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ABSTRAK

SINTESIS DAN KARAKTERISASI WOLLASTONITE MENGGUNAKAN
SILIKA ABU DAUN BAMBU DAN MERETIX-MERETIX SHELL

Oleh

DIAN MARDINA

Wollastonite telah disintesis menggunakan limbah bio (daun bambu dan cangkang
kerang tahu) dengan metode rekasi padatan. Penelitian ini dilakukan untuk
mengetahui pengaruh variasi suhu kalsinasi 900 °C, 1000 °C dan 1100 °C
terhadap sifat termal, fasa yang terbentuk, karakterisasi morfologi, dan gugus
fungsi pada wollastonite, Karakterisasi yang digunakan yaitu Differential Thermal
Analysis-Thermogravimetric Analysis (DTA-TGA), X-Ray Diffraction (XRD),
Scanning Electron Microscopy (SEM) dan Fourier Transform Infra-Red (FTIR).
Hasil analisa FTIR menunjukkan adanya wollastonite dari ketiga sampel yang
dikonfirmasi dengan munculnya gugus Si-O-Ca pada setiap sampel. Pembentukan
wollastonite juga diidentifikasi melalui hasil XRD yang menunjukkan adanya fasa
B-CaSiOs dan fasa a-CaSiO3 pada masing-masing sampel. Pembentukan fasa [3-
CaSiOs dan a-CaSiOs juga diidentifikasi dari hasil DTA-TGA. Selain itu, analisa
DTA-TGA juga menunjukkan adanya penyusutan massa akibat terjadinya
penguapan H>O dan dekomposisi kalsium karbonat (CaCOsz) menjadi kalsium
oksida (CaO) pada sampel wollastonite. Morfologi wollastonite diamati melalui
SEM menunjukkan bentuk pertikel spheroid (bulat) dengan ukuran butir rata-rata
0,28 um, 0,32 um dan 0,71 pum pada sampel wollastonite suhu 900 °C, 1000 °C
dan 1100 °C.

Kata kunci: wollastonite, daun bambu, meretix-meretix shell, reaksi padatan.



ABSTRACT

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF WOLLASTONITE
PRODUCED FROM SiO2, BAMBOO LEAF ASH AND
MERETIX MERETIX SHELL

By
DIAN MARDINA

Wollastonite has been synthesized from bio waste materials (bamboo leave ash
and meretix meretix shell) by solid state reaction. The objective of this study to
determine the effect of variations in calcination temperature of 900 °C, 1000 °C
and 1100 °C on thermal properties, phase formation, morphological
characterization, and functional groups in wollastonite. Samples were
characterized by Differential Thermal Analysis-Thermogravimetric Analysis
(DTA-TGA) to determine the thermal properties, X-Ray Diffraction (XRD) to
determine the formed phase, Scanning Electron Microscopy (SEM) to determine
the microstructure, and Fourier Transform Infra-Red (FTIR) to determine
functional groups. The results of the FTIR analysis showed the presence of
wollastonite from the three samples which confirmed the presence of Si-O-Ca
groups from the samples. Wollastonite formation was also identified through
XRD results which showed the presence of B-CaSiOz and a-CaSiOs in each
sample. The formation of B-CaSiOs and a-CaSiOz phases was also identified
from the DTA-TGA results. DTA-TGA analysis also showed a mass shrinkage
due to the evaporation of H,O and the decomposition of calcium carbonate
(CaCO0:s) into calcium oxide (CaO) in wollastonite samples. The morphology of
wollastonite observed through SEM showed the shape of spheroidal particles
(spherical) with an average grain size of 0.28 pm, 0.32 um and 0.71 pum in
wollastonite samples at 900 °C, 1000 °C and 1100 °C.

Keywords: wollastonite, bamboo leave, meretix-meretix shell, solid state
reaction.
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Wollastonite (CaSiO3) telah menjadi fokus penelitian karena penerapannya
yang luas di berbagai bidang industri. Wollastonite memiliki konduktifitas yang
rendah, susut massa yang kecil, dan kekerasan yang tinggi, sehingga wollastonite
digunakan sebagai bahan baku dalam industri semen (Ashaf and Olek, 2016;
Saxena et al., 2020), sebagai bahan utama pembuatan ubin lantai dan dinding
dalam bidang industri keramik (Crooks, 1999; Yun et al., 2006). Selain itu,
wollastonite telah banyak digunakan dalam pembuatan cat, plastik, kayu lapis,
pupuk, elektronik, otomotif, peralatan rumah dan konstruksi (Luyt et al., 2009;
Amin and Oza, 2015). Dalam bidang medis, wollastonite telah banyak digunakan
sebagai implan (Ding et al., 2009; Chen et al., 2010), penumbuhan sel (Zhang et
al., 2010; Chehlatt et al., 2015), akar gigi (Saadaldin and Rizkalla, 2014) dan
mencegah pertumbuhan bakteri (Wu et al., 2014). Penggunaan wollastonite dalam
bidang medis, dikarenakan wollastonite memiliki sifat bioaktivitas dan
biokompatibilas yang baik (Chen et al., 2010).

