Maulita, 2016; Karnkowsa, 2004), kerang tahu (Suci, 2016; Mijan et al., 2015),
bekicot (Neniati, 2016), dan kerang darah (Islam et al., 2011; Hariharan et al.,
2014). Sebagian besar kandungan dalam cangkang kerang darah adalah kalsium
karbonat yakni sebesar 98,99 % (Mohamed et al., 2012).

Kalsium silikat (CaSiO3) dapat disintesis dengan berbagai metode seperti
metode sol gel (Wang et al., 2008; Tangriboon et al., 2011), metode hidrotermal
(Puntharod et al., 2013; Lin et al., 2006), dan metode reaksi padatan (Shukur et al.,

2014; Obeid, 2014; Rashid et al., 2014). Dalam mensintesis kalsium silikat, metode



yang paling banyak digunakan adalah metode reaksi padatan (solid state reaction).
Hal ini dikarenakan metode reaksi padatan mempunyai beberapa keunggulan yakni
lebih mudah dan sederhana (Shukur et al., 2014). Selain itu metode ini tidak
beracun, ramah lingkungan, bebas sampah sintetik, dan murah dalam biaya
pembuatannya (Phuttawong et al., 2015). Metode reaksi padatan juga dapat
menghasilkan kalsium silikat yang lebih murni dan kristalinitas yang baik (Shukur
etal., 2014).

Penelitian mengenai kalsium silikat ini pernah dilakukan oleh Sang et al.
(2005), dan hasilnya menunjukkan bahwa pada suhu 900 °C terbentuk fase -
CaSiOs, kemudian saat suhu mencapai 1100 °C berubah menjadi fase a-CaSiOs.
Selain itu Shukur et al. (2014) melakukan penelitian tersebut dilakukan dengan
mensintesis kalsium oksida (CaO) dari batu kapur dengan sedikit penambahan
boron trioksida (B20O3) dan kalsium silikat (CaSiO3) dari pasir silika (99,56 wt %).
Berdasarkan penelitiannya, pada suhu 1050 °C menunjukkan adanya fase [-
CaSiOs3, kemudian saat suhu mencapai 1150 °C berubah menjadi fase a-CaSiOs.
Penelitian sejenis juga pernah dilakukan oleh Phuttawong et al. (2015), dengan
mensintesis kalsium oksida (CaO) dari cangkang siput (Pomacea canaliculata) dan
silika (SiO2) dari abu sekam padi menggunakan metode reaksi padatan dengan
waktu penggilingan yakni 5-8 jam. Hasil penelitian Phuttawong et al. (2015)
menunjukkan bahwa fase kalsium silikat (CaSiOz3) terbentuk saat penggilingan
dilakukan selama 7 jam pada suhu kalsinasi 1000 °C selama 2 jam.

Berdasarkan penjelasan di atas mendorong penulis untuk melakukan
penelitian mengenai sintesis dan karakterisasi kalsium silikat berbahan dasar

cangkang kerang darah (Anadara granosa) pada suhu kalsinasi 1000 °C



menggunakan metode reaksi padatan. Karakterisasi yang dilakukan yakni

menggunakan Differential Thermal Analysis-Thermogravimetric Analysis (DTA-

TGA) untuk mengetahui sifat termal, X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui

fasa yang terbentuk, Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-ray

(SEM-EDX) untuk mengetahui mikrostruktur, dan Fourier Transform Infra-Red

(FTIR) untuk mengetahui gugus fungsi.

1.2 Rumusan Masalah

Perumusan masalah pada penelitian ini adalah sebagai berikut:

1.

Bagaimana cara mensintesis kalsium silikat (CaSiOz) berbahan dasar silika
sekam padi dan kalsium karbonat dari cangkang kerang darah (Anadara
granosa)/CaCOs komersil sebagai kontrol menggunakan metode reaksi
padatan?

Bagaimana sifat termal kalsium silikat berbahan dasar cangkang kerang darah
(Anadara granosa)/CaCOs komersil sebagai kontrol dan silika sekam padi
menggunakan metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1000 °C?
Bagaimana fasa yang terbentuk pada kalsium silikat berbahan dasar cangkang
kerang darah (Anadara granosa)/CaCOs komersil sebagai kontrol dan silika
sekam padi menggunakan metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi
1000 °C?

Bagaimana mikrostruktur kalsium silikat berbahan dasar cangkang kerang
darah (Anadara granosa)/CaCOs komersil sebagai kontrol dan silika sekam

padi menggunakan metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1000 °C?



Bagaimana gugus fungsi yang terbentuk dari kalsium silikat berbahan dasar
cangkang kerang darah (Anadara granosa)/CaCOs komersil sebagai kontrol
dan silika sekam padi menggunakan metode reaksi padatan pada suhu

kalsinasi 1000 °C?

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dalam penelitian ini meliputi:

1.

Mensintesis kalsium silikat (CaSiO3) berbahan dasar silika sekam padi dan
kalsium karbonat dari cangkang kerang darah (Anadara granosa)/CaCO3z
komersil sebagai kontrol menggunakan metode reaksi padatan.

Mengetahui sifat termal kalsium silikat berbahan dasar cangkang kerang
darah (Anadara granosa)/CaCOs komersil sebagai kontrol dan silika sekam
padi menggunakan metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1000 °C.
Mengetahui fasa yang terbentuk pada kalsium silikat berbahan dasar
cangkang kerang darah (Anadara granosa)/CaCO3 komersil sebagai kontrol
dan silika sekam padi menggunakan metode reaksi padatan pada suhu
kalsinasi 1000 °C.

Mengetahui mikrostruktur kalsium silikat berbahan dasar cangkang kerang
darah (Anadara granosa)/CaCOs komersil sebagai kontrol dan silika sekam
padi menggunakan metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1000 °C.
Mengetahui gugus fungsi yang terbentuk dari kalsium silikat berbahan dasar
cangkang kerang darah (Anadara granosa)/CaCO3 komersil sebagai kontrol
dan silika sekam padi menggunakan metode reaksi padatan pada suhu

kalsinasi 1000 °C.



1.4 Batasan Masalah

Pada penelitian ini dilakukan pengujian dan pengamatan dengan batasan masalah:

1.

Mensintesis kalsium silikat (CaSiOs) menggunakan bahan dasar kalsium
karbonat dari cangkang kerang darah (Anadara granosa) dan CaCOz komersil
sebagai kontrol, serta silika dari sekam padi.

Sintesis kalsium silikat dilakukan dengan metode reaksi padatan (solid state
reaction) pada suhu kalsinasi 1000 °C.

Karakterisasi bahan yang digunakan meliputi DTA-TGA, XRD, SEM-EDX,

dan FTIR.

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat dari dilakukannya penelitian ini adalah:

1.

Dapat mensintesis dan mengetahui sifat termal, fasa yang terbentuk,
mikrostruktur, dan gugus fungsi pembuatan kalsium silikat (CaSiO3)
menggunakan bahan dasar dari cangkang kerang darah (Anadara granosa)
dan silika sekam padi.

Menjadi bahan acuan bagi penelitian berikutnya mengenai kalsium silikat
(CaSiOz3) dari bahan baku cangkang kerang darah (Anadara granosa) dan
silika sekam padi.

Hasil penelitian ini dapat digunakan sebagai alternatif dalam pemilihan bahan

dasar untuk pembuatan kalsium silikat (CaSiOs).



