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ABSTRACT

PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF CILICATE CALCIUM
WITH BLOOD COCKLE SHELLS AS RAW MATERIALS ON THE

TEMPERATURE 1100 oC CALCINATION

By

NetaOktavia

Calcium silicate can be synthesized using conventional method that is solid state
reaction method by using rice husk as source of silica and blood cockle shell as
source of CaCO3 and by using commercial CaCO3 as raw materials then calcined at
1100 oC. The DTA/TGA results show there are decomposition phase of CaCO3 and
exothermic peaks that remarked crystallization process to the samples, it is
considerably noticed on the X-Ray Diffraction there was a  transformation from β-
CaSiO3 to α-CaSiO3 phase and emergence of  CaSiO3 phase as minor phase. The
FTIR spectrum of both samples show that there was a characteristic peaks of the
functional group present in the calcium silicate that is Si-O-Ca peak. Afterward, SEM
morphology shows particle of acicular shaped and that size particle of blood cockle
shells calcium silicate is smaller that is 0.29 μm compared with CaCO3 calcium
silicate  size is 0.33 μm.

Keywords: Blood cockle shells, calcium silicate, β-CaSiO3, α-CaSiO3, calcination.
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ABSTRAK

PREPARASI DAN KARAKTERISASI KALSIUM SILIKAT BERBAHAN
DASAR CANGKANG KERANG DARAH PADA SUHU

KALSINASI 1100 oC

Oleh

Neta Oktavia

Kalsium silikat dapat di sintesis dengan menggunakan metode konvensional yaitu
metode reaksi padatan dengan menggunakan bahan dasar sekam padi sebagai
sumber silika dan cangkang kerang darah sebagai sumber CaCO3 serta dengan
menggunakan CaCO3 komersil yang kemudian di kalsinasi pada suhu 1100 oC.
Hasil DTA/TGA memperlihatkan adanya dekomposisi fasa CaCO3 dan masih
adanya puncak-puncak eksotermik yang menandai adanya proses kristalisasi pada
sampel, hal ini dapat dilihat pula pada pola XRD bahwa adanya trnasformasi dari
fasa β-CaSiO3 menjadi α-CaSiO3 serta mulai munculnya fasa CaSiO3 sebagai fasa
minor. Spektrum FTIR pada kedua sampel memperlihatkan bahwa terdapat
puncak karakteristik dari gugus fungsi kalsium silikat yaitu adanya puncak Si-O-
Ca. Selain itu, morfologi SEM memperlihatkan partikel berbentuk acicular
dengan ukuran partikel kalsium silikat cangkang kerang darah lebih kecil yaitu
0,29 µm dibandingkan dengan kalsium silikat CaCO3 yaitu 0,33 µm.

Kata kunci: Cangkang kerang darah, kalsium silikat, β-CaSiO3, α-CaSiO3,
kalsinasi.
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Industri pembuatan keramik, gelas, semen, cat, kertas, dan plastik

memanfaatkan bahan biokeramik kalsium silikat (CaSiO3) sebagai bahan bakunya

(Vichaphund et al., 2014; Rashid et al., 2014; Lee et al., 2005), karena kalsium

silikat (CaSiO3) ini memiliki kombinasi sifat seperti stabilitas termal, ekspansi

termal rendah, dan konduktivitas termal yang rendah (Chakradhar et al., 2006;

Harabi and Chehlatt, 2013). Selain itu, kalsium silikat (CaSiO3) juga

dimanfaatkan dalam bidang medis karena kalsium silikat (CaSiO3) memiliki

bioaktivitas dan biokompatibilitas yang baik (Lin et al., 2005; Chehlatt et al.,

2015) sehingga dapat diaplikasikan sebagai bahan implan yang biasanya

digunakan dalam subsitusi tulang (Jagadale et al., 2013) karena porositasnya

mirip dengan tulang (Meiszterics and Sinko, 2011).

Kalsium silikat atau biasa dikenal dengan wollastonite memilki formula

kimia CaSiO3 yang merupakan hasil reaksi dari kalsium oksida (CaO) dan silika

(SiO2). Kalsium silikat (CaSiO3) merupakan senyawa kimia yang berwarna putih

kekuningan dan memiliki kandungan kalsium (Ca), silikon (Si), dan oksigen (O2)
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(Phuttawong et al., 2015). Kalsium silikat (CaSiO3) ini memiliki komposisi

teoritis yaitu kalsium oksida (CaO) sebesar 48,3 % dan silika (SiO2) 51,7 %

(Yazdani et al., 2010). Kalsium silikat (CaSiO3) dapat disintesis menggunakan

bahan baku komersil dan non komersil, bahan baku non komersil yang biasa

digunakan merupakan bahan yang mudah ditemui seperti silika (SiO2) dari sekam

padi dan pembuatan kalsium oksida (CaO) yang diperoleh dari hasil pemanasan

kalsium karbonat (CaCO3) yang terkandung dalam cangkang kerang darah

(Anadara granosa) (Islam et al., 2011; Anggraini, 2016; Mohamed et al., 2012).

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Phuttawong et al. tahun 2015

bahwa abu sekam padi memiliki kandungan silika (SiO2) sebesar 91,50 %, dan

penelitian mengenai cangkang kerang darah (Anadara granosa) telah dilakukan

oleh Mohamed et al. pada tahun 2012 bahwa kandungan kalsium karbonat

(CaCO3) yang terkandung dalam cangkang kerang darah (Anadara granosa)

adalah sebesar 98,99 %.

Dalam mensintesis kalsium silikat (CaSiO3) ini ada berbagai macam metode

yang dapat digunakan seperti metode sol-gel (Wang et al., 2008; Luyt et al.,

2009), metode hidrotermal (Puntharod et al., 2013; Yazdani et al., 2010), dan

solid state reaction (Shukur et al, 2014; Obeid, 2014). Namun, salah satu metode

konvensional yang digunakan dalam pembuatan kalsium silikat (CaSiO3) adalah

solid state reaction (reaksi padatan), karena solid state reaction ini memiliki

kelebihan dibandingkan dengan metode lainnya yaitu tidak beracun, ramah

lingkungan, bebas sampah sintetik, dan murah dalam biaya pembuatannya

(Phuttawong et al., 2015).
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Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan sebelumnya bahwa telah

terjadi transisi fase β-CaSiO3 dan α-CaSiO3 pada kalsium silikat (CaSiO3), dari

penelitian yang telah dilakukan oleh Nizami pada tahun 2003 yaitu mensintesis

kalsium silikat (CaSiO3) dengan menggunakan silika (SiO2) dari sekam padi dan

kalsium oksida (CaO) dari batu kapur dengan menggunakan metode solid state

reaction, terlihat bahwa fase β-CaSiO3 terbentuk pada suhu 1200 oC dan fase α-

CaSiO3 terbentuk pada suhu 1300 oC. Sedangkan, penelitian yang serupa juga

telah dilakukan oleh Shukur et al. pada tahun 2014, dengan menggunakan metode

yang sama Shukur et al. mensintesis kalsium silikat (CaSiO3) dari pasir silika

(99,56 wt%) dan kalsium oksida (CaO) dari batu kapur dengan penambahan

sedikit boron trioksida (B2O3). Namun, pada penelitian ini fase β-CaSiO3

terbentuk pada suhu 1050 oC dan berubah menjadi  fase α-CaSiO3 pada suhu 1150

oC. Kemudian, penelitian lain mengenai kalisum silikat (CaSiO3) dilakukan pula

oleh Phuttawong et al. pada tahun 2015 dengan menggunakan metode solid state

reaction mensintesis silika (SiO2) dari abu sekam padi dan kalsium oksida (CaO)

dari cangkang siput (Pomacea canaliculata) dengan menggunakan waktu

penggilingan selama 5-8 jam terlihat bahwa pada waktu penggilingan 7 jam yang

dikalsinasi pada suhu 1000 oC selama 2 jam maka terbentuklah kalsium silikat

(CaSiO3). Oleh sebab itu, penelitian ini menarik untuk dilakukan karena adanya

variasi suhu dalam pembentukan kalsium silikat (CaSiO3).