Wollastonite dapat diperoleh dengan mereaksikan CaO dan SiO; (Wang et
al., 2008; Podporska et al., 2008). Sumber SiO; dapat diperoleh dari mensintesis
sekam padi (Kalapathy et al., 2002; Umeda dan Kondoh, 2010; Yuvakkumar et

al., 2012), batang padi (Lu and Hsieh, 2012), tongkol jagung (Velmurung et al.,



2015), rumput gajah (Matchi et al., 2016) dan daun bambu (Aminullah et al.,
2015). Daun bambu memiliki kandungan silika terbesar kedua setelah sekam padi,
dengan kandungan silika 75,90 % sampai 82,86 % (Aminullah et al., 2018).
Selain itu Kketersediaan daun bambu sangat melimpah, sehingga sangat
menguntungkan jika dilakukan sintesis silika dari daun bambu.

Bahan baku potensial untuk mendapatkan CaO dengan biaya rendah adalah
cangkang kerang, beberapa jenis kerang yang biasa digunakan yakni kerang darah
(Mohamed et al., 2012; Hariharan et al., 2014), kerang kijing (Maulina, 2016),
kerang tahu (Suci, 2016; Mijan et al., 2015), bekicot (Neniati, 2016), selain
cangkang kerang terdapat pula cangkang telur (Puntharod et al., 2013; Anjaneyulu
and Sasikumar, 2014), dan batu kapur (Rashid et al., 2014; Shukur et al., 2014).
Penelitian Mijan et al., (2015) menyebutkan bahwa cangkang kerang tahu
mengandung komposisi kalsium hingga 95%. Penelitian lainnya mengenai
cangkang kerang tahu yakni dilakukan oleh Hariyati et al., (2019) diperoleh
kalsium oksida (CaQ) sebesar 87 %.

Metode yang digunakan untuk mensisntesis wollastonite diantaranya yaitu
metode hidrotermal (Pei et al., 2010; Puntharod et al., 2013), metode sol gel
(Wang et al., 2008; Tangriboon et al., 2011), dan metode reaksi padatan (Nour et
al., 2008; Obeid, 2014; Rashid et al., 2014; Phuttawong et al., 2015). Metode
reaksi padatan (solid state reaction) adalah metode yang paling banyak digunakan
dalam mensintesis wollastonite. Metode reaksi padatan memiliki beberapa
kelebihan yaitu proses pembuatan yang membutuhkan biaya ringan, ramah
lingkungan dan tidak beracun (Phuttawong, et al., 2015). Metode reaksi padatan

merupakan metode yang mudah dan sederhana, namun mampu menghasilkan



wollastonite murni dengan kristalinitas yang baik (Shukur et al., 2014).

Sintesis wollastonite telah dilakukan sebelumnya oleh (Rasyid et al., 2014)
menggunakan metode reaksi padatan dengan bahan pasir silika dan batu kapur.
Berdasarkan penelitian (Rasyid et al., 2014) diperoleh fasa a-CaSiOs pada
perbandingan molar 1 : 1 dengan suhu 1450 °C selama 4 jam. Kemudian (Obeid,
2014) juga melakukan penelitian serupa pada bahan pasir silika dan batu kapur
menggunakan metode reaksi padatan. Berdasarkan penelitian (Obeid, 2014)
diperoleh fasa B-CaSiOs pada suhu 1050 °C, kemudian muncul fasa o-CaSiOs
pada suhu 1150 °C. Penelitian lain juga dilakukan oleh (Phuttawong et al., 2015)
menggunakan cangkang siput dan sekam padi sebagai sumber silika. Berdasarkan
penelitian (Phuttawong et al., 2015) fase wollastonite terbentuk saat penggilingan
selama 7 jam dengan suhu kalsinasi 1000 °C selama 2 jam. Sedangkan pada
penelitian yang dilakukan oleh (Nizami, 2003) wollastonite yang terbentuk pada
suhu 1100 °C adalah B-CaSiOz dan pada suhu 1300 °C adalah a-CaSiOs.
Penelitian lain juga dilakukan oleh (Syafri et al.,, 2019) yakni mensintesis
wollastonite menggunakan metode reaksi padatan dari pasir silika dan cangkang
kerang darah, dari penelitian ini diperoleh bahwa fase wollastonite dengan puncak
intensitas tertinggi pada sudut 20 = 26,8225. Gugus fungsi Si-O-Si dan O-Si-O
pada panjang gelombang 460 cm?, Si-O-Ca pada panjang gelombang 962 cm™
dan O-Si-O cm™ pada panjang gelombang 901 cm™.

Belum adanya penelitian mengenai sintesis wollastonite menggunakan
bahan dasar daun bambu dan cangkang kerang tahu (meretix-meretix)
menggunakan rekasi padatan dengan suhu kalsinasi 900 °C, 1000 °C dan 1100 °C

sehingga mendorong dilakukannya penelitian ini. 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 (SEM) untuk
mengetahui mikrostruktur, dan Fourier Transform Infra-Red (FTIR) untuk

mengetahui gugus fungsi.

B. Rumusan Masalah

Rumusan masalah pada penelitian ini yaitu bagaimana pengaruh variasi
suhu kalsinasi 900 °C, 1000 °C dan 1100 °C terhadap sifat termal, fasa yang
terbentuk, karakterisasi morfologi, dan gugus fungsi pada wollastonite berbahan
dasar silika daun bambu dan cangkang kerang tahu (meretix-meretix)

menggunakan metode reaksi padatan?

C. Tujuan Penelitian

Tujuan dalam penelitian ini yaitu untuk mengetahui pengaruh variasi suhu
kalsinasi 900 °C, 1000 °C dan 1100 °C terhadap sifat termal, fasa yang terbentuk,
karakterisasi morfologi, dan gugus fungsi pada wollastonite berbahan dasar silika
daun bambu dan cangkang kerang tahu (meretix-meretix) menggunakan metode

reaksi padatan.