Il. TINJAUAN PUSTAKA

Bab ini menjelaskan tentang beberapa konsep dasar teori yang mendukung
topik penelitian. Pembahasan dimulai dengan penjelasan mengenai kalsium silikat
(CaSiOs3) secara umum, struktur kristal kalsium silikat (CaSiOs), serta beberapa
aplikasi kalsium silikat. Selanjutnya penjelasan mengenai bahan penyusun kalsium
silikat yakni kalsium karbonat (CaCOg), struktur kristal kalsium karbonat (CaCOs),
dan aplikasi kalsium karbonat (CaCOs). Kemudian dilanjutkan pembahasan
mengenai kerang darah (Anadara granosa) yang digunakan sebagai sumber
kalsium karbonat (CaCOgz). Kemudian membahas silika (SiOz), struktur kristal
silika (Si0»), aplikasi silika (SiO.), dan sekam padi sebagai sumber silika (SiO>),

serta metode-metode dalam mensintesis kalsium silikat (CaSiOs).

2.1 Kalsium Silikat (CaSiOs)

Kalsium silikat (CaSiOs3) atau wollastonite merupakan salah satu kelompok
senyawa yang diperoleh dari reaksi kalsium karbonat (CaCOs) dan silika (SiOz2)
(Jacob, 1976; Nizami, 2003; Borodina and Kozik, 2005). Kandungan kalsium
silikat terdiri atas kalsium (Ca), silikon (Si), dan oksigen (O2) (Nizami, 2003;
Newport et al., 2006). Kalsium silikat (CaSiOs) memiliki komposisi massa teoritis
yaitu CaO 48,28 % dan SiO sebesar 51,72 % (Collie, 1976; Nizami, 2003; Yazdani

et al., 2010). Kalsium silikat dapat dihasilkan dari mineral alam atau secara buatan.



Mineral ini banyak tersedia di alam, tetapi biasanya mineral tersebut tidak murni
karena masih terdapat campuran seperti magnesium, besi, mangan, sodium, dan

potassium (Mathews, 1992; Borodina and Kozik; Amin and Oza, 2015).

2.1.1. Karakteristik Kalsium Silikat (CaSiOs3)

Kalsium silikat merupakan mineral alami yang berwarna putih kekuningan
(Nizami, 2003; Newport et al., 2006). Kalsium silikat mempunyai sifat fisik seperti
ukuran partikel rata-rata 29-50 nm (Chakradhar et al., 2006), titik lebur sebesar
1540 °C, densitas sebesar 2,91 g/cm?, serta kekerasan sebesar 4-7 Mohs (Yazdani
et al.,, 2010). Selain itu, kalsium silikat juga memiliki beberapa sifat seperti
menguap sekitar suhu 950 °C dan memiliki koefisien ekspansi termal yang rendah
sebesar 6,5 x 10° mm/°C (Ismail et al., 2013). Karakteristik kalsium silikat

berdasarkan New York City Opera ditunjukkan pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1. Karakteristik kalsium silikat (New York City Opera, 2011).

NAMA IUPAC Kalsium Silikat
Rumus kimia CaSiO3
Berat molekul (g/mol) 116
Massa jenis (gr/cm?®) 28-29
Titik lebur (°C) 1540
Kristalografi Acicular
Kekerasan (Mohs) 4-7
pH 9-10
Indeks bias 1,63
Densitas (g/cm?®) 2,91

Warna Putih




2.1.2. Struktur Kristal Kalsium Silikat (CaSiOs)

Kalsium silikat (CaSiOs) memiliki struktur polimorf yang terdiri dari
pseudowollastonite (a-CaSiOs) dan parawollastonite (B-CaSiOs) (Teixeria et al.,
2014). Kalsium silikat berubah menjadi 5-CaSiOs pada kisaran suhu 900 °C hingga
1100 °C (Sang et al., 2010). Sementara a-CaSiOz terbentuk pada suhu tinggi yaitu
pada rentang 1200 °C hingga 1450 °C (Shukur et al., 2014). Struktur kristal kalsium
silikat (CaSiOs) yang dibuat kembali menggunakan program VESTA ditunjukkan

pada Gambar 2.1.

L,

Gambar 2.1. Struktur kristal kalsium silikat yang dibuat kembali menggunakan
program VESTA (Momma and Izumi, 2014).

Pada Gambar 2.1. Ca ditunjukkan dengan warna biru, Si ditunjukkan dengan
warna merah dan O ditunjukkan dengan warna kuning. Struktur kristal kalsium
silikat memiliki sistem kristal triclinic, dimana memiliki space group P-1 dengan
nomor space group adalah 2. Kalsium silikat (CaSiOs) memiliki jari-jari ionik Ca
sebesar 1,97 A, Si sebesar 1,18 2\, dan O sebesar 0,74 A. Pada struktur kristal
kalsium silikat memiliki parameter kisi a = 6,69500 A, b= 9,25700 A, ¢ = 6,66600
A, serta nilai sudut o = 86,5000°, B = 76,1330°, dan y = 70,3830° (Trojer, 1969).
Struktur kristal g-CaSiOs (parawollastonite) yang dibuat kembali menggunakan

program VESTA dapat dilihat pada Gambar 2.2.
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Gambar 2.2. Struktur kristal -CaSiOz (parawollastonite) yang dibuat kembali
menggunakan program VESTA (Momma and Izumi, 2014).

Pada Gambar 2.2. Ca ditunjukkan dengan warna biru, Si ditunjukkan dengan
warna merah dan O ditunjukkan dengan warna kuning. Struktur kristal g-CaSiOs
(parawollastonite) memiliki sistem kristal monoclinic, dimana memiliki space
group P 21/a dengan nomor space group adalah 14. Parawollastonite (5-CaSiOs3)
memiliki jari-jari ionik Casebesar 2,25 A, Si sebesar 2,05 A, dan O sebesar 1,15 A.
Pada struktur kristal tersebut memiliki parameter kisi a = 15,409 A, b= 7,322 A,
c=17,063 A, serta nilai sudut o = 90,00°, B =95,30°, dan y = 90,00° (Hesse, 1984).
Struktur kristal a-CaSiOs (pseudowollastonite) yang dibuat kembali menggunakan

program VESTA dapat dilihat pada Gambar 2.3.

b"t‘c

Gambar 2.3. Struktur kristal a-CaSiO (pseudowollastonite) yang dibuat kembali
menggunakan program VESTA (Momma and Izumi, 2014).

Pada Gambar 2.3. Ca ditunjukkan dengan warna biru, Si ditunjukkan dengan

warna merah dan O ditunjukkan dengan warna kuning. Struktur kristal a-CaSiOs
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(pseudowollastonite) memiliki sistem kristal monoclinic, dimana memiliki space
group P 2/c dengan nomor space group adalah 15. Pseudowollastonite (a-CaSiOz)
memiliki jari-jari ionik Casebesar 2,15 A, Si sebesar 1,75 A, dan O sebesar 1,05 A.
Pada struktur kristal tersebut memiliki parameter kisi a = 6,839 A, b = 11,870 A,
¢ =19,631 A, serta nilai sudut o = 90,00°, B = 90,67°, dan y = 90,00° (Yang and

Prewitt, 1999).

2.1.3. Aplikasi Kalsium Silikat (CaSiOs)

Kalsium silikat atau wollastonite memiliki banyak kegunaan di berbagai
cabang ekonomi nasional di seluruh dunia (Chakradhar et al., 2006). Sampai akhir
tahun 1970-an, kalsium silikat secara umum hanya digunakan sebagai batu hias.
Namun, sejak awal tahun 1980-an, kalsium silikat telah dikembangan dalam produk
asbestos termasuk isolasi papan dan panel-panel, cat, plastik, atap genteng, dan
pada perangkat gesekan seperti rem (Bauer et al., 1994).