Berdasarkan uraian di atas maka mendorong penulis untuk melakukan

penelitian mengenai preparasi dan karakterisasi kalsium silikat berbahan dasar

cangkang kerang darah pada suhu kalsinasi 1100 oC. Dengan melakukan analisis

karakterisasi menggunakan Thermal Analysis (DTA/TG) untuk mengetahui
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analisis termal, X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur kristal,

Scanning Electron Microscop-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) untuk

mengetahui mikrostruktur dan Fourier Transform Infra-Red (FTIR) untuk

mengetahui gugus fungsional.

1.2 Rumusan Masalah

Adapun rumusan masalah pada penelitian ini adalah sebagai berikut:

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

sekam padi dan kalsium karbonat dari cangkang kerang darah serta kalsium

silikat CaCO3 komersil sebagai kontrol menggunakan metode reaksi padatan?

2. Bagaimana sifat termal kalsium silikat berbahan dasar silika sekam padi dan

cangkang kerang darah serta kalsium silikat CaCO3 komersil sebagai kontrol

menggunakan metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1100 oC?

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

sekam padi dan cangkang kerang darah serta kalsium silikat CaCO3 komersil

sebagai kontrol menggunakan metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi

1100 oC?

4. Bagaimana karakteristik morfologi kalsium silikat berbahan dasar silika

sekam padi dan cangkang kerang darah serta kalsium silikat CaCO3 komersil

sebagai kontrol menggunakan metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi

1100 oC?

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

silika sekam padi dan cangkang kerang darah serta kalsium silikat CaCO3
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komersil sebagai kontrol menggunakan metode reaksi padatan pada suhu

kalsinasi 1100 oC?

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 serta CaCO3 komersil sebagai

kontrol menggunakan metode reaksi padatan.

2. Mengetahui sifat termal kalsium silikat berbahan dasar silika sekam padi dan

cangkang kerang darah serta CaCO3 komersil sebagai kontrol menggunakan

metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1100 oC.

3. Mengetahui fasa yang terbentuk pada kalsium silikat berbahan dasar silika

sekam padi dan cangkang kerang darah dan CaCO3 komersil sebagai kontrol

menggunakan metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1100 oC.

4. Mengetahui karakteristik morfologi kalsium silikat berbahan dasar silika

sekam padi dan cangkang kerang darah dan CaCO3 komersil sebagai kontrol

menggunakan metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1100 oC.

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

silika sekam padi dan cangkang kerang darah dan CaCO3 komersil sebagai

kontrol menggunakan metode reaksi padatan pada suhu kalsinasi 1100 oC.

1.4 Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:
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1. Sintesis kalsium silikat dilakukan dengan metode reaksi padatan (solid state

reaction) pada suhu kalsinasi 1100 oC.

2. Bahan yang digunakan adalah silika (SiO2) dari sekam padi dan kalsium

karbonat (CaCO3) dari cangkang kerang darah serta CaCO3 komersil sebagai

kontrol.

3. Karakterisasi sampel dilakukan dengan menggunakan Differential Thermal

Analyzer–Thermogravimetric Analysis (DTA-TGA), X-Ray Difractometer

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

EDX) dan Fourier Transform Infra Red (FTIR).

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat dilakukannya penelitian ini adalah:

1. Dapat mensintesis dan mengetahui mikrostruktur, struktur kristal, gugus fungsi

dan sifat termal pembuatan biokeramik kalsium silikat menggunakan bahan

dasar dari cangkang kerang darah  dan sekam padi.

2. Menjadi bahan acuan bagi penelitian berikutnya yang ingin meneruskan

mengenai pembuatan bahan dasar kalsium silikat dari bahan baku cangkang

kerang darah  dan sekam padi dengan perlakuan yang berbeda.

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

dasar untuk pembuatan kalsium silikat.
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II. TINJAUAN PUSTAKA

Teori yang dibahas dalam tinjauan pustaka ini terdiri dari beberapa konsep

dasar  menjelaskan tentang beberapa teori yang mendukung topik penelitian.

Pembahasan dimulai dengan penjelasan mengenai biokeramik, kalsium silikat

(CaSiO3), struktur kristal kalsium silikat (CaSiO3), silika (SiO2), kerang darah

(Anadara granosa), penelitian terkait cangkang kerang darah (Anadara granosa),

kalsium karbonat (CaCO3) dan metode sintesis kalsium silikat (CaSiO3).

2.1 Biokeramik

Biokeramik adalah keramik yang digunakan dalam bidang medis untuk

kesehatan tubuh dan gigi pada manusia. Biokeramik merupakan komponen yang

banyak digunakan dalam bidang medis karena memiliki karakteristik yaitu

kekuatan mekanik (kekerasan) sebesar 230-260 Hv, porositas serupa dengan

tulang yaitu 15-25 m2/g, dan kelarutan dalam air dan SBF (simulated body fluid)

yang rendah berkisar 1-3 % (Meiszterics and Sinko, 2011). Biokeramik memiliki

kelebihan yaitu memiliki sifat biokompatibilitas yang baik terhadap sel-sel tubuh

dibandingkan dengan biomaterial polimer atau logam (Malhotra et al., 2014).

Salah satu bahan biokeramik yang telah terbukti sangat potensial untuk menjadi

aplikasi biomedis adalah kalsium silikat (CaSiO3) karena sifat osteogenik yang
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dimilikinya (Chen et al., 2015) yang biasa digunakan sebagai bahan pensubtitusi

tulang dan gigi (Jagadale et al., 2013). Oleh karena itu, kalsium silikat (CaSiO3)

sangat dibutuhkan sebagai implan biokeramik karena memiliki kepadatan dan

kekuatan yang cocok untuk meniru tulang (Billotte, 2000).

2.2 Kalsium Silikat (CaSiO3)

Kalsium silikat (CaSiO3) sering disebut juga dengan wollastonite, kalsium

silikat (CaSiO3) dihasilkan dari mineral alami atau secara buatan. Kalsium silikat

(CaSiO3) ini dapat disintesis dari kalsium karbonat (CaCO3) dan silikon oksida

(SiO2) dengan komposisi 48,3 % kalsium karbonat (CaCO3) dan 51,7 % silika

(SiO2) (Yazdani et al., 2010). Kalsium silikat (CaSiO3) memiliki kandungan

kalsium (Ca), silikon (Si), dan oksigen (O2) (Phuttawong et al., 2015). Reaksi

pembentukan kalsium silikat (CaSiO3) dapat dilihat pada reaksi di bawah ini.