D. Batasan Masalah
Batasan masalah pada penelitian ini adalah:

1. Sintesis wollastonite menggunakan bahan silika daun bambu dan meretix-
meretix shell.

2. Sintesis wollastonite menggunakan metode reaksi padatan pada suhu

kalsinasi 900 °C, 1000 °C dan 1100 °C.



Karakterisasi sampel dengan menggunakan DTA-TGA, XRD, SEM dan

FTIR.

Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah:

Dapat mengetahui pengaruh suhu kalsinasi 900 °C, 1000 °C dan 1100 °C
terhadap sifat termal, fasa yang terbentuk, struktur mikro dan gugus fungsi
pada wollastonite berbahan dasar silika daun bambu dan meretix-meretix
shell menggunakan reaksi padatan.

Menjadi bahan acuan bagi penelitian berikutnya yang ingin meneruskan
pembuatan wollastonite berbahan dasar silika daun bambu dan meretix-
meretix shell.

Hasil penelitian ini dapat digunakan sebagai alternatif dalam pemilihan

metode dalam pembuatan wollastonite berbahan dasar silika daun bambu

dan meretix-meretix shell.



Il. TINJAUAN PUSTAKA

Bab ini menjelaskan beberapa konsep dasar yang mendukung topik
penelitian. Pembahasan dimulai dengan menjelaskan tentang wollastonite
(CaSiO3z) yakni pengertian wollastonite (CaSiOs), karakteristik wollastonite,
struktur kristal wollastonite (CaSiOz) serta aplikasi wollastonite (CaSiO3) dalam
kehidupan. Kemudian dilanjutkan membahas silika (SiO2), struktur kristal silika
(SiO2), metode sintesis silika (SiO2), daun bambu sebagai sumber silika (SiO.),
kalsium karbonat (CaCOs), kerang tahu (meretix-meretix), metode reaksi padatan

dan karakterisasi yang digunakan dalam penelitian ini.

A. Wollastonite (CaSiOs)

Wollastonite atau yang biasa dikenal dengan kalsium silikat dengan rumus
kimia CaSiO; merupakan senyawa yang diperoleh dengan mereaksikan CaO dan
SiO2 (Jacob, 1976; Wang et al., 2008; Podporska et al., 2008). Wollastonite
memiliki kandungan kalsium (Ca), silikon (Si) dan oksigen (O2) (Newport et al.,
2006; Phuttawong et al, 2015). mengandung sekitar 51,7% berat silikon dioksida
(SiO2) dan 48,3% berat kalsium oksida (CaO) (Collie, 1976; Yazdani et al.,
2010). Wollastonite banyak tersedia di alam, tetapi tidak murni, biasanya terdapat
campuran seperti besi, magnesium, mangan, sodium, dan aluminium (Borodina

and Kozik, 2005; Amin and Oza, 2015).



1. Karakteristik Wollastonite

Wollastonite memiliki karakteristik berwarna putih kekuningan dengan
bentuk padat (Thenmuhil et al., 2014), ukuran partikel rata-rata 29-50 nm
(Chakradhar et al., 2006) dan memiliki ukuran butir yang seragam (lstiyati dan
Asmi, 2012). Kekuatan lentur wollastonite sebesar 41,1 MPa (Pan et al., 2016),
menguap sekitar suhu 950 °C (Ismail et al., 2013) dan memiliki titik lebur sebesar
1540 °C (Yazdani et al., 2010). Tingkat porositas wollastonite sebesar 15-25
m?/gr yang mirip dengan tulang manusia, serta memiliki sifat bioaktif (Sun et al.,
2013). Sifat wollastonite lainnya ditunjukkan Tabel 2.1.

Tabel 2.1. Sifat wollastonite (CaSiOs) (New York City Opera, 2011).

Kategori Sifat Wollastonite

Rumus molekul CaSiOs
Berat molekul (g/mol) 116
Berat jenis 2,8-2,9
Titik lebur (°C) 1540
Kekerasan 4-7

pH 9-10
Indeks bias 1,63
Densitas (g/cm®) 2,91
Warna Putih

2. Struktur Kristal Wollastonite

Secara umum, struktur kristal wollastonite terdiri dari pseudowollastonite (a-
CaSiOs3) dan parawollastonite (B-CaSiOz) (Hesse, 1984; Yang and Prewitt, 1999).
Wollastonite akan berubah menjadi B-CaSiOs pada rentang suhu 900 °C hingga
suhu 1100 °C (Zhang et al., 2010). Sedangkan a-CaSiOs mulai terbentuk pada

suhu 1150 °C hingga 1450 °C (Phuttawong et al., 2015).



Pseudowollastonite (a-CaSiOz) memiliki sistem kristal monoclinic, dengan space
group P2/c,dan jari-jari ionik Ca yaitu 2,15A, Si yaitu 1,75 A , dan O yaitu 1,05
A. Parameter kisi a = 6,83900 A, b = 11,87000 A, ¢ = 19,63100 A, serta nilai
sudut a = 90,00° B = 90,67°, dan y = 90,00° (Yang and Prewitt, 1999). Struktur
kristal pseudowollastonite (a-CaSiOs) ditunjukan pada Gambar 2.1 dan struktur

kristal parawollastonite (B-CaSiOz) ditunjukan pada Gambar 2.2.

Gambar 2.1. Struktur kristal a-CaSiOs yang dibuat menggunakan VESTA
(Momma and Izumi, 2011).

Gambar 2.2. Struktur kristal B-CaSiOs yang dibuat menggunakan VESTA
(Momma and Izumi, 2011).