Selain itu, kalsium silikat juga digunakan sebagai bahan dasar semen (Ashraf
and Olek, 2016; Crooks, 1999), pupuk (Crooks, 1999), keramik (Puntharod et al.,
2013; Crooks, 1999), pembuatan kayu lapis (Crooks, 1999), dan elektronik
(Yazdani et al., 2010). Kalsium silikat sebagai keramik paling banyak digunakan
pada dinding ubin dan dinnerware (Crooks, 1999). Dalam industri semen dan
keramik, kalsium silikat digunakan dalam campuran semen dan keramik karena
mempunyai nilai permeabilitas yang tinggi (Yun et al., 2006).

Kalsium silikat juga digunakan dalam bidang medis yakni untuk bahan
tulang buatan (Chen et al., 2010; Ding et al., 2009), akar gigi (Saadaldin and

Rizkalla, 2014) dan penumbuhan sel (Zhang et al., 2010; Zhong et al., 2011).
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Dalam bidang medis, kalsium silikat digunakan sebagai bahan baku karena
mempunyai bioaktivitas yang baik. Hal ini ditunjukkan dengan besarnya nilai
kekuatan lentur kalsium silikat yang dekat dengan kekuatan lentur korteks tulang
manusia yakni mencapai 95,03 Mpa (Lin et al., 2005). Selain itu, kalsium silikat
juga digunakan pada beberapa bahan antibakteri untuk mencegah pertumbuhan

bakteri (Wu et al., 2014).

2.2 Kalsium Karbonat (CaCO:s)

Kalsium karbonat (CaCOz) merupakan mineral paling sederhana, tidak
mengandung silikon, dan sumber pembuatan senyawa kalsium terbesar secara
komersial (Othmer and Kirk, 1965). Senyawa ini termasuk penyusun komponen
utama dari cangkang organisme laut, siput, mutiara, dan kulit telur, serta terdapat
dalam batuan kapur dalam jumlah besar (Bahanan, 2010). Di alam, kalsium
karbonat (CaCOs3) dapat ditemui pada batuan kapur dalam berbagai bentuk seperti
marmer, kapur, dan batuan kapur (Patnaik, 2001). Kalsium karbonat akan
mengendap jika karbon dioksida dialirkan melalui suatu larutan air kapur. Berbagai
bentuk kalsium karbonat dikenal sebagai kalsit, aragonit, batu kapur, batu pualam,
dan kapur tembok (Keenan, 1992).

Metode yang digunakan untuk sintesis CaCOs antara lain metode padatan
(Tzuzuki et al., 2000), metode sol gel (Oladoja et al., 2012), metode hidrotermal
(Wang et al., 2008), metode gelombang mikro (Dei, 2003; Nagy and Dekany,
2009), metode sonokimia (Alavi and Morsali, 2010; Tang, 2013), dan metode

presipitasi (Tang et al., 2008; Mirghiasi et al., 2014).
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2.2.1. Karakteristik Kalsium Karbonat (CaCOs3)

Kalsium karbonat umumnya berwarna putih dan sering dijumpai pada batuan
seperti batu kapur, kalsit, marmer, dan batu gamping. Kalsium karbonat terdiri dari
beberapa unsur yaitu 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).

Kalsium karbonat memiliki beberapa sifat fisika antara lain larut dalam air
(15 mg/1 pada 25 °C), Ksp 4,8x107°, larut dalam asam mineral encer (Patnaik, 2003).
Kalsium karbonat (CaCOz) memiliki tiga polimorf yaitu calcite, aragonite, dan
vaterite (Manoli and Dalas, 2000). Calcite terurai pada suhu pemanasan 825 °C,
sedangkan aragonite meleleh pada suhu 1339 °C di bawah tekanan 102,5 atm.
Calcite mempunyai densitas sebesar 2,71 g/cm?, sedangkan aragonite mempunyai
densitas sebesar 2,83 g/cm®. Namun keduanya merupakan material yang larut
dalam air (Patnaik, 2003). Karakteristik kalsium karbonat dapat dilihat pada Tabel

2.2.

Tabel 2.2. Karakteristik kalsium karbonat (CaCOs3) (Yasue and Arai, 1995).

NAMA IUPAC Kalsium Karbonat
Rumus kimia CaCOs
Bentuk Padat

Warna Putih/tidak berwarna

Massa jenis 2,8 gr/icm®
pH 9,5-10,5 pada 100 g/l 20°C (bubur)

Titik lebur 825 °C (penguraian)

Kelarutan dalam air 0,014 g/l pada 20 °C
Suhu penguraian 825°C

Densitas curah 400-1400 kg/m®
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2.2.2. Struktur Kristal Kalsium Karbonat (CaCO3)

Kalsium karbonat (CaCOs) memiliki tiga polimorf yaitu calcite, aragonite,
dan vaterite (Manoli and Dalas, 2000). Struktur kristal calcite CaCO3 yang dibuat

kembali menggunakan program VESTA ditunjukkan pada Gambar 2.4.

Gambar 2.4. Struktur kristal calcite CaCOs yang dibuat kembali menggunakan
program VESTA (Momma and Izumi, 2014).

Pada Gambar 2.4. Ca ditunjukkan dengan warna biru, C ditunjukkan dengan
warna merah, dan O dengan warna kuning, dimana memiliki space group R -3 ¢
dengan nomor space group yaitu 167. Struktur kristal calcite CaCOs memiliki
sistem kristal rhombohedral dengan jari-jari ionik Ca, C, dan O secara berturut-
turut yaitu 2,24 A, 1,54 A, dan 1,12 A. Calcite CaCO3 memiliki parameter Kisi a =
4,99026 A, b =4,99026 A, dan ¢ = 17,06840 A dengan nilai & = 90,00°, 8 = 90,009,
dan y = 120,00° (Sitepu, 2009). Struktur kristal argonite CaCOs yang dibuat

kembali menggunakan program VESTA ditunjukkan pada Gambar 2.5.

Gambar 2.5. Struktur kristal argonite CaCOz3 yang dibuat kembali menggunakan
program VESTA (Momma and Izumi, 2014).
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Pada Gambar 2.5. Ca ditunjukkan dengan warna biru, C ditunjukkan dengan
warna merah, dan O dengan warna kuning, dimana memiliki space group P mcn
dengan nomor space group adalah 62. Struktur kristal aragonite CaCO3z memiliki
sistem kristal orthorhombic dengan jari-jari ionik Ca, C, dan O secara berturut-turut
yaitu 2,12 A, 1,25 A, dan 1,04 A. Aragonite CaCO3 memiliki parameter kisi a =
4,96062 A, b =7,97006 A, dan ¢ = 5,74181 A dengan nilai « = 90,00°, 8 = 90,009,
dan y = 90,00° (Antao and Hassan, 2009). Struktur kristal vaterite CaCOsz yang

dibuat kembali menggunakan program VESTA ditunjukkan pada Gambar 2.6.

Gambar 2.6. Struktur kristal vaterite CaCOs yang dibuat kembali menggunakan
program VESTA (Momma and Izumi, 2014).

Pada Gambar 2.6. Ca ditunjukkan dengan warna biru, C ditunjukkan dengan
warna merah, dan O dengan warna kuning, dimana memiliki space group P 65 2 2
dengan nomor space group adalah 179. Struktur kristal vaterite CaCO3z memiliki
sistem kristal hexagonal dengan jari-jari ionik Ca, C, dan O secara berturut-turut
yaitu 2,14 A, 1,27 A, dan 0,97 A. Vaterite CaCO3; memiliki parameter Kisi a =
7,29000 A, b =7,29000 A, dan ¢ = 25,320200 A dengan nilai @ = 90,00°, 8 = 90,00°,

dan y = 120,00° (Wang and Becker, 2009).
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2.2.3. Aplikasi Kalsium Karbonat (CaCOs)

Kalsium karbonat (CaCOs3) dapat ditemui pada batuan kapur dalam berbagai
bentuk seperti marmer, kapur, dan baturan kapur (Patnaik, 2001). Dalam
pengembangannya CaCOs memiliki partikel halus sebesar 5-30 pum dengan
kemurnian lebih besar dan ukuran lebih homogen (Feng et al., 2000).