CaCO3 + SiO2  CaSiO3 + CO2 (1)

Kalsium silikat (CaSiO3) memiliki karakteristik yaitu sifat mekanik seperti

susut massa yang kecil yaitu 1,1 %, (Harabi and Chehlatt, 2013), modulus young

sebesar 117 GPa, kuat tekan sebesar 1080 MPa dan kekuatan lentur sebesar 215

MPa (Kokubo, 1991), serta memiliki sifat fisik seperti ukuran partikel rata-rata

29-50 nm (Chakradhar et al., 2006), memiliki nilai densitas pada rentang 1,98

gr/cm3 (Shukur et al., 2014) hingga 3,1 gr/cm3 (Noor et al., 2015) dan titik leleh

pada suhu 1544 oC (Essene, 1974). Selain itu kalsium silikat (CaSiO3) juga

memiliki kombinasi sifat seperti stabilitas termal, dan ekspansi termal rendah
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(Chakradhar et al., 2006), sehingga berguna dalam bidang otomotif, peralatan

rumah dan konstruksi (Luyt et al., 2009). Biokeramik kalsium silikat (CaSiO3)

juga digunakan sebagai biomaterial dalam industri medis untuk tulang buatan dan

akar gigi karena karena kalsium silikat (CaSiO3) memiliki sifat bioaktivitas dan

biokompatibilitas yang baik (Wang et al., 2008; Jagadale et al., 2013). Kalsium

silikat (CaSiO3) juga dikenal sebagai bahan regenerasi tulang karena memiliki

kemampuan berikatan dengan tulang yang baik (Sun et al., 2013), selain itu

potensial sebagai akar gigi (Saadaldin and Rizkalla, 2014) dan regenerasi sel

(Zhong et al., 2011).

2.3 Struktur Kristal Kalsium Silikat (CaSiO3)

Kalsium silikat (CaSiO3) memiliki struktur polimorf yang terdiri atas

pseudowollastonite (α-CaSiO3) dan parawollastonite (β-CaSiO3), kalsium silikat

(CaSiO3) akan berubah menjadi parawollastonite (β-CaSiO3) ketika dipanaskan

pada rentang suhu 800 oC hingga suhu 1150 oC dan kalsium silikat (CaSiO3) dapat

berubah bentuk menjadi pseudowollastonite (α-CaSiO3) di suhu 1125 oC yang

kemudian melebur pada suhu 1544 oC (Ismail et al., 2016). Struktur kristal dari

kalsium silikat (CaSiO3), pseudowollastonite (α-CaSiO3) dan parawollastonite (β-

CaSiO3) dapat dilihat pada Gambar 1.
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Gambar 1. Struktur kristal kalsium silikat (CaSiO3) di gambar kembali dengan
program VESTA (Momma and Izumi, 2011).

Gambar 1 menunjukkan struktur kristal dari kalsium silikat atau yang dikenal

dengan rumus kimia CaSiO3. Terdiri atas atom Ca (kalsium) yang ditandai dengan

warna biru, atom Si (silikon) ditandai dengan warna kuning, dan atom O (oksigen)

yang ditandai dengan warna merah. Kalsium silikat (CaSiO3) memiliki sistem

kristal triclinic dimana memiliki space group P-1 dengan nomor space group

yaitu 2, dengan memiliki jari-jari atom Ca, Si, dan O berturut-turut yaitu 1,97 Å,

1,18 Å, dan 0,74 Å, dan memiliki parameter kisi a = 6,695 Å, b = 9,257 Å, c =

6,666 Å serta nilai sudut α = 86,5 o β = 76,133 o dan γ = 70,383 o (Trojer, 1969).
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Gambar 2. Struktur kristal parawollastonite (β-CaSiO3) di gambar kembali
dengan program VESTA (Momma and Izumi, 2011).

Gambar 2 menunjukkan struktur kristal parawollastonite (β-CaSiO3). Terdiri

atas atom Ca (kalsium) yang ditandai dengan warna biru, atom Si (silikon)

ditandai dengan warna kuning, dan atom O (oksigen) yang ditandai dengan warna

merah. Parawollastonite (β-CaSiO3) memiliki sistem kristal monoclinic dimana

memiliki space group P 21/a dengan nomor space group yaitu 14, dengan

memiliki jari-jari atom Ca, Si, dan O berturut-turut yaitu 1,97 Å, 1,18 Å, dan 0,74

Å,  dan memiliki parameter kisi a = 15,426 Å, b = 7,320 Å, c = 7,066 Å serta nilai

sudut α = 90 o, β = 95,404 o dan γ = 90 o (Trojer, 1969).
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Gambar 3. Struktur kristal pseudowollastonite (α-CaSiO3) di gambar kembali
dengan program VESTA (Momma and Izumi, 2011).

Gambar 3 menunjukkan struktur kristal pseudowollastonite (α-CaSiO3).

Terdiri atas atom Ca (kalsium) yang ditandai dengan warna biru, atom Si (silikon)

ditandai dengan warna kuning dan atom O (oksigen) yang ditandai dengan warna

merah. Pseudowollastonite (α-CaSiO3) memiliki sistem kristal monoclinic dimana

memiliki space group C 2/c dengan nomor space group yaitu 15, dengan

memiliki jari-jari atom Ca, Si, dan O berturut-turut yaitu 1,97 Å, 1,18 Å, dan 0,74

Å,  dan memiliki parameter kisi a = 6,8394 Å, b = 11,8704 Å, c = 19,6313 Å serta

nilai sudut α = 90 o, β = 90,667 o dan γ = 90 o (Yang, 1999).

2.4 Silika (SiO2)

Senyawa kimia silikon dioksida yang dikenal dengan nama silika memiliki

rumus kimia SiO2. Silika (SiO2) merupakan jenis logam oksida golongan IV yang

memiliki ketahanan abrasi yang baik, isolator listrik dan stabilitas termal yang

tinggi, silika (SiO2) memiliki ikatan koordinasi tetrahedral dengan satu atom
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silikon (Si) di tengah dan empat atom oksigen (O) disekelilingnya (Sisman et al.,

2011), dapat dilihat seperti Gambar 4.

Gambar 4. Struktur kristal silika (SiO2) di gambar kembali dengan program
VESTA (Momma and Izumi, 2011).

Gambar 4 menunjukan struktur kristal silika (SiO2). Atom silikon (Si)

ditunjukan dengan atom berwarna biru dan atom oksigen (O) berwarna merah.

Silika (SiO2) memiliki sistem kristal orthorhombic, dimana memiliki space group

P n a 21 dengan nomor space group yaitu 33 dan jari-jari atom Si dan O berturut-

turut yaitu 1,18 Å dan 0,74 Å, kemudian parameter kisi a = 5,0482 Å, b = 6,6568

Å, dan c = 4,9371 Å dan nilai sudut α = 90 o, β = 90 o, dan γ = 90 o (Boisen et al.,

1994).
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Tabel 1. Karakteristik silika (SiO2).