Parawollastonite (B-CaSiOz) memiliki sistem kristal monoclinic, dengan space



group P21/a, dan jari-jari ionik Ca yaitu 2,25 A, Si yaitu 2,05 A, dan O yaitu
1,15 A. Parameter kisi a = 15,409 A, b= 7,322 A, ¢ = 7,063 A, serta nilai sudut o
= 90,00° B = 95,30° dan y = 90,00° (Hesse, 1984). Diagram fasa SiO, - CaO

ditunjukkan pada Gambar 2.3.
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Gambar 2.3. Diagram SiOz - CaO (Pan et al., 2015).

3. Kegunaan Wollastonite

Wollastonite mulai dikembangkan sejak tahun 1980. Penggunaan terbesar
dari wollastonite yaitu dalam bidang industri keramik sebagai bahan utama
pembuatan ubin lantai dan dinding (Crooks, 1999). Wollastonite juga digunakan
sebagai bahan baku dalam industri semen (Crooks, 1999; Ashaf and Olek, 2016).
Selain itu, wollastonite telah banyak digunakan dalam pembuatan cat, plastik,

kayu lapis, pupuk, elektronik, otomotif, peralatan rumah dan konstruksi (Luyt et
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al., 2009) .

Dalam bidang medis, wollastonite telah banyak digunakan sebagai implan
(Chen et al., 2010; Ding et al., 2009), penumbuhan sel (Zhang et al., 2010), akar
gigi (Saadaldin and Rizkalla, 2014) dan mencegah pertumbuhan bakteri (Wu et
al.,2014). Penggunaan wollastonite dalam bidang medis, dikarenakan wollastonite
memiliki sifat bioaktivitas dan biokompatibilas yang baik (Chen et al., 2010;

Wang et al., 2008).

B. Silika (SiO2)

Silikon dioksida atau yang biasa dikenal dengan silika, memiliki rumus kimia
SiO. dengan ikatan koordinasi tetragonal (Todkar et al., 2016; Li et al., 2006).
Silika merupakan senyawa yang banyak terdapat di alam, tetapi silika yang berada
di alam memiliki ikatan fisik ataupun ikatan kimia dengan senyawa lainnya
(Manivannan and Ramanathan, 2009). Secara alami, silika terkandung dalam
pasir, krikil, dan batu-batuan (Surdia and Saito, 1999). Beberapa bahan non
komersil yang dapat digunakan sebagai sumber silika yaitu sekam padi (Ismail et
al., 2016; Puttawong et al., 2015; Syamsudin et al.,2017), tongkol jagung
(Velmurungan et al., 2015), rumput gajah (Matchi et al., 2016) dan daun bambu
(Aminullah et al., 2015). Aplikasi silika digunakan dalam aspek kehidupan yaitu
dalam bidang keramik, katalis, elektronik, pelapis, stabilisator, dan pengemulsi

(Wang et al., 2008; Zhang et al., 2009).

1. Karakteristik Silika (SiO2)
Silika dapat berbentuk gel, kristal dan amorf (Todkar et al., 2016). Silika

memiliki ketahanan abrasi yang baik, isolator listrik, dan stabilitas termal yang
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tinggi. (Bhatia and Brinker, 2000; Hildayat et al., 2009). Secara teoritis, unsur

silika mempunyai sifat menambah kekuatan keramik (Astuti et al., 2012).

Karakteristik silika ditunjukan Tabel 2.2.

Tabel 2.2. Karakteristik silika (Surdia and Saito, 1999).

Kategori

Karakteristik Silika

Sistem kristal

Bentuk

Berat Jenis (gr/cm®)
Titik lebur (°C)

Titik didih (°C)
Kekerasan (Kg/mm?)
Kekuatan tekuk (Mpa)
Kekuatan tarik (Mpa)
Resistivitas (Qmm)

Konduktivitas termal

Tetrahedral
Padat

2,6

1610

2230

650

70

110

17
3,2x10°

2. Struktur Kristal Silika

Silika memiliki ikatan koordinasi tetrahedral dengan satu ikatan atom

silikon (Si) ditengah dan empat atom oksigen (O) yang berada disekitar atom

silikon. Silika mempunyai tiga bentuk kristal polimorf yaitu kristobalit, tridimit,

dan kuarsa (quartz) yang ditunjukan pada Tabel 2.3.

Tabel 2.3. Kristal polimorf silika (Smallman and Bioshop, 2000).

Kristal Rentang (°C)
Kristobalit > 1470-1723
Tridimit 870-1470
Kuarsa < 570-870

Struktur kristal kristobalit memiliki sistem kristal tetragonal dengan space

group P 41 21 2, bernomor space group 92, volume sel satuan yaitu 171,104043
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A3, Nilai sudut o= 90°, B =90°, y = 90° dengan parameter kisi a = b = 4,9717 A ¢
= 6,9223 A (Downs dan Palmer, 1994; Dera et al, 2011). Pada suhu 870-1470 °C
terbentuk tridymite. Struktur kristal tridymite memiliki sistem kristal monoclinic
denngan tipe pola C, memiliki nama space group C1, bernomor space group 1,
volume sel satuan = 2122,287637 A® serta parameter kisi a = 15,0210 A, b =
8,6004 A, ¢ = 16,4338 A dan nilai sudut a = 90°, B = 91,512°, y = 90° (Graetsch
and Dierdorf, 1996). Berdasarkan perlakuan termal, pada suhu kurang dari 570 °C
terbentuk low quartz, untuk suhu 570-870 °C terbentuk high quartz yang
mengalami perubahan struktur menjadi crystobalite dan tridymite. Struktur kristal
quartz yang memiliki sistem kristal hexagonal dengan tipe pola C, memiliki
nomor space group 11, volume sel satuan = 113,131145 A3, serta parameter kisi a

=b=4,9160 A, ¢ =5,4054 A, a =B =90° y = 120° (Levien et al., 1980).