Kalsium karbonat (CaCOs) sudah cukup luas diaplikasikan terutama dalam
bidang industri. Kebutuhan kalsium karbonat (CaCOs3) sejak tahun 1983 terus
meningkat seiring dengan berkembangnya industri pemakaiannya, antara lain
industri cat, plastik, kosmetik, PVC compound, ban, sepatu karet, kulit imitasi,
pasta gigi dan industri yang lain (Husaini dan Purnomo., 1992; Feng et al., 2000

Xiang et al., 2002).

2.3 Kerang Darah (Anadara granosa)

Filum moluska merupakan salah satu filum terbesar dalam kingdom
Animalia, dimana terdapat sekitar lebih dari 100.000 spesies moluska yang masih
hidup (Kimball, 2000). Moluska berasal dari Bahasa Latin yaitu mollucus yang
berarti lunak. Namun, sebagian besar moluska dilindungi oleh cangkang keras yang
mengandung kalsium karbonat (CaCOs) (Campbell et al., 2000).

Kerang darah atau cockle shell adalah sekelompok kerang yang memiliki
belahan cangkang yang melekat satu sama lain pada batas cangkang (Darmono,
2001), dimana umumnya belahan cangkangnya berwarna putih dan berselaputkan
suatu lapisan berwarna kecoklatan (Ghufran, 2011). Dinamakan kerang darah

karena kelompok kerang ini memiliki pigmen darah merah atau hemoglobin yang



17

disebut bloody cockles (Nurjanah et al., 2005). Klasifikasi kerang darah (Anadara

granosa) dapat dilihat pada Tabel 2.3.

Tabel 2.3. Klasifikasi kerang darah (Anadara granosa) (Romimohtarto and
Juwana, 2001).

Kingdom Animalia

Fillum Mollusca

Kelas Pelecypoda / Bivalvia
Sub Kelas Lamelladibranchia
Ordo Taxodonta

Family Arcidae

Genus Anadara

Spesies Anadara granosa

Kerang darah hidup terbenam di bawah permukaan tanah pada kedalaman
perairan 0-1 m (Ghufran, 2011), memiliki substrat pasir berlumpur (Ghufran, 2011,
Nurjanah et al., 2005), memiliki tingkat pertumbuhan yang lambat yakni hanya
0,098 mm/hari (Ghufran, 2011), memiliki pergerakan yang lambat, dan bersifat
filter feeder (menyaring air untuk mendapatkan makanan) sehingga menyebabkan
kerang rentan terkena bahan polusi air terutama logam berat yang bersifat
akumulatif dalam tubuh kerang (Darmono, 2001). Kerang darah (Anadara granosa)
dengan ukuran yang lebih besar memiliki konsentrasi logam berat merkuri (Hg)
yang lebih tinggi dibandingkan dengan kerang darah yang berukuran lebih kecil.
Kerang darah dengan ukuran < 2,5 cm memiliki kandungan sebesar 0,032 — 0,041

mg/kg. sedangkan kerang darah dengan ukuran > 3 memiliki kandungan sebesar
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0,037 — 0,047 mg/kg (Fauziah et al., 2012). Cangkang kerang darah (Anadara

granosa) dapat dilihat pada Gambar 2.7.

Gambar 2.7. Kerang darah (Anadara granosaf) (Azis et al., 2015).

Cangkang kerang darah (Anadara granosa) dapat disintesis menjadi bahan
biokeramik yaitu kalsium karbonat (CaCOs) (Anggraini, 2016; Islam et al., 2011,
Hoque et al., 2013), dimana cangkang kerang darah mengandung kalsium karbonat
sebesar 98,99 % (Mohamed et al., 2012). Selain itu beberapa pemanfaatan limbah
cangkang kerang darah antara lain bahan penyusun hidroksiapatit (Nastiti et al.,
2015; Rusnah et al., 2014; Musa et al., 2016), sintesis nanohidroksiapatit sebagai
bone implan untuk kerusakan tulang (Hafisko et al., 2014), sintesis dan
karakterisasi kalsium karbonat partikel nano dari cangkang kerang menggunakan
kitosan sebagai precursor (Hariharan et al., 2014), biodiesel dari minyak sawit
(Boey et al., 2011), dan karakterisasi cangkang kerang kalsium karbonat

biokeramik untuk aplikasi rekayasa jaringan tulang (Hoque et al., 2013).

2.4 Silika (SiO2)

Senyawa kimia silikon dioksida, juga dikenal dengan nama silika merupakan

oksida silikon dengan rumus kimia SiO (Hildayati et al., 2009). Silika merupakan
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senyawa logam oksida yang banyak terdapat di alam, namun keberadaannya di
alam tidak dalam kondisi bebas, melainkan terikat dengan senyawa lain baik secara
fisik maupun secara kimia (Adam et al., 2006). Di alam silika terdapat dalam pasir,
kaca, kuarsa, dan lain-lain (Bergna and Roberts, 2006). Beberapa bahan non
komersil yang dapat digunakan sebagai sumber SiO> yakni daun bambu (Aminullah
et al., 2015), tongkol jagung (Mohanraj et al., 2012), rumput gajah (Matchi et al.,
2016), dan yang paling banyak digunakan adalah sekam padi (Chandrasekhar et al.,
2002; Kalapathy et al., 2002).

Beberapa metode yang digunakan dalam sintesis silika adalah metode
pengabuan (Singh et al., 2007), metode sol gel (Daifullah et al., 2003), metode
pengendapan atau presipitasi (Jal et al., 2004), metode hidrotermal (Hsieh et al.,
2009), dan metode leaching (Umeda et al., 2007). Dari beberapa metode tersebut,
metode sol gel adalah metode yang paling banyak digunakan untuk sintesis silika
(Le et al., 2013). Melalui metode sol gel, silika dihasilkan dengan ukuran partikel

yang halus yaitu sekitar 15 nm hingga 91 nm (Adam et al., 2011)

2.4.1. Karakteristik Silika (SiO2)

Silika memiliki sifat hidrofilik (dapat menyerap air) atau hidrofobik (tidak
dapat menyerap air) sesuai dengan struktur atau morfologinya (Sriyanti et al.,
2005), bersifat non konduktor (Hildayati et al., 2009). Secara teoritis, unsur silika
mempunyai sifat menambah kekuatan lentur adonan keramik dan kekuatan produk
keramik (Astuti et al., 2012). Penguatan badan keramik terjadi karena adanya
pengisian ruang kosong yang ditinggalkan akibat penguapan dari proses

pembakaran adonan dengan leburan silika sedemikian rupa hingga produk menjadi
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lebih rapat (Hanafi dan Nandang, 2010). Karakteristik silika ditunjukkan pada

Tabel 2.4.

Tabel 2.4. Karakteristik silika (Surdia and Saito, 2000).