Karakteristik Nilai Referensi

Densitas (g/cm3) 2,2-2,65 Ghorbani et al., 2015

Titik lebur (oC) 1600-1725 Ghorbani et al., 2015

Konduktivitas thermal (W/cm.K) 0,013-0,014 Ghorbani et al., 2015

Konstanta dielektrik 50 Todkar et al., 2016

Resistivitas (Ω/cm) (30oC) 1012 Todkar et al., 2016

Konduktivitas listrik (200 K) (S/cm) 8,66 x 10-7 Todkar et al., 2016

Resistivitas (Om) >10 Carmona et al., 2013

Titik didih (°C) 2230 Carmona et al., 2013

Secara teoritis, unsur silika mempunyai sifat menambah kekuatan lentur

bahan baku keramik dan kekuatan produk keramik (Astuti dkk, 2012). Oleh sebab

itu, silika (SiO2) secara luas digunakan dalam bahan industri keramik, dan

polimer, karena diameter partikel serbuk silika sangat baik digunakan dalam

bidang teknologi seperti tixotropic agents, analisis termal, dan masih banyak lagi

(Liou, 2004). Silika (SiO2) yang terakumulasi di dalam tumbuhan memiliki

bentuk amorf, berbeda dengan silika yang berasal dari batuan memiliki struktur

kristalin (Sapei et al., 2008).

2.4.1 Struktur Kristal Polimorf Silika (SiO2)

Silika (SiO2) mempunyai tiga bentuk kristal polimorf yaitu quartz,

cristobalite, dan tridymite yang memiliki stabilitas dan kerapatan yang berbeda

(Brindley and Brown, 1980). Struktur kristal quartz dapat dilihat seperti pada

Gambar 5.
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Gambar 5. Struktur kristal quartz di gambar kembali dengan program VESTA
(Momma and Izumi, 2011).

Gambar 5 menunjukan struktur kristal dari silika (SiO2) dengan bentuk

kristal quartz. Terdiri atas atom silikon (Si) dan oksigen (O), struktur kristal

quartz memiliki sistem kristal trigonal, memiliki nomor space group yaitu 154

dan jari-jari atom Si dan O masing-masing yaitu 1,18 Å dan 0,74 Å dengan

parameter kisi a = 4,8362 Å, b = 4,8362 Å, dan c = 5,3439 Å, dan nilai sudut α =

90 o, β = 90 o, dan γ = 120 o (Levien et al., 1980). Selanjutnya, struktur kristal

cristobalite dapat dilihat pada Gambar 6.

Gambar 6. Struktur kristal cristobalite di gambar kembali dengan program
VESTA (Momma and Izumi, 2011).
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Gambar 6 menunjukan struktur kristal dari silika (SiO2) dengan bentuk

kristal cristobalite. Terdiri atas atom silikon (Si) dan oksigen (O), struktur kristal

cristobalie memiliki sistem kristal tetragonal, memiliki nomor space group yaitu

92 dan jari-jari atom Si dan O masing-masing yaitu 1,18 Å dan 0,74 Å dengan

parameter kisi a = 4,9501 Å, b = 4,9501 Å, dan c = 6,9259 Å, dan nilai sudut α =

90 o, β = 90 o, dan γ = 90 o (Dera et al., 2011). Selanjutnya struktur krisrtal

trydimite dapat dilihat pada Gambar 7.

Gambar 7. Struktur kristal tridymite di gambar kembali dengan program VESTA
(Momma and Izumi, 2011).

Gambar 7 menunjukan struktur kristal dari silika (SiO2) dengan bentuk

kristal tridymite. Terdiri atas atom silikon (Si) dan oksigen (O), struktur kristal

tridymite memiliki struktur kristal monoclinic, memiliki nomor space group yaitu

9 dan jari-jari atom Si dan O masing-masing yaitu 1,18 Å dan 0,74 Å dengan

parameter kisi a = 18,52400 Å, b = 5,00320 Å, dan c =  23,81000 Å, dan nilai

sudut α = 90 o, β = 105,82 o, dan γ = 90 o (Dollase and Baur, 1976).
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2.4.2 Silika Sekam Padi

Di alam senyawa silika (SiO2) ditemukan dalam beberapa bahan alam

seperti pasir, kuarsa, gelas, dan sebagainya. Silika (SiO2) juga banyak ditemukan

di berbagai macam tumbuhan seperti silika (SiO2) dari tongkol jagung

(Velmurugan et al., 2015), silika (SiO2) dari daun bambu (Vaibhab et al., 2015;

Aminullah et al., 2015), dan silika (SiO2) dari sekam padi (Carmona et al., 2013).

Namun, silika dari sekam padi lebih mudah diperoleh karena berasal dari limbah

pertanian yang merupakan sumber silika amorf (Dominic et al., 2013). Silika

sekam padi dapat diperoleh dengan sangat mudah dan biaya yang relatif murah,

yakni dengan cara ekstraksi katalis atau dengan pengabuan (Singh et al, 2002).

Abu sekam padi hasil pembakaran yang terkontrol pada suhu tinggi akan

menghasilkan abu silika yang mengandung silika sebanyak 86% berat kering

(Harsono, 2002). Komposisi kimia dari abu sekam padi dapat dilihat pada Tabel

2.

Tabel 2. Komposisi kimia abu sekam padi (Mohamed et al., 2015).

Komposisi kimia abu sekam padi (wt%)
SiO2 89.00
Al2O3 1.20
Fe2O3 1.28
K2O 1.22
CaO 1.00

C 18.24
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2.5 Kerang Darah (Anadara granosa)

Kerang darah yang dikenal sebagai cockle shell adalah sekelompok kerang

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

cangkang. Kerang darah memiliki sifat yang menetap di suatu tempat karena

pergerakan yang lambat, dan bersifat filter feeder (menyaring air untuk

mendapatkan makanan), menyebabkan kerang rentan terkena bahan polusi air,

terutama logam berat yang bersifat akumulatif dalam tubuh kerang (Darmono,

2001). Oleh sebab itu pertumbuhan kerang darah (Anadara granosa) tergolong

lambat, hanya 0,098 mm/hari (Ghufran, 2011). Kerang darah (Anadara granosa)

merupakan jenis kerang yang termasuk ke dalam kelurga arcidae (Suwanjarat et

al., 2009) yang dapat dilihat pada klasifikasinya.

Tabel 3. Klasifikasi kerang darah (Anadara granosa)(Pathansali, 1966).
Kingdom : Animalia

Fillum : Mollusca

Kelas : Pelecypoda / Bivalvia

Sub Kelas : Lamelladibranchia

Ordo : Taxodonta

Family : Arcidae

Genus : Anadara

Spesies : Anadara granosa

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, menunjukkan bahwa ukuran

kerang darah (Anadara granosa) berukuran besar memiliki konsentrasi logam berat

merkuri (Hg) yang lebih tinggi dibandingkan dengan kerang darah (Anadara
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granosa) berukuran lebih kecil (Fauziah et al., 2012), sedangkan untuk bagian

cangkang kerang darah (Anadara granosa) diketahui memiliki kandungan kalsium

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

Gambar 8. Kerang darah (Anadara granosa) (Azis et al., 2015).