3. Metode Sintesis Silika

Berbagai metode telah dilakukan untuk memperoleh silika. Serbuk nanosilika
umumnya disintesis dengan menggunakan metode pengabuan (Della et al.,2002;
Singh et al.,2011), metode sol-gel (Daifullah et al, 2003; Du et al., 2009), metode
leaching (Kalapathy et al., 2002; Matori et al., 2009; Umeda and Kondoh, 2010),
precipitation atau pengendapan (Yuvakkumar et al., 2012; Monshizadeh et al.,
2014; Haq et al., 2014).

Leaching adalah proses pelarutan bahan terlarut yang terkandung dalam
bahan padat oleh pelarut. Proses leaching untuk menghilangkan senyawa pengotor
sehingga dapat meningkatkan kemurnian sampel (Gupta, 2003). Biasanya
menggunakan HCI, H>SO4, HNOs (Matori et al., 2009), asam sitrat (Umeda dan

Kondoh, 2010), dan asam oksalat (Kalapathy et al., 2002). Kemurnian lebih tinggi
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dari sekam padi dapat diperoleh dengan proses leaching menggunakan zat asam
serta sekam padi dibakar pada suhu 800°C selama 30 menit yang akan
menghasilkan kemurnian dari silika dari sekam padi sebesar 99,77 % (Umeda and
Kondoh, 2010).

Precipitation yakni suatu metode untuk membentuk padatan dalam suatu
campuran yang menghasilkan serbuk silika dengan kemurnian dan luas
permukaan yang tinggi. Metode pengendapan pernah dilakukan oleh
(Yuvakkumar et al., 2012), hasilnya menunjukkan bahwa kemurnian tertinggi
silika dari abu sekam padi 99,9 % diperoleh pada perlakuan menggunakan NaOH

2,5 N. Metode ini sederhana, hemat biaya, serta mampu menghasilkan kemurnian

yang tinggi.

C. Daun Bambu

Bambu merupakan tanaman yang mudah tumbuh di daerah tropis seperti Asia
Tenggara, dari sekitar 1.000 jenis bambu 200 jenis diantaranya ditemukan di Asia
Tenggara (Dransfield and Widjaja, 1995). Indonesia memiliki 143 jenis pohon
bambu termasuk yang tumbuh liar dan belum termanfaatkan. Tanaman bambu
tumbuh baik di dataran rendah sampai pegunungan dengan ketinggian sekitar
3000 meter dari permukaan laut dan pada umumnya ditemukan di tempat-tempat
terbuka dan daerahnya bebas dari genangan air (Krisdianto et al., 2000). Tanaman
bambu memiliki penyebaran yang lebih banyak di pulau Jawa yaitu mencapai
76,83 % dari total populasi bambu di Indonesia.

Bambu biasa digunakan untuk obat-obatan, bahan bangunan dan juga

diterapkan untuk tujuan lingkungan, seperti pengendalian erosi dan penyerapan
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karbon (Halvorson et al.,2010). Saat ini, bagian bambu yang banyak dimanfaatkan
adalah bagian batang bambu. Sedangkan daun bambu dimanfaatkan sebagai pakan
hewan diantaranya sapi, domba dan kambing (Hayashi et al., 2005; Asaolu et al.,
2009) namun pemanfaatan daun bambu belum maksimal sebagian besar hanya
dibiarkan menjadi limbah agro (Suhardiman, 2011).

Tabel 2.4. Klasifikasi Daun Bambu (Krisdianto et al., 2000).

Kingdom Plantae

Divisio Spermatophyta
Sub Divisio Angiospermae
Classis Monokotiledoneae
Subclasis Commenlinidae
Ordo Poales

Familia Poaceae

Sub Famili Bambusoideae
Genus Bambusa

Spesies Bambusa sp

Tabel 2.5. Penelitian Silika Daun Bambu.

Penelitian Komposisi Silika (%)
Dwivedi et al (2006) 75,90
Singh et al (2007) 75,90
Villar-Cocina et al (2011) 80,40
Frias et al (2012) 78,71
Sa’diyah et al (2016) 84,53
Aminullah et al (2018) 74,49

Daun bambu merupakan salah satu bahan organik yang memiliki kandungan
silika yang tinggi, kandungan silika yang cukup tinggi di abu daun bambu,
menjadikan daun bambu berpotensi sebagai penghasil silika. Kandungan abu daun

bambu atau bamboo leaf ash (BLA) dari daun bambu sebesar 20 % dengan
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kandungan silika sebesar 75,90 % di mana kandungan silika abu daun bambu ini
merupakan yang terbesar kedua setelah abu sekam padi (Aminullah et al .,2018).
Beberapa penelitian terkait silika daun bambu telah banyak dilakukan dan
melaporkan bahwa komposisi silika dari daun bambu cukup tinggi seperti
ditunjukan pada Tabel 2.5. Ketersediaan daun bambu sangat melimpah, sehingga

sangat menguntungkan jika dilakukan sintesis silika dari daun bambu.