NAMA IUPAC Silika
Rumus kimia SiO2
Berat jenis (g/cm?®) 2,6
Bentuk Padat
Daya larut dalam air Tidak larut
Titik cair (°C) 1610
Titik didih (°C) 2230
Kekerasan (kg/mm?) 650
Kekuatan tekuk (MPa) 70
Kekuatan tarik (MPa) 110m
Modulus elastisitas (GPa) 73-75
Resistivitas (Ohm. m) >1014

2.4.2. Struktur kristal silika (SiO2)

Silika (SiO2) dapat berbentuk amorf (tak beraturan) atau polimerfisme kristal
(bentuk kristal yang berbeda-beda) (Hindrayawati dan Alimudin, 2010). Silika
dapat berupa kristal maupun amorf tergantung dari suhu pembakaran tanaman
menyerap silika, dipolimerisasi, dan dispresipitasi (Sisman et al., 2011). Perubahan
silika amorf menjadi fase kristal terjadi pada saat suhu pemanasan sekitar 800 °C
dan optimal pada saat suhu mencapai 900 °C (Sugita, 1993).

Silika mempunyai tiga bentuk kristal yaitu quartz, cristobalite, dan tridymite.

Masing-masing kristal ini memiliki stabilitas dan kerapatan yang berbeda (Brindley
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and Brown, 1980). Struktur kristal silika (SiO>) yang dibuat kembali menggunakan

program VESTA ditunjukkan pada Gambar 2.8.

Gambar 2.8. Struktur kristal silika (SiO2) yang dibuat kembali menggunakan
program VESTA (Momma and Izumi, 2014).

Pada Gambar 2.8. Si ditunjukkan dengan warna biru dan O ditunjukkan
dengan warna merah dimana memiliki space group P n a 21 dengan nomor space
group yaitu 33. Struktur kristal silika memiliki sistem Kkristal orthorhombic dengan
jari-jari ionik Sidan O secara berturut-turut yaitu 1,97 A dan 1,15A. Silika memiliki
parameter kisi a = 5,048 A, b = 6,657 A, dan ¢ = 4,937 A, serta nilai sudut
a= 0=y =90° (Boisen et al., 1994). Struktur kristal quartz yang dibuat kembali

menggunakan program VESTA ditunjukkan pada Gambar 2.9.

Gambar 2.9. Struktur kristal quartz yang dibuat kembali menggunakan program
VESTA (Momma and Izumi, 2014).

Pada Gambar 2.9. Si ditunjukkan dengan warna biru dan O ditunjukkan
dengan warna merah dimana memiliki space group P 32 2 1 dengan nomor space

group yaitu 154. Struktur kristal quartz memiliki sistem kristal trigonal dengan jari-
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jari ionik Si dan O secara berturut-turut yaitu 1,45 A dan 0,98 A. Quartz memiliki
parameter kisi a = 4,91600 A, b = 4,91600 A, dan ¢ = 5,40540 A, serta nilai sudut
a = 90,00° B = 90,00° dan y = 120,00° (Levien et al., 1980). Struktur Kristal
cristobalite yang dibuat kembali menggunakan program VESTA ditunjukkan pada

Gambar 2.10.

Gambar 2.10. Struktur kristal cristobalite yang dibuat kembali menggunakan
program VESTA (Momma and Izumi, 2014).

Pada Gambar 2.10. Si ditunjukkan dengan warna biru dan O ditunjukkan
dengan warna merah dimana memiliki space group P 41 21 2 dengan homor space
group Yyaitu 92. Struktur Kkristal cristobalite memiliki sistem Kkristal tetragonal
dengan jari-jari ionik Si dan O secara berturut-turut yaitu 1,65 A dan 0,97 A.
Cristobalite memiliki parameter kisi a =4,95010 A, b =4,95010 A, dan ¢ = 6,92590
A, dengan nilai sudut « = £ =y = 90,00° (Dera et al., 2011). Struktur kristal
tridymite yang dibuat kembali menggunakan program VESTA ditunjukkan pada

Gambar 2.11.
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Gambar 2.11. Struktur kristal tridymite yang dibuat kembali menggunakan
program VESTA (Momma and Izumi, 2014).

Pada Gambar 2.11. Si ditunjukkan dengan warna biru dan O ditunjukkan
dengan warna merah dimana memiliki space group C ¢ dengan nomor space group
yaitu 9. Struktur kristal tridymite memiliki sistem kristal monoclinic dengan jari-
jari ionik Sidan O secara berturut-turut yaitu 1,78 A dan 0,98 A. Tridymite memiliki
parameter kisi a = 18,524 A, b = 5,003 A, dan ¢ = 23,810 A dengan nilai sudut

a =90,00° B =105,82° dan y = 90,00° (Dollase and Baur, 1976).

2.4.3. Aplikasi Silika (SiO2)

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, silika dapat dimanfaatkan
untuk pembuatan keramik (Adam et al., 2008; Kurama and Kurama, 2008), zeolit
sintesis, katalis, berbagai jenis komposit organik dan anorganik (Suka et al., 2008;
Kordatos et al., 2008), serta bahan penunjang industri (Prastikharisma et al., 2010).
Selain dalam produk olahan, silika juga telah dimanfaatkan secara langsung untuk
pemurnian minyak sayur, sebagai aditif dalam produk farmasi dan deterjen, sebagai
fase diam dalam kolom kromatografi, bahan pengisi (filler) polimer, dan sebagai
adsorben (Sriyanti et al., 2005; Jang et al., 2009). Silika digunakan sebagai

adsorben dan material pendukung katalis karena memiliki kestabilan tinggi
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terhadap pengaruh mekanik, temperatur, dan kondisi keasaman. Selain itu silika
juga merupakan material pembawa yang menjanjikan dan cocok untuk

pengembangan bahan antibakteri yang baik (Sisman et al., 2011).

2.4.4. Silika Sekam Padi

Sekam padi merupakan limbah yang hanya dimanfaatkan sebagai bahan
bakar untuk memasak atau dibuang begitu saja (Putro dan Prasetyo, 2007). Sekam
padi merupakan bahan baku terbesar penghasil silika (Kalapathy et al., 2002). Abu
sekam padi adalah salah satu bahan baku yang mengandung banyak silika yaitu
90-98 % (Bakar et al., 2010; Real et al., 1996). Silika dalam bentuk amorf
didapatkan saat sekam padi dibakar pada suhu yang stabil di bawah 700 °C (Real et
al., 1996). Kereaktifan silika dipengaruhi oleh temperatur pengabuan dimana
kereaktifan optimum diperoleh saat sekam padi di bakar pada temperatur 550-700
°C (Kalapathy et al., 2002). Perubahan bentuk silika amorf ke bentuk silika kristal
terjadi jika abu dibakar pada suhu di atas 850 °C (Real et al., 1996).

Silika kristal digunakan pada keramik (Prasad et al., 2001) dan industri
semen (Saha et al., 2001). Sedangkan silika amorf digunakan dalam pembuatan
bata tahan api (Prasad et al., 2001; Isaia et al., 2003), proses pemurnian air (Saha
et al., 2001; Foletto et al., 2009), proses vulkanisasi (Siriwandena et al., 2001), dan
sebagai serbuk insulasi pada pabrik baja (Mukunda et al., 2003).

Selain didukung dengan jumlah yang melimpah, silika sekam padi dapat
diperoleh dengan sangat mudah, yakni dengan ekstraksi alkali (Kalapathy et al.,
2002). Untuk menghasilkan silika amorf dengan kemurnian tinggi, sebelum

diberikan perlakuan panas terlebih dahulu dilakukan leaching sekam padi dengan
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asam dan alkali, seperti HCI, HNO3 H2SO4, H3PO4, CHCOOH, NaOH, KOH,
Ca(OH),, dan KMnO (Patel et al., 1987; Javed et al., 2010; Harsono, 2002). Dengan
prosedur ini, maka dapat diperoleh padatan silika dengan kemurnian sekitar 93 %
(Harsono, 2002).