Cangkang kerang darah (anadara granosa) terdiri dari 3 lapisan yaitu

periostrakum, prismatik, dan nakreas. Periostrakum merupakan lapisan tipis

paling luar yang terbuat dari bahan organik konkiolin, sering tidak ada pada

bagian umbo. Selanjutnya, prismatik merupakan lapisan bagian tengah yang

terbuat dari kristal-kristal kapur (kalsium karbonat) dan yang terakhir nakreas

yang merupakan lapisan bagian dalam yang terbuat dari kristal-kristal kalsium

karbonat (CaCO3) dan mengeluarkan bermacam-macam warna jika terkena

cahaya, sering juga disebut dengan lapisan mutiara. Lapisan nakreas dihasilkan

oleh seluruh permukaan mantel, sedangkan lapisan periostrakum dari lapisan

prismatik yang dihasilkan oleh bagian tepi mantel (Rusyana, 2013).
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2.6 Penelitian Terkait Cangkang Kerang Darah (Anadara Granosa)

Cangkang kerang darah (Anadara granosa) dapat disintesis menjadi bahan

biokeramik yaitu kalsium kalrobat (CaCO3) (Anggraini, 2016; Islam et al., 2011;

Hoque et al., 2013) selain itu, cangkang kerang darah (Anadara granosa) juga

dapat disintesis menjadi hidroksiapatit atau dikenal dengan rumus kimia

Ca10(PO4)6(OH)2 (Nastiti dkk., 2015; Rusnah et al., 2014; Musa et al., 2016).

2.6.1 Sintesis Kerang Darah (Anadara Granosa) Sebagai CaCO3

Cangkang kerang darah (Aanadara granosa) dapat disintesis menjadi bahan

biokeramik diantaranya yaitu pembuatan kalsium karbonat (CaCO3) (Anggraini,

2016; Islam et al., 2011; Hoque et al., 2013). Beberapa penelitian mengenai

cangkang kerang darah (Anadara granosa) yang disintesis sebagai bahan

biokeramik telah dilakukan oleh Anggraini pada tahun 2016, dimana hasil

analisis XRD sebelum dikalsinasi pada cangkang kerang darah (Anadara

granosa) mengandung kalsium karbonat (CaCO3) dengan fasa aragonite, dan

setelah dikalsinasi pada suhu 800 °C dan 1000 °C pada cangkang kerang darah

(Anadara granosa) mengandung kalsium oksida (CaO) serta muncul kalsium

hidroksida dikarenakan reaksi antara kalsium oksida (CaO) dengan uap air di

udara. Penelitian serupa yang dilakukan oleh Islam et al. pada tahun 2011 yaitu

meneliti cangkang kerang (Anadara granosa) juga menunjukan bahwa cangkang

kerang darah (Anadara granosa) memiliki kandungan kalsium karbonat (CaCO3)

lebih besar dibandingkan dengan bahan komersil, dan juga menunjukan bahwa

cangkang kerang (Anadara granosa) mengandung fasa aragonite dan pada bahan

komersil menunjukan fasa calcite. Pada tahun 2013, Hoque et al. melakukan
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penelitian mengenai cangkang kerang darah (Anadara granosa) sebagai bahan

kalsium karbonat (CaCO3), dan diperoleh hasil bahwa kaslium karbonat (CaCO3)

dari cangkang kerang memiliki fasa aragonite dan diperoleh pula biokeramik dari

cangkang kerang darah (Anadara granosa) memiliki lebih banyak karbon dan

oksigen dibandingkan dengan bahan komersil.

2.6.2 Sintesis Kerang Darah (Anadara granosa) Sebagai Hidroksiapatit

Cangkang kerang darah (Anadara granosa) selain dapat disintesis menjadi

bahan baku biokeramik kalsium karbonat (CaCO3) dapat juga disintesis menjadi

bahan biokeramik hidroksiapatit atau dikenal dengan rumus kimia

Ca10(PO4)6(OH)2. Hidroksiapatit dapat menjadi salah satu bahan pengisi suatu

defek tulang, hidroksiapatit dapat diperoleh dari ekstrak cangkang kerang darah

(Anadara granosa) yang memiliki kandungan kalsium yang tinggi yaitu sebesar

98,7 % karena kandungan mineral tersebut dapat dijadikan sebagai bahan pengisi

tulang (Nastiti dkk., 2015). Beberapa penelitian mengenai sintesis hidroksiaptit

dari cangkang kerang darah (Anadara granosa) seperti yang dilakukan oleh

Rusnah et al. pada tahun 2014 yaitu pembuatan hidroksiapatit dari cangkang

kerang darah (Anadara granosa) sebagai pengganti tulang, dimana cangkang

kerang yang telah dibersihkan kemudian dikeringkan dalam oven selama 8 jam

dengan suhu 60 oC yang kemudian dihaluskan dan dikalsinasi pada suhu 600 oC

untuk mendapatkan CaO dan kemudian disintering pada suhu 1150 oC, diperoleh

bahwa bubuk yang disintering dimana semua partikel menunjukan rasio Ca/P

<1,68 yang hampir serupa dengan tulang dan hasil pola XRD yaitu menunjukan

hidroksiapatit dengan kemurnian yang tinggi. Selain itu penelitian mengenai

hidroksiapatit dari cangkang kerang darah (Anadara granosa) juga telah
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dilakukan oleh Musa et al. pada tahun 2016, dimana cangkang kerang dikalsinasi

pada suhu 1100 oC selama 5 jam hasil kalsinasi kemudian direaksikan dengan

(NH4)2HPO4 yang kemudian endapan kering yang dihasilkan disintering pada

suhu 800 oC selama 2 jam dan diperoleh hidroksiapatit dengan ukuran 7,66507

nm yang dapat digunakan sebagai remineralisasi gigi.

2.7 Kalsium Karbonat (CaCO3)

Kalsium karbonat adalah sebuah senyawa kimia dengan rumus kimia CaCO3.

Seperti namanya, kalsium karbonat terdiri dari 2 unsur kalsium dan 1 unsur

karbon serta 3 unsur oksigen. Kalsium karbonat (CaCO3) umumnya berwarna

putih dan berbentuk padat. Kalsium karbonat (CaCO3) memiliki massa jenis 2,8

gr/cm3, titik lebur pada suhu 825 oC, kelarutannya didalam air sebesar 0,014 g/l

pada 20 oC, memiliki suhu penguraian yaitu 825 oC dan memiliki densitas yaitu

400-1400 kg/m3 (Yasue and Arai,1995). Kalsium karbonat (CaCO3) banyak

digunakan di berbagai industri misalnya kertas, karet, plastik dan industri cat

sebagai pigmen pelapis, pengisi atau ekstender dan juga dalam industri

hortikultura (Zhang and Li, 2004).

Kalsium karbonat (CaCO3) memiliki beberapa fasa yang terkandung di

dalamnya yaitu fasa aragonite (Antao and Hassan, 2009),  fasa calcite (Prencipe

et al., 2004) dan fasa vaterite (Wang and Backer, 2009). Aragonite mempunyai

densitas sebesar 2,83 g/cm3 sedangkan calcite mempunyai densitas sebesar 2,71

g/cm3 , keduanya merupakan  material yang larut dalam air (Padnaik, 2003),

calcite adalah polimorf kalsium karbonat yang paling stabil, namun aragonite
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memiliki kerapatan dan kekerasan yang lebih tinggi (Keiko et al.,2002). Struktur

kristal kalsium karbonat (CaCO3) dari masing-masing fasa tersebut dapat dilihat

pada Gambar 9.