D. Kalsium Karbonat (CaCOs)

Kalsium karbonat (CaCOs) merupakan mineral paling sederhana, tidak
mengandung silikon, dan sumber pembuatan senyawa kalsium terbesar secara
komersial. 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). Sifat fisis kalsium karbonat umumnya
berwarna putih kekuningan dan banyak didapatkan pada batuan seperti batu
kapur, kalsit, marmer, dan batu gamping. Kalsium karbonat terdiri dari beberapa
unsur yaitu kalsium, karbon, dan oksigen (Bahanan, 2010). Kalsium karbonat
memiliki tiga polimorf yaitu aragonite, calcite, dan vaterite (Manoli and Dalas,
2000). Aragonite meleleh pada suhu 1339 °C di bawah tekanan 102,5 atm
sedangkan calcite terurai pada suhu pemanasan 825 °C. Aragonite mempunyai
densitas sebesar 2,83 g/cm3 sedangkan calcite mempunyai densitas sebesar 2,71
g/cm3. Namun keduanya merupakan material yang larut dalam air (Patnaik,
2003).

Reaksi kalsinasi kalsium karbonat (CaCOs) akan menghasilkan kalsium

oksida (CaO). Reaksi kalsinasi tersebut menggunakan pemanasan dengan suhu
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900 °C, akibat proses tersebut karbon dioksida (CO2) yang terkandung dalam
kalsium karbonat keluar, dan yang tertinggal hanya kalsium oksida (Britt, 2004).
Reaksinya sebagai berikut:

CaCOs(s) <> CaO(s) + CO2(qg) (1)
Akibat pembakaran tersebut maka kalsium oksida dapat dihasilkan (Kazemi et al.,

2017).

E. Kerang Tahu (meretix-meretix)

Kerang tahu (meretix-meretix) merupakan hewan bertubuh lunak (molusca)
yang tegolong dalam kelas bivalvia, yaitu kelas yang memiliki sepasang katup
cangkang pipih dan lateral yang akan membuka dan menutup yang diatur oleh
ligamen yang dibantu oleh dua macam otot, yaitu pada bagian anterior dan
posterior. Kerang tahu dapat ditemukan di laut dan air tawar. Tubuhnya bersifat
simetri bilateral dan berada dalam cangkang. Kakinya biasanya berbentuk seperti
kapak dan insang tipis berbentuk seperti papan dan berlapis-lapis atau
lamellibranchia (Abdullah et al., 2017).

Tabel 2.6. Klasifikasi Kerang Tahu (Abdullah et al., 2017).

Kingdom Animalia

Filum Molluska

Classis Bivalvia

Ordo Veneroida

Familia Veneridae

Genus Meretix-meretix

Spesies Meretix-meretix Linnaeus

Kerang tahu memiliki permukaan luar cangkang yang licin di antaranya
berwarna putih, kecoklatan sampai coklat, dan kehitaman. Bagian dalam

cangkang berwarna putih. Ukuran lebar cangkang kerang tahu dapat mencapai 7-9
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cm. Kerang tahu mendiami perairan dengan substrat pasir berlumpur di zona
intertidal dan sublitoral serta banyak ditemukan di muara sungai dengan topografi
pantai yang landai sampai mencapai kedalaman 20 meter. Kerang tahu hidup
dengan membenamkan diri dalam substrat. Bagian dagingnya dimanfaatkan
sebagai bahan tambahan makanan karena mengandung sumber protein dan
cangkangnya biasa digunakan sebagai bahan baku kapur (Priyanto, 2010).

Morfologi kerang tahu seperti pada Gambar 2.4.

Gambar 2.4. Kerang Tahu (Priyanto, 2010).

Kerang tahu terdiri dari 69,85% cangkang kerang. Hal ini menunjukkan
bahwa cangkang kerang tahu berpotensi untuk dikembangkan. Cangkang kerang
tahu memiliki lapisan periostrakum yang merupakan lapisan organik tipis,
terbentuk dari zat Kitin dan terletak pada bagian terluar. Periostrakum yang
tersusun atas kalsium karbonat berfungsi sebagai pelindung lapisan di bawahnya
dari erosi. Cangkang kerang mengandung CaCOs yang berpotensi dimanfaatkan
sebagai biokeramik untuk beberapa aplikasi rekayasa jaringan (Hoque et al.,
2013). Kalsium karbonat ini merupakan mineral paling sederhana yang tidak
mengandung silikon dan merupakan sumber pembuatan senyawa kalsium terbesar

secara komersial (Othmer, 1965).
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Penelitian Mijan et al. (2015) menyebutkan bahwa cangkang kerang tahu
mengandung komposisi kalsium hingga 95%. Penelitian lainnya mengenai
cangkang kerang tahu yakni dilakukan oleh Hariyati et al., (2019) diperoleh

kalsium oksida (CaO) sebesar 87%.