Silika bentuk amorf yang dihasilkan dari sekam padi dengan metode sol gel
memiliki luas permukaan spesifik 245 m?/g, volume pori 0,78 cc/g, dan diameter
partikel antara 15-91 nm (Adam et al., 2011). Sementara itu, melakukan leaching
pada sekam padi sebelum disintesis dapat menghasilkan silika amorf sebesar
95,55 % dengan luas permukaan 409 m?/g dan volume pori 0,95 cm®/g dengan rata-
rata ukuran pori 10,89 nm (Ghorbani et al., 2015).

Silika yang dihasilkan dari sekam padi memiliki beberapa kelebihan
dibandingkan dengan silika mineral, dimana silika sekam padi memiliki butiran
halus yakni 20 pum, lebih reaktif, biaya yang relatif murah, dan ketersediaan bahan
baku yang melimpah, serta dapat diperbaharui. Dengan kelebihan tersebut,
menunjukkan bahwa silika sekam padi berpotensi cukup besar sebagai sumber
silika yang merupakan bahan material yang memiliki aplikasi yang cukup luas

penggunaannya (Sun and Gong, 2001).

2.5 Metode Sintesis Kalsium Silikat (CaSiO3)

Kalsium silikat terbentuk dari dua senyawa yaitu kalsium karbonat (CaCO3)
dan silikon oksida (SiO). Reaksi pembentukan kalsium silikat ini dapat dilihat pada

persamaan 1.

SiO2+ CaCO3 —— CaSiOz+ CO2....vvveeeeeeeeeeeeeeeen. 1)
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Kalsium silikat (CaSiOz) dapat disintesis dengan berbagai metode seperti
metode hidrotermal (Puntharod et al., 2013; Lin et al., 2006), metode sol gel (Wang
et al., 2008; Tangriboon et al., 2011), dan metode reaksi padatan (Shukur et al.,

2014; Obeid, 2014; Rashid et al., 2014).

2.5.1 Metode Hidrotermal

Metode hidrotermal adalah metode yang menggunakan temperatur rendah
dengan tekanan tinggi dan dapat menghasilkan kalsium silikat dengan kemurnian
tinggi berukuran nano (Lin et al., 2006). Beberapa bahan kalsium silikat dihasilkan
dari suspensi yang mengandung diatomit, kapur, dan air, kemudian disintesis secara
hidrotermal dengan proses pemanasan dan tekanan tinggi (Puntharod et al., 2013).
Metode hidrotermal diterapkan untuk mensintesis nanowires $-CaSiOz. Namun,
dalam metode ini sejumlah besar menggunakan pelarut organik yang berbahaya
bagi kesehatan dan lingkungan. Di sisi lain, metode ini tidak cocok untuk

mensintesis nanowires $-CaSiOs pada skala yang besar (Lin et al., 2006).

2.5.2 Metode Sol Gel

Metode sol gel merupakan metode untuk memproduksi material dengan
komposisi baru dengan kemurnian dan homogenitas yang tinggi, serta mengontrol
distribusi ukuran pori dalam skala nano meter, baik dalam bentuk bulk, fiber, tube,
lapis tipis, maupun partikel pada temperatur rendah. Metode sol gel memungkinkan
untuk memodifikasi material sehingga menghasilkan material baru dengan sifat-

sifat baru. Metode ini relatif mudah dilakukan, tidak memerlukan waktu yang lama,
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dan interaksi antara padatan dan bahan yang dimobilisasi relatif kuat (Brinker and
Scheree, 1990).

Kalsium silikat yang disintesis dengan metode sol gel akan menghasilkan
sampel yang lebih homogen, akan tetapi sampel tersebut memiliki tingkat
bioaktivitas yang lebih tinggi daripada kalsium silikat yang dibuat dengan metode
reaksi padatan (Lara et al., 2010). Metode sol gel ini menggunakan suhu yang
rendah (tidak melebihi 1200 °C), namun sangat mahal dan memiliki efisiensi yang
rendah jika dibandingkan dengan metode reaksi padatan atau solid state reaction

(Podporska et al., 2008).

2.5.3 Metode Reaksi Padatan (Solid State Reaction)

Metode reaksi padatan merupakan metode yang dilakukan dengan
mereaksikan padatan dengan padatan tertentu pada suhu tinggi. Metode ini
merupakan metode yang paling banyak digunakan untuk sintesis bahan anorganik
dengan mengikuti rute yang hampir universal, yakni melibatkan pemanasan
berbagai komponen pada temperatur tinggi selama periode yang relatif lama.
Reaksi ini melibatkan pemanasan campuran dua atau lebih padatan untuk
membentuk produk yang berupa padatan juga. Tidak seperti pada fasa cairan atau
gas, faktor pembatas dalam reaksi kimia padat biasanya adalah difusi (West, 1984).
Namun, proses reaksi metode ini panjang dan diperlukan kalsinasi pada suhu tinggi
(lebih dari 1200 °C) serta produk kalsium silikat yang dihasilkan cenderung

memiliki ukuran butir besar (Lin et al., 2007).



I11. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada November sampai dengan Februari 2018
di Laboratorium Fisika Material FMIPA Unila. Kalsinasi dan uji DTA/TGA
dilakukan di UPT Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi (LTSIT)
FMIPA Universitas Lampung. Uji XRD, SEM-EDX, dan FTIR dilakukan di

Laboratorium Sentral Mineral dan Material Maju Universitas Negeri Malang.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah oven untuk
mengeringkan bahan, panci untuk merebus cangkang, sikat untuk membersihkan
cangkang kerang, blender sebagai penghancur cangkang kerang, baskom untuk
mencuci cangkang kerang dengan larutan, ayakan untuk mengayak bubuk
cangkang kerang setelah digerus, mortar dan pestle untuk menggerus serbuk, ball
mill untuk menggiling bubuk cangkang kerang agar lebih halus, neraca digunakan
untuk menimbang bahan, spatula digunakan untuk mengambil bahan dasar saat
proses penimbangan, magnetic stirrer digunakan untuk mengaduk bahan saat

proses sol gel, gelas beaker digunakan untuk mereaksikan bahan, gelas ukur untuk
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mengukur volume larutan, kertas saring digunakan sebagai media penyaringan,
kertas lakmus untuk mengetahui pH sampel, dan furnace untuk melakukan sintering
atau kalsinasi. Sementara itu, alat-alat yang digunakan untuk karakterisasi sampel
adalah Differential Thermal Analysis — Thermogravimetric Analysis (EXSTAR SlI
7300) untuk mengetahui sifat termal sampel, X-Ray Diffraction (XPERT PRO)
digunakan untuk mengetahui struktur fasa sampel, Scanning Electron
Microscopy — Energy Dispersive X-ray (AMETEK) digunakan untuk mengetahui
mikrostruktur sampel, dan Fourier Transform Infra-Red (SHIMUDZU) untuk

mengetahui gugus fungsi sampel.

3.2.2 Bahan Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah cangkang kerang
darah (Anadara granosa) dari pantai Puri Gading Lampung Timur sebagai bahan
dasar CaCOs, CaCOs3 komersil, sekam padi sebagai bahan dasar silika, HCIl, KOH,

H>SO4, dan aquades.

3.3 Metode Penelitian

Penelitian ini terdiri dari empat tahap yaitu preparasi kalsium karbonat
(CaCOs3) dari cangkang kerang darah, ekstraksi silika dari sekam padi (SiO2),
sintesis kalsium silikat (CaSiOz), dan karakterisasi sampel.

3.3.1 Preparasi Kalsium Karbonat (CaCOs) dari Cangkang Kerang Darah
(Anadara granosa)

Kalsium karbonat (CaCOs3) dari cangkang kerang darah (Anadara granosa)

dipreparasi dengan tahapan sebagai berikut:
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1. Mengeluarkan bagian dalam cangkang.