Gambar 9. Struktur kristal CaCO3 fasa aragonite di gambar kembali dengan
program VESTA (Momma and Izumi, 2011).

Gambar 9 menunjukkan struktur kristal dari kalsium karbonat (CaCO3)

dengan fasa aragonite. Terdiri atas atom Ca (kalsium) yang ditandai dengan

warna biru, atom C (karbon) ditandai dengan warna kuning, dan atom O (oksigen)

yang ditandai dengan warna merah. Struktur kristal CaCO3 fasa aragonite

memiliki sistem kristal orthorhombic, dimana memiliki nomor space group yaitu

62, dengan memiliki jari-jari atom Ca, C, dan O berturut-turut yaitu 1,90 Å, 0,77

Å, dan 0,74 Å,  dan memiliki parameter kisi a = 4,96062 Å, b = 7,97006 Å, c =

5,74181 Å serta nilai sudut α = 90 o, β = 90 o dan γ = 90 o (Antao and Hassan,

2009).
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Gambar 10. Struktur kristal CaCO3 fasa calcite di gambar kembali dengan
program VESTA (Momma and Izumi, 2011).

Gambar 10 menunjukkan struktur kristal dari kalsium karbonat (CaCO3)

dengan fasa calcite. Terdiri atas atom Ca (kalsium) yang ditandai dengan warna

biru, atom C (karbon) ditandai dengan warna kuning, dan atom O (oksigen) yang

ditandai dengan warna merah. Struktur kristal CaCO3 fasa calcite memiliki sistem

kristal rhombohedral, dimana memiliki nomor space group yaitu 167, dengan

memiliki jari-jari atom Ca, C, dan O berturut-turut yaitu 1,90 Å, 0,77 Å, dan 0,74

Å,  dan memiliki parameter kisi a = 5,0492 Å, b = 5,0492 Å, c = 17,3430 Å serta

nilai sudut α = 90 o, β = 90 o dan γ = 120 o (Prencipe et al., 2004).
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Gambar 11. Struktur kristal CaCO3 fasa vaterite di gambar kembali dengan
program VESTA (Momma and Izumi, 2011).

Gambar 11 menunjukkan struktur kristal dari kalsium karbonat (CaCO3)

dengan fasa vaterite. Terdiri atas atom Ca (kalsium) yang ditandai dengan warna

biru, atom C (karbon) ditandai dengan warna kuning, dan atom O (oksigen) yang

ditandai dengan warna merah. Struktur kristal CaCO3 fasa vaterite memiliki

sistem kristal hexagonal, dimana memiliki nomor space group yaitu 179, dengan

memiliki jari-jari atom Ca, C, dan O berturut-turut yaitu 1,90 Å, 0,77 Å, dan 0,74

Å,  dan memiliki parameter kisi a = 7,290 Å, b = 7,290 Å, c = 25,302 Å serta nilai

sudut α = 90 o, β = 90 o dan γ = 120 o (Wang and Backer, 2009).

2.8 Metode Sintesis Kalsium Silikat (CaSiO3 )

Ada beberapa metode yang sering digunakan dalam mensistesis kalsium

silikat (CaSiO3) diantaranya yaitu metode solid state reaction (Phuttawong et al.,

2015; Kozawa et al., 2013; Shukur et al., 2014; Rashid et al., 2014), metode sol-

gel (Rahman and Padavettan, 2012; Wang et al., 2008; Podporksa et al., 2008;
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Chehlatt et al., 2015; Baciu and Simitzis, 2007), dan metode hidrotermal (Lin et

al., 2005; Puntharod et al., 2013; Yazdani et al., 2010).

2.8.1 Solid State Reaction (Reaksi Padatan)

Metode reaksi kimia padat adalah cara 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. Solid sate reaction

(reaksi padatan) merupakan metode konvensional karena metode ini tidak

beracun, ramah lingkungan, bebas sampah sintetik tidak seperti metode kimia lain

dan serta murah (Phuttawong et al., 2015). Dalam pembuatan kalsium silikat

(CaSiO3) dengan menggunakan reaksi padatan ini produk akhirnya  dipengaruhi

oleh kemurnian bahan baku, rasio molar CaO/SiO2 dan suhu pembakarannya

(Rashid et al., 2014).

Ada beberapa penelitian dengan menggunakan solid state reaction seperti

penelitian yang dilakukan oleh Obeid pada tahun 2014 yaitu pembuatan

wollastonite dengan bahan baku pasir silika dan batu kapur serta bahan kimia

murni dalam bentuk karbonat dan kuarsa, dengan atau tanpa B2O3 sebagai

mineralizer, hasil yang diperoleh yaitu pada suhu 1050 oC didapatkan fase

parawollastonite (β-CaSiO3) dan berubah menjadi pesudowollastonite (α-CaSiO3)

pada suhu 1150 oC karena adanya B2O3, sedangkan bahan kimia murni gagal

membentuk fase wollastonite pada kisaran suhu 1050 sampai 1150 oC. Penelitian

menggunakan reaksi padatan juga dilakukan pada tahun 2013 oleh Kozawa et al.
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yaitu melakukan penelitian dengan menggunakan reaksi padatan antara prekursor

karbonat dan oksida, dengan menggunakan  CaCO3 dan SiO2 amorf sebagai

bahan baku dan dikalsinasi pada suhu 800 oC selama 2 jam maka hasil yang

diperoleh yaitu fase tunggal parawollastonite (β-CaSiO3). Selain itu, penelitian

dengan menggunakan metode reaksi padatan ini juga dilakukan oleh Rashid et al.,

pada tahun 2014 yaitu pembutan kalsium silikat (CaSiO3) dengan menggunakan

pasir silika dan batu kapur dan menggunkan rasio molar 1:1, diperoleh bahwa

kalsium silikat (CaSiO3) terbentuk di bawah suhu 1300 oC dan ketika disintering

pada suhu 1450 oC selama 4 jam diperoleh fase olivin sebagai fase minornya.

2.8.2 Metode Sol Gel

Metode sol gel adalah metode preparasi padatan yang dilakukan pada

temperatur rendah yang melibatkan adanya transisi dari suatu sistem dengan

partikel-partikel mikroskopik yang mengalami dispersi dalam cairan (sol) menjadi

material mikroskopik (gel) yang mengandung cairan, ketika cairan menguap akan

meninggalkan material keras seperti gelas. Proses sol gel adalah teknik sintesis

kimia untuk pembuatan kacamata, keramik, keramik kaca dan komposit (Baciu

and Simitzis, 2007). Sol gel merupakan suatu material yang memiliki sifat amorf

serta dimensi pori yang tidak seragam (Wijaya, 2010). Dalam prosesnya meliputi

hidrolisis dan kondensasi logam aloksida (Si(OR)4) seperti tetraethylorthosilicate

(TEOS,Si(OC2H5)4 atau garam anorganik seperti sodium silikat (Na2SiO3) di

dalam asam (seperti HCl) atau basa (seperti NH3) sebagai katalis (Rahman and

Padavettan, 2012). Metode sol gel telah banyak digunakan dalam penelitian

pembuatan kalsium silikat (CaSiO3), karena metode sol gel memiliki peningkatan
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komposisi yang homogenitas dan dengan suhu yang lebih rendah sehingga banyak

digunakan dalam fabrikasi keramik (Wang et al., 2008), namun metode sol gel

terbilang metode yang mahal (Podporksa et al., 2008) dan juga umumnya

menggunakan bahan kimia beracun seperti asam (Chehlatt et al., 2015).