F. Metode Reaksi Padatan

Metode reaksi padatan adalah cara yang dilakukan dengan mereaksikan
padatan dengan padatan tertentu pada suhu tinggi bahkan mencapai 1000 °C
hingga 1500 °C. Metode ini merupakan metode yang paling banyak digunakan
untuk sintesis bahan anorganik, serta merupakan metode konvensional yang tidak
beracun, ramah lingkungan, murah dan bebas sampabh sintetik tidak seperti metode
kimia lain (Phuttawong et al., 2015). Metode reaksi padatan juga sederhana dan
mudah namun mampu menghasilkan wollastonite murni dengan kristalinitas yang
baik (Shukur et al., 2014). Beberapa penelitian yang menggunakan metode rekasi
padatan yaitu penelitian yang dilakukan oleh (Shukur et al., 2014) melakukan
sintesis wollastonite menggunakan metode reaksi padatan mengunakan bahan
dasar batu kapur sebagai kalsium karbonat dan silika dari pasir. Proses
penggabungan bahan tersebut dilakukan menggunakan ball mill selama 15 jam
dengan 300 putaran/menit, lalu bahan di sintering pada rentang suhu 1050 sampai
1300 °C dan didapatkan hasil bahwa pada suhu 1050 °C telah muncul fasa B-
CaSiO3 bertransformasi menjadi a-CaSiOsz pada suhu 1150 °C. Penelitian lainnya
telah dilakukan oleh (Rasyid et al., 2014) menggunakan metode reaksi padatan
dengan bahan pasir silika dan batu kapur. Berdasarkan penelitian (Rasyid et al.,
2014) diperoleh fasa a-CaSiOs pada perbandingan molar 1 : 1 dengan suhu 1450

°C selama 4 jam. Kemudian (Obeid, 2014) juga melakukan penelitian serupa
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pada bahan pasir silika dan batu kapur dengan sedikit penambahan boron trioksida
(B203) menggunakan metode reaksi padatan. Berdasarkan penelitian (Obeid,
2014) diperoleh fasa PB-CaSiOs pada suhu 1050 °C, kemudian muncul fasa a-
CaSiOs pada suhu 1150 °C. Penelitian lain juga dilakukan oleh (Phuttawong et al.,
2015) menggunakan cangkang siput dan sekam padi sebagai sumber silika.
Berdasarkan penelitian (Phuttawong et al., 2015) fase wollastonite terbentuk saat
penggilingan selama 7 jam dengan suhu kalsinasi 1000 °C selama 2 jam.
Penelitian lain juga dilakukan oleh (Syafri et al., 2019) yakni mensintesis
wollastonite menggunakan metode reaksi padatan dari pasir silika dan cangkang
kerang darah, dari penelitian (Syafri et al., 2019) diperoleh bahwa fase
wollastonite dengan puncak intensitas tertinggi pada sudut 20 = 26,8225. Gugus
fungsi Si-O-Si dan O-Si-O pada panjang gelombang 460 cm? , Si-O-Ca pada

panjang gelombang 962 cm™ dan O-Si-O cm™ pada panjang gelombang 901 cm™.

G. Karakterisasi Material

Karakterisasi yang dilakukan pada penelitian ini yaitu XRD, SEM, FTIR, dan

DTA/TGA.

1. X-Ray Diffraction (XRD)

Difraksi sinar-X atau X-Ray diffraction (XRD) merupakan metode yang
digunakan untuk mengetahui struktur Kkristal, perubahan fase dan derajat
kristalinitas. Prinsip XRD vyaitu didasarkan pada radiasi sinar-X yang telah
dihasilkan oleh tabung sinar-X akan berinteraksi dengan struktur kristal
material yang diuji. Material yang akan dianalisis struktur kristalnya harus

berada dalam fasa padat karena dalam kondisi tersebut kedudukan atom
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berada dalam susunan yang sangat teratur sehingga membentuk bidang kristal.
Ketika suatu berkas sinar-X diarahkan pada bidang kristal tersebut, maka akan
timbul pola-pola difraksi. Pola-pola difraksi tersebut terbentuk ketika terjadi
interferensi dari pantulan gelombang-gelombang sinar-X yang saling bertemu.
Interferensi tersebut terjadi sesuai dengan Hukum Bragg. Interferensi radiasi
sinar-X hasil difraksi struktur kristal material yang diuji selanjutnya akan
dideteksi oleh detektor kemudian akan diperkuat gelombangnya dengan
menggunakan amplifier, lalu akan terbaca secara spektroskopi sebagai puncak-
puncak grafik yang ditampilkan pada layar komputer. Dengan menganalisis
puncak-puncak grafik tersebut struktur kristal suatu material dapat diketahui

(Cullity and Stock, 2001).

2. Scanning Electron Microscopy (SEM)

Prinsip kerja SEM vyaitu ketika berkas elektron mengenai permukaan sampel,
terjadi interaksi elektron dengan atom-atom di permukaan maupun di bawah
permukaan sampel. Akibat interaksi tersebut sebagian besar berkas elektron
berhasil keluar kembali, elektron-elektron tersebut disebut sebagai Backscattered
Electrons (BSE), sebagian kecil elektron masuk ke dalam bahan kemudian
memindahkan sebagian besar energi pada elektron atom sehingga terpental ke luar
permukaan bahan, yaitu Secondary Electrons (SE). Pembentukan elektron-
elektron sekunder selalu diikuti proses munculnya X-ray yang karakteristik untuk
setiap elemen, sehingga dapat digunakan untuk mengukur kandungan elemen
yang ada di dalam bahan yang diteliti (Stokes, 2008).

Proses pembentukan BSE terjadi pada atom-atom di bagian permukaan

sampel yang lebih dalam. Ini disebabkan tumbukan antara elektron dari sumber
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dengan inti atom. Karena massa proton yang membentuk inti hingga 2000 kali
lebih  besar dari elektron, maka setiap tumbukan akan menyebabkan
terpentalnya sebagian besar elektron ke arah 180°. Artinya, sebagian akan

dipantulkan kembali ke arah di mana mereka datang yaitu ke luar permukan

bahan.
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Gambar 2.4. Skema SEM (Inkson, 2016).