2. Membersihkan cangkang dari kotoran yang ada menggunakan air bersih secara
berulang-ulang.

3. Merendam cangkang menggunakan air panas selama 5 jam.

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

5. Membuat larutan H2SO4 dengan komposisi 5 % : 95 % (5 % H.SO4 dan 95 %
aquades).

6. Membersihkan bagian 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. Menghaluskan cangkang dengan blender, kemudian mengayak menggunakan
ayakan.

10. Menggerus bubuk cangkang menggunakan mortar dan pestle selama 3 jam.

11. Menggiling bubuk cangkang kerang darah menggunakan alat ball mill selama
2 jam.

12. Serbuk kalsium karbonat dikalsinasi pada suhu 700 °C selama 3 jam.

3.3.2 Ekstraksi Silika (SiO2) dari Sekam Padi

Sebelum melakukan ekstraksi silika dari sekam padi, terlebih dahulu
dilakukan preparasi sekam padi dengan langkah-langkah sebagai berikut:
1. Membersihkan sekam padi menggunakan air dan merendam selama 1 jam.
2. Membuang sekam padi yang mengapung pada permukaan air dan mengambil

yang masih tenggelam.
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Merendam sekam padi menggunakan air panas selama 15 menit, hal ini
dimaksudkan untuk menghilangkan kotoran-kotoran (zat organik) yang larut
dalam air seperti tanah, pasir, debu, dan zat pengotor lain terlepas dari sekam
padi.

Meniriskan dan mengeringkan sekam padi menggunakan panas sinar matahari
selama kurang lebih dua hari agar kering secara merata.

Mengeringkan sekam padi menggunakan oven pada suhu 100 °C selama 2 jam

agar sekam benar-benar kering.

Setelah dipreparasi, selanjutnya sekam padi hasil preparasi diekstraksi

untuk mendapatkan silika. Silika dari sekam padi diekstraksi dengan metode sol gel

seperti yang telah dilakukan sebelumnya oleh Daifullah et al. (2002). Adapun

langkah-langkah ekstraksi silika dari sekam padi ini sebagai berikut:

1.

2.

Menimbang sekam yang telah dipreparasi sebanyak 50 gram.

Memasukkan ke dalam beaker glass.

Menambahkan larutan KOH 5 % sebanyak 500 ml.

Mendidihkan sekam yang telah direndam dalam larutan KOH 5 % hingga
100 °C selama kurang lebih 30 menit.

Mengaduk sekam yang dididihkan terus-menerus agar panasnya merata dan
busa tidak meluap.

Setelah uap panas hilang, melakukan penutupan dengan aluminium foil dan
mendiamkan selama kurang lebih 24 jam. Proses ini disebut aging (penuaan).
Memisahkan ampas sekam dari ekstrak sekam menggunakan corong bucher
untuk memperoleh sol silika (filtrat silika terlarut) yang mempunyai pH = 8

dan menyaring filtrat tersebut menggunakan kertas saring.
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8. Meneteskan larutan HCI 10 % ke dalam sol silika setetes demi setetes untuk
memperoleh gel silika dengan pH 7. Perubahan proses gel ini dilakukan
menggunakan magnetic stirrer agar larutannya homogen.

9. Mendiamkan gel yang terbentuk selama 24 jam agar terjadi proses aging
(penuaan). Sehingga gel berubah warna menjadi coklat kehitaman.

10. Menyaring gel menggunakan Kkertas saring.

11. Mencuci gel dengan air hangat dan pemutih hingga warna gel menjadi putih.

12. Mengeringkan silika gel dengan oven pada suhu 100 °C selama 8 jam hingga
diperoleh silika padatan.

13. Menggerus silika padatan menggunakan mortar dan pestle hingga selama 3 jam
menjadi serbuk halus dan berwarna putih.

14. Serbuk silika dikalsinasi pada suhu 700 °C.

3.3.3 Sintesis Kalsium Silikat (CaSiOs) dengan Metode Reaksi Padatan

Sintesis kalsium silikat dilakukan dengan metode reaksi padatan (solid state

reaction) dengan langkah-langkah sebagai berikut:

1. Mencampur kedua bahan dengan perbandingan massa CaCOs dan SiO- adalah
1:1.

2. Membuat larutan etanol 150 ml.

3. Melarutkan kedua bahan dengan larutan etanol menggunakan magnetic stirrer
selama 5 jam.

4. Menguapkan etanol dan mengeringkan sampel menggunakan oven selama 24
jam pada suhu 100 °C.

5. Menggerus sampel dengan mortar dan pestle selama 3 jam.
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6. Melakukan uji karakteristik DTA-TGA pada sampel.

7. Membuat pelet dari sampel tersebut dengan cara dipress menggunakan
pressing hidrolic dengan tekanan 100 g/cm?.

8. Mengkalsinasi sampel yang sudah berbentuk pelet dengan suhu 1000 °C
dengan laju temperatur 5 °C/menit selama 6 jam 50 menit.

9. Membiarkan sampel dingin di dalam furnace. Kemudian mengeluarkan sampel
yang telah dingin.

10. Mengkarakterisasi sampel dengan XRD, SEM-EDX dan FTIR.

3.3.4 Karakterisasi Kalsium Silikat

Karakterisasi sampel dilakukan menggunakan empat alat yaitu Differential
Thermal Analysis - Thermogravimetric Analysis (DTA-TGA), X-Ray Diffraction
(XRD), Scanning Electron Microscopy — Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX),

dan Fourier Transform Infra-Red (FTIR).

3.3.4.1. Karakterisasi DTA-TGA

Karakterisasi menggunakan DTA-TGA (Differential Thermal Analysis -
Thermogravimetric Analysis) dilakukan untuk menganalisis sifat termal dan

stabilitas bahan. Langkah-langkah yang dilakukan dalam proses DTA-TGA adalah:

1. Menyiapkan cawan platina kosong untuk digunakan sebagai wadah sampel.
2. Memasukkan serbuk sampel kalsium silikat ke dalam cawan platina.
3. Meletakkan kedua cawan platina pada posisi vertikal di sampel holder dengan

memutar posisi furnace ke arah sampel holder yang dilanjutkan dengan
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mengatur setting temperatur yaitu Tstart = 30 °C, Tpengukuran = 1000 °C heating
read (kenaikan suhu = 5 °C/menit).

4. Menekan tombol power furnace pada posisi “ON”. Pemanasan akan bekerja
sesuai dengan program yang telah diatur, saat inilah grafik pada monitor
komputer akan terlihat dan diamati sampai temperatur Tpengukuran tercapai.
Apabila Tpengukuran telah tercapai maka power furnace dapat dimatikan dengan

menekan tombol “OFF”. Selanjutnya melakukan print hasil pengukuran.

3.3.4.2. Karakterisasi XRD

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.

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 A.
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Melihat hasil difraksi pada komputer dan intensitas difraksi pada sudut 264
tertentu dapat dicetak oleh mesin printer.

Mengambil sampel setelah pengukuran selesai. Data yang terekam berupa
sudut difraksi (2 ), besarnya intensitas (1), dan waktu pencatatan per langkah
().

Membandingkan data yang diperoleh dengan data standard (data base

PDF = Power Diffraction File data base) menggunakan search match analysis.

3.3.4.3. Karakterisasi SEM-EDX

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.

Menembakkan elektron. Kemudian elektron akan melewati berbagai lensa
yang ada menuju ke satu titik di sampel.