Beberapa penelitian mengenai pembuatan kalsium silikat (CaSiO3) dengan

menggunakan metode sol gel, seperti yang dilakukan oleh Baciu and Simitzis

pada tahun 2007 yaitu dengan menggunakan bahan baku kalsium nitrat tetrahidrat

(Ca(NO3)2.4H2O) dan tetraetil ortosilikat (TEOS), dengan perbandingan rasio

molar yaitu 50:50 mol dan  sampel disintering pada suhu 1000 oC selama 1 jam

serta laju pemanasan 10 oC/min yang kemudian diperoleh bahwa bahan yang

dihasilkan bersifat amorf bahkan setelah stabilisasi pada suhu 700 oC sampai

sekitar suhu 850 oC, selain itu terlihat pula fase kristalin CaSiO3 (wollastonite)

telah terbentuk setelah proses sintering. Penelitian yang serupa juga telah

dilakukan oleh Wang et al., pada tahun 2008 dengan menggunakan bahan baku

kalsium nitrat tetrahidrat (Ca(NO3)2.4H2O) dan tetraetil ortosilikat (TEOS) yang

kemudian ditambahkan dengan PVA 8 wt% dan kemudian sampel dikalsinasi

pada suhu 1000 oC, yang selanjutnya dipress menjadi pelet dan disintering pada

suhu 1260 sampai 1340 oC selama 2 jam, hasil yang diperoleh yaitu terbentuknya

fase tunggul pesudowollastonite (α-CaSiO3) pada suhu 1320 oC.

2.8.3 Metode Hidrotermal

Hidrotermal terbentuk dari kata “hidro” yang berarti air dan “termal” yang

berarti panas, sehingga dapat diperkirakan metode hidrotermal menggunakan

panas dan air. Metode hidrotermal ini dianggap sebagai metode yang efektif,
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nyaman, dan metode sintesis yang ringan (Lin et al., 2005). Metode hidrotermal

ini digunakan untuk mensintesis wollastonite sederhana dan memiliki manfaat

tambahan menggunakan bahan baku yang murah (Puntharod et al., 2013). Seperti

penelitian yang dilakukan oleh Yazdani pada tahun 2010, metode hidrotermal ini

diterapkan dalam mensintesis kalsium silikat (CaSiO3) dengan menggunakan

silika, nano silika dan kalsium karbonat sebagai bahan baku yang dikalsinasi pada

suhu 1000 oC selama 5 jam dan hasil penelitian menunjukkan bahwa dengan

meningkatnya tekanan maka jumlah wollastonite meningkat namun pada

perlakuan hidrotermal tekanan tinggi larnite terbentuk sebagai fase utamanya.

Penelitian lainnya yang dilakukan oleh Puntharod et al. pada tahun 2013 yaitu

pembutan wollastonite menggunakan kalsium oksida (CaO) dari kulit telur dan

silika (SiO2) diatomite (68 wt%), lalu kalsium oksida (CaO) dan silika (SiO2)

disintesis dalam perbandingan rasio molar 1:1 dengan menggunakan metode

hidrotermal pada suhu 100, 150, dan 200 oC selama 24 jam dan kemudian

dikalsinasi pada suhu 1000 oC selama 24 jam dan diperoleh bahwa suhu kalsinasi

mempengaruhi ukuran partikel, dan metode hidrotermal pada suhu 100 oC dengan

suhu kalsinasi membentuk ukuran wollastonite < 1 m.
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III. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan November 2017 sampai dengan Februari

2018 di Laboratorium Fisika Material FMIPA Unila. Kalsinasi dan uji DTA/TGA

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

uji FTIR dilakukan di Laboratorium 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, ball mill untuk menggiling bubuk cangkang

kerang agar lebih halus, neraca digunakan untuk menimbang bahan, spatula

digunakan untuk mengambil bahan dasar saat proses penimbangan, mortar dan

pestle digunakan untuk menggerus sampel, magnetic stirrer digunakan untuk

mengaduk bahan saat proses sol gel, gelas beaker digunakan untuk mereaksikan
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bahan, gelas ukur digunakan untuk mengukur volume larutan, vacuum filter dan

pompa vakum digunakan untuk menyaring 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 DTA-TGA (EXTAR S II 7300)

untuk karakterisasi sifat termal sampel, XRD (XPERT PRO) digunakan untuk

karakterisasi struktur fasa sampel, SEM-EDX (AMETEX) digunakan untuk

karakterisasi morfologi sampel dan FTIR (SHIMUDZU) untuk mengetahui gugus

fungsional.

3.2.2 Bahan Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah cangkang kerang

darah (Anadara granosa) sebagai bahan dasar CaCO3, sekam padi sebagai bahan

dasar silika, CaCO3 (Merck), HCl, KOH, H2SO4 dan akuades.

3.3 Metode Peneitian

Metode penelitian dalam penelitian ini terdiri dari empat tahap yaitu preparasi

kalsium karbonat (CaCO3) dari cangkang kerang darah (Anadara granosa),

preparasi silika (SiO2) dari sekam padi, sintesis kalsium silikat (CaSiO3) dan

karakterisasi sampel yang akan dijelaskan masing-masing seperti di bawah ini.
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3.3.1 Preparasi Kalsium Karbonat (CaCO3) dari Cangkang Kerang Darah

(Anadara granosa)

Kalsium karbonat (CaCO3) dari cangkang kerang darah (Anadara

granosa) dipreparasi dengan tahapan seperti di bawah ini.

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 dalam oven pada suhu 100 °C selama 3 jam.

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

aquades).

6. Membersihkan bagian yang menempel pada cangkang menggunakan larutan

tersebut dengan cara disikat.

7. Mencuci dengan air hingga bersih.

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

9. Kemudian diblender hingga halus, diayak menggunakan ayakan dan digerus 3

jam menggunakan mortar dan pestle.

10. Menggiling bubuk cangkang kerang darah dengan menggunakan alat ball

mill selama 2 jam.

11. Serbuk kalsium karbonat dikalsinasi pada suhu 700 oC selama 3 jam.

12. Bahan siap untuk digunakan.
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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. Sekam padi terlebih dahulu dibersihkan, selanjutnya dicuci hingga bersih

dengan menggunakan air dan direndam selama 1 jam.

2. Lalu sekam padi yang mengapung di permukaan dibuang dan sekam padi yang

tenggelam diambil.

3. Kemudian sekam padi direndam dengan 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.

4. Setelah itu, sekam padi ditiriskan dan dikeringkan dengan menggunakan panas

sinar matahari selama kurang lebih dua hari agar kering secara merata.

5. Sekam padi di oven pada suhu 100 oC selama 2 jam agar sekam benar-benar

kering.

Setelah dipreparasi, selanjutnya sekam padi hasil preparasi diekstraksi

untuk mendapatkan silika. Adapun langkah-langkah ekstraksi silika dari sekam

padi ini adalah sebagai berikut:

1. Sekam yang telah dipreparasi ditimbang sebanyak 50 gram, dimasukkan ke

dalam beaker glass.