Elektron-elektron BSE ini membawa informasi tentang atom-atom yang
ditumbuknya beserta ikatannya dalam fasa. Jika elektron sumber dalam
perjalanannya di dalam bahan hanya melewati awan elektron atau orbital sebuah

atom maka elektron tersebut dapat saja memindahkan sebagian energi kinetiknya
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kepada satu atau lebih elektron pada orbit tersebut. Elektron itu akan menjadi
tidak stabil dan dalam kondisi tereksitasi sehingga meninggalkan posisinya dan
keluar dari permukaan bahan, maka elektron tersebut dikenal sebagai secondary
electron (SE) atau elektron sekunder (Choudhary and Priyanka, 2017).

Elektron sekunder memiliki energi yang rendah, maka hanya elektron yang
berada atau sangat dekat permukaan bahan saja yang dapat lolos ke luar.
Dengan bantuan detektor khusus elektron SE dapat dimanfaatkan untuk
membentuk image morfologi permukaan bahan dengan baik. Struktur permukaan
berikut ciri-cirinya, seperti batas butir, edge, porositas, puncak atau lembah

akan terlihat lebih detil dengan resolusi yang lebih tinggi dibanding BSE.

3. Fourier Transform Infra-Red (FTIR)

FTIR merupakan teknik spektroskopi yang dapat mengidentifikasi gugus
fungsi yang terdapat dalam sampel, baik organik maupun anorganik. Pada sistem
optik FTIR dipakai radiasi LASER ( Light Amplification by Stimulated Emission
of Radiation ) yang berguna sebagai radiasi yang diinterferensikan dengan radiasi
IR agar sinyal radiasi IR diterima oleh detektor secara utuh dan lebih baik.
Spectroscopy FTIR menggunakan sistem yang disebut dengan interferometer
untuk mengumpulkan spektrum. Interferometer terdiri dari sumber radiasi,
pemisah berkas, cermin, dan detektor. Skema lengkap dari instrumentasi FTIR
ditunjukan pada Gambar 2.5.

Prinsip kerja FTIR yakni energi inframerah diemisikan dari sumber bergerak
melalui celah sempit untuk mengontrol jumlah energi yang akan diberikan ke
sampel. Di sisi lain, berkas laser memasuki interferometer dan kemudian terjadi

pengkodean sampel menghasilkan sinyal interferogram yang kemudian keluar dari
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interferogram. Berkas laser kemudian memasuki ruang sampel, berkas akan
diteruskan atau dipantulkan oleh permukaan sampel tergantung dari energinya,
yang mana merupakan karakteristik dari sampel. Berkas akhirnya sampai ke
detektor (Griffiths, 1975).
4. Differential Thermal Analysis/Thermogravimetric Analysis (DTA/TGA)
Analisa termal dapat didefinisikan sebagai pengukuran sifat-sifat fisik
dan kimia material sebagai fungsi dari suhu. Dua jenis teknik analisa termal yang
utama adalah analisa termogravimetrik (TGA), yang secara otomatis merekam
perubahan berat sampel sebagai fungsi dari suhu maupun waktu, dan analisa
diferensial termal (DTA) yang mengukur perbedaan suhu antara sampel dengan
material referen yang inert sebagai fungsi dari suhu. Thermogravimetri adalah
teknik untuk mengukur perubahan berat dari suatu senyawa sebagai fungsi dari

suhu ataupun waktu. Hasilnya biasanya berupa rekaman diagram yang kontinu
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(Gabbot, 2007).

Analisa termal diferensial adalah teknik dimana suhu dari sample
dibandingkan dengan material referen selama perubahan suhu terprogram.
Suhu sample dan referen akan sama apabila tidak terjadi perubahan, namun pada
saat terjadinya beberapa peristiwa termal, seperti pelelehan, dekomposisi atau
perubahan struktur kristal pada sample, suhu dari sample dapat berada di
bawah (apabila perubahannya bersifat endotermik) ataupun di atas (apabila
perubahan bersifat eksotermik) suhu referen. Sampel dan referen ditempatkan
bersebelahan dalam heating block yang dipanaskan ataupun didinginkan pada
laju konstan, termokopel identik ditempatkan pada keduanya dan dikoneksikan.
Ketika sampel dan referen berada pada suhu yang sama, output dari pasangan
termokopel ini akan sama dengan nol. Pada saat suatu peristiwa termal
berlangsung pada sampel, perbedaan suhu timbul antara keduanya yang kemudian
terdeteksi dari selisih tegangan dari kedua termokopel. Baseline horizontal,
menunjukkan tidak adanya perubahan suhu sedangkan penyimpangan dari
baseline akan berupa puncak yang tajam sebagai akibat dari berlangsungnya

peristiwa termal pada sampel (Brown, 1988).



I1l. METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat

Penelitian dilakukan pada bulan Januari sampai Juni 2021 di Laboratorium
Fisika Material FMIPA Universitas Lampung. Proses kalsinasi dilakukan di
Laboratorium Material Teknik Mesin Universitas Lampung dan karakterisasi
sampel diuji menggunakan DTA/TGA dan FTIR di UPT Laboratorium dan Sentra
Inovasi Teknologi Universitas Lampung. Selain itu karakterisasi XRD dan SEM

dilakukan di Laboratorium Universitas Negeri Padang.

B. Peralatan dan Bahan

1. Peralatan

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu: neraca analitik, beaker
glass; 50, 250 dan 500 ml, termometer, kertas saring, kompor, blender, magnetic
stirrer, pH meter, pipet tetes, cawan, gelas ukur, labu ukur