Sinar elektron tersebut akan dipantulkan ke detektor lalu ke amplifier untuk
memperkuat sinyal sebelum masuk ke komputer untuk menampilkan gambar

atau image yang diinginkan.
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3.3.4.4. Karakterisasi FTIR

Uji FTIR ini dilakukan untuk menganalisis gugus fungsi CaCO3 yang

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

ini sebagai berikut:

1.

10.

11.

12.

13.

Menghaluskan kristal KBr murni dalam mortar dan pestle kemudian
mengayak KBr tersebut.

Menimbang KBr halus yang sudah diayak seberat + 0,1 gram, kemudian
menimbang sampel padat (bebas air) dengan massa + 1 % dari berat KBr.
Mencampur KBr dan sampel kedalam mortar dan pestle aduk sampai
tercampur merata.

Menyiapkan cetakan pellet.

Mencuci bagian sampel, base dan tablet frame dengan kloroform.
Memasukkan sampel KBr yang telah dicampur dengan set cetakan pellet.
Menghubungkan dengan pompa vakum untuk meminimalkan kadar air.
Meletakkan cetakan pada pompa hidrolik kemudian diberi tekanan + 8 gauge.
Menghidupkan pompa vakum selama 1 menit.

Mematikan pompa vakum dan menurunkan tekanan dalam cetakan dengan
cara membuka keran udara.

Melepaskan pellet KBr yang sudah terbentuk dan menempatkan pellet KBr
pada tablet holder.

Menghidupkan alat dengan mengalirkan sumber arus listrik, alat
interferometer dan komputer.

Klik “shortcut 8400” pada layar komputer yang menandakan program

interferometer.
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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.

3.4 Diagram Alir Penelitian

Secara garis besar, langkah kerja penelitian ini terbagi menjadi tiga bagian
yaitu preparasi kalsium karbonat (CaCOs3) dari cangkang kerang darah (Anadara
granosa), ekstraksi silika (SiO2) dari sekam padi dan sintesis kalsium silikat
(CaSi0a).

3.4.1. Preparasi Kalsium Karbonat (CaCOs) dari Cangkang Kerang Darah
(Anadara granosa)

Preparasi kalsium karbonat (CaCO3) dari cangkang kerang darah (Anadara
granosa) dimulai dengan membersihkan cangkang kerang darah hingga didapat
serbuk CaCOgz. Diagram alir preparasi kalsium karbonat dari cangkang kerang

darah dapat dilihat pada Gambar 3.1.
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Cangkang kerang darah

Dibersihkan dan dicuci menggunakan air biasa

Direndam menggunakan air panas selama 5 jam

Oven pada suhu 100°C selama 3 jam

Direndam pada larutan H,SO,

Dibersihkan, dicuci, dan dioven selama 3 jam pada suhu 250 °C

Digerus selama 3 jam

Ball milling selama 2 jam

Dikalsinasi selama 3 jam pada suhu 700 °C

Serbuk CaCOj; cangkang kerang darah

Gambar 3.1. Diagram alir preparasi CaCOs dari cangkang kerang darah.

3.4.2. Ekstraksi Silika (SiO2) dari Sekam Padi

Ekstraksi silika sekam padi yang dimulai dengan preparasi sekam padi
hingga dihasilkan serbuk silika menggunakan metode sol gel. Diagram alir

ekstraksi silika sekam padi dapat dilihat pada Gambar 3.2.
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Sekam padi

Dibersihkan, dicuci, dan dikeringkan
di bawah sinar matahari

Direndam menggunakan air panas selama 1 jam

Oven pada suhu 100°C selama 2 jam

Direndam pada larutan KOH 5 %

Diekstraksi hingga terbentuk sol (pH = 8)

Ditetesi larutan HC1 10 % hingga terbentuk gel (pH = 7) dan
dicuci dengan pemutih

Dioven selama 8 jam pada suhu 100 °C

Digerus selama 3 jam

Dikalsinasi selama 3 jam pada suhu 700 °C

Serbuk silika padatan

Gambar 3.2. Diagram alir ekstraksi SiO2 sekam padi.

3.4.3. Sintesis Kalsium Silikat (CaSiOs) dengan Metode Reaksi Padatan

Sintesis kalsium silikat dengan metode reaksi padatan yang dimulai dengan
mencampur kedua bahan dengan perbandingan massa 1:1 hingga didapatkan

sampel kalsium silikat dalam bentuk pellet yang selanjutnya dilakukan kalsinasi
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dan karakterisasi. Diagram alir sintesis kalsium silikat dapat dilihat pada Gambar

3.3.

Serbuk silika padatan ‘ Serbuk CaCO; cangkang kerang darah / komersil

Dicampur dengan perbandingan 1:1 [«

!

Diaduk selama 5 jam menggunakan magnetic stirrer

|

Dioven selama 24 jam pada suhu 100 °C

l

Digerus selama 3 jam

l

Dibuat pellet sebanyak 1 gram

|

Karakterisasi |
DTA-TGA

Karakterisasi
Dikalsinasi selama 6 jam 50 menit pada suhu 1000 °C » XRD dan
l SEM-EDX

Digerus selama 1 jam

l

Karakterisasi FTIR

Gambar 3.3. Diagram alir sintesis kalsium silikat (CaSiO3).



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh

kesimpulan sebagai berikut:

1. Kalsium silikat berhasil disintesis menggunakan bahan dasar kalsium
karbonat dari cangkang kerang darah dan CaCOz komersil sebagai
kontrol, serta silika dari sekam padi pada suhu kalsinasi 1000 °C dengan
metode reaksi padatan sebanyak 19,74 gram.

2. Hasil analisis DTA-TGA menunjukkan bahwa kalsium silikat cangkang
kerang darah mengalami penyusutan massa pada suhu 717 °C sebesar
27,52 %. Sedangkan Kkalsium silikat CaCO3z komersil mengalami
penyusutan massa pada suhu 736 °C sebesar 28, 03 %. Penyusutan terjadi
karena adanya proses dekomposisi CaCO3 menjadi CaO.

3. Hasil analisis XRD pada kalsium silikat bahan dasar cangkang kerang
darah dan CaCOsz komersil yang dikalsinasi pada suhu 1000 °C
menunjukkan bahwa terbentuk fasa 3-CaSiOs dan a-CaSiOs, dimana fasa
[-CaSiO3z merupakan fasa mayor.

4. Hasil analisis SEM menunjukkan bahwa mikrostruktur kalsium silikat
bahan dasar cangkang kerang darah dan CaCOs3 komersil yang dikalsinasi

pada suhu 1000 °C berbentuk spheroid (bulat) dan permukaan mulai
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menggumpal (beragglomerasi). Kalsium silikat cangkang kerang darah
memiliki ukuran rata-rata partikel sebesar 0,287 um. Sedangkan kalsium
silikat CaCOs komersil memiliki ukuran rata-rata partikel sebesar
0,297 um.

5. Hasil analisis EDX menunjukkan kandungan unsur kalsium silikat yang
dikalsinasi pada suhu 1000 °C adalah unsur Ca, Si, O, C, dan K.

6. Hasil analisis FTIR menunjukkan bahwa gugus fungsi yang terbentuk
pada kalsium silikat yang dikalsinasi pada suhu 1000 °C adalah Si-O,
Si-O-Si, Si-O-Ca, 0-Si-O, COs%, dan O-H. Gugus fungsi Si-O-Ca

merupakan pembentuk kalsium silikat.

5.2. Saran

Pada penelitian selanjutnya dapat dilakukan pengkajian lebih detail tentang
sifat termal, fasa yang terbentuk, mikrostruktur, dan gugus fungsi supaya hasil yang
diperoleh dapat memberikan informasi lebih detail tentang kalsium silikat berbahan

dasar cangkang kerang darah.
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