2. Kemudian ditambahkan larutan KOH 5% sebanyak 500 mL.



34

3. Sekam yang telah direndam dalam larutan KOH 5% kemudian dididihkan

hingga 100 oC selama kurang lebih 30 menit sambil terus diaduk agar

panasnya merata dan busa tidak meluap.

4. Setelah uap panas hilang, dilakukan penutupan dengan aluminium foil dan

didiamkan selama kurang lebih 24 jam, proses ini disebut aging (penuaan).

5. Setelah aging, ampas sekam dipisahkan dari ekstrak sekam menggunakan

corong bucher untuk memperoleh sol silika (filtrat silika terlarut) dan

menyaring filtrat tersebut menggunakan kertas saring.

6. Kemudian meneteskan larutan HCl 10 % ke dalam sol silika setetes demi

setetes untuk memperoleh gel silika dengan pH 7. Perubahan proses gel ini

dilakukan menggunakan magnetic stirrer agar larutan menjadi homogen.

7. Gel yang terbentuk kemudian didiamkan selama 24 jam agar terjadi proses

aging (penuaan).

8. Setelah melalui tahap aging, didapatkan gel yang berwarna coklat kehitaman,

kemudian gel disaring menggunakan kertas saring.

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

10. Silika gel kemudian dikeringkan dengan oven pada suhu 100 oC selama 8 jam

hingga diperoleh silika padatan.

11. Selanjutnya menggerus silika padatan menggunakan mortar dan pestle hingga

selama 3 jam menjadi serbuk halus dan berwarna putih.

12. Serbuk silika di kalsinasi pada suhu 700 oC.
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3.3.3 Sintesis Kalsium Silikat (CaSiO3) dengan Metode Reaksi Padatan

Sintesis kalsium silikat dilakukan dengan metode solid state reaction

(reaksi padatan) dengan langkah-langkah sebagai berikut:

1. Mencampur kedua bahan dengan perbandingan CaCO3 dan SiO2 sebanyak

12,5 gram dan 7,5 gram.

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 dengan menggunakan oven

selama 24 jam pada suhu 100 oC.

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

6. Melakukan uji karakteristik DTA-TGA pada sampel.

7. Membuat pelet dari sampel tersebut dengan cara dipress dengan

menggunakan pressing hydrolic.

8. Sampel yang sudah berbentuk pelet dikalsinasi dengan suhu 1100 oC dengan

laju temperatur 5 oC/menit dengan holding time 3 jam.

9. Setelah selesai sampel dibiarkan dingin di dalam furnace dan dikeluarkan.

10. Sampel dikarakterisasi dengan XRD, SEM-EDX dan FTIR.

3.4 Karakterisasi Kalsium Silikat

Karakterisasi sampel dilakukan dengan menggunakan empat alat yaitu

Differential Thermal Analysis (DTA-TGA), X-Ray Diffraction (XRD), Scanning
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Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) dan Fourier

Transfor Infra Red (FTIR).

3.4.1 Karakterisasi DTA (Differential Thermal Analysis)

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 silikat ke 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= 1100 °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.

3.4.2 Karakterisasi XRD

Karakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction) dilakukan untuk

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

XRD adalah:



37

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 sample holder kemudian

meletakkannya pada sample stand di bagian 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 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).

3.4.3 Karakterisasi SEM-EDX

Karakterisasi SEM-EDX dilakukan untuk mengetahui mikrostruktur bahan.

Langkah-langkah dalam proses SEM-EDX adalah:
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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.

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.

3.4.4 Karakterisasi 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 mengaduk 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.
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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.

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.

3.5 Diagram Alir Penelitian

Diagram alir sintesis kalsium silikat berbahan dasar cangkang kerang

darah dan silika sekam padi serta berbahan dasar CaCO3 komersil dan silika

sekam padi dapat dilihat pada Gambar 12.
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Gambar 12. Diagram alir sintesis kalsium silikat.

Mulai Mulai

Cangkang kerang darah Sekam padi

Dibersihkan, direbus 5
jam, dan dioven 100 oC 3

jam

Dibersihkan, dicuci, dan
dijemur di bawah sinar

matahari

Dibersihkan dengan
larutan H2SO4, d ioven

250 o C 5 jam

Direndam dengan air
panas 15 menit, d ioven

100 o C 2 jam

Dihaluskan dan digerus 3
jam

Mengekstraksi sekam
padi 1 jam (sol)

Ditambahkan HCl 10 % hingga
menjadi gel (pH 7) dan

memutihkan gel

Dioven 100 oC 8 jam, d igerus  3
jam dan di kalsinasi 700 oC

Ballmilling 2 jam dan di
kalsinasi 700 o C

Mencampur serbuk CaCO3 cangkang kerang darah/CaCO3

komersil dan silika 1:1 dengan larutan etanol 150 ml

Stirrer 5 jam dan  d ioven  100 oC 24 jam

Digerus 3 jam dan diayak (35 µm) Uji DTA/TGA

Pressing 1 gram

Kalsinasi 1100 oC
Uji XRD dan
SEM-EDX

Digerus 1 jam

Uji FTIR

Selesai
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V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan maka diperoleh beberapa

kesimpulan sebagai berikut:

1. Kalsium silikat berhasil di sintesis menggunakan bahan dasar cangkang kerang

darah dan silika sekam padi serta CaCO3 komersil yang di kalsinasi pada suhu

1100 oC dengan metode reaksi padatan.

2. Grafik analisis DTA/TGA menunjukkan proses dekomposisi fasa CaCO3 yang

ditandai dengan puncak endotermik pada kalsium silikat cangkang kerang

darah pada suhu 702 oC dan kalsium silikat CaCO3 komersil pada suhu 717

oC. Serta masih adanya proses kristalisasi yang ditandai dengan puncak-puncak

eksotermik mulai suhu 900 oC.

3. Pola XRD kalsium silikat cangkang kerang darah dan kalsium silikat CaCO3

komersil menunjukkan terbentuknya fasa β-CaSiO3, α-CaSiO3, dan mulai

terbentuk fasa CaSiO3 sebagai fasa minor.

4. Morfologi SEM kalsium silikat berbahan dasar cangkang kerang darah dan

kalsium silikat berbahan dasar CaCO3 komersil menunjukkan bentuk acicular

(tidak bulat) dengan ukuran butir rata-rata kalsium silikat cangkang kerang
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darah sebesar 0,29 µm lebih kecil dibandingkan dengan kalsium silikat

berbahan dasar CaCO3 yaitu sebesar 0,33 µm.

5. Spektrum FTIR kalsium silikat cangkang kerang darah dan kalsium silikat

berbahan dasar CaCO3 menunjukkan adanya adanya gugus Si-O-Ca, gugus Si-

O, gugus Si-O-Si, gugus O-Si-O, gugus CO3
2-, dan gugus O-H.

5.2 Saran

Untuk penelitian selanjutnya disarankan agar bahan dasar yang akan

digunakan dilakukan perlakuan khusus terutama bahan dasar kalsium karbonat

karena setelah dikalsinasi dan terdekomposisi menjadi kaslium oksida sangat

mudah berekasi dengan uap air di udara membentuk senyawa kalsium hidroksida

(Ca(OH)2) yang akan mempengaruhi kemurnian sampel.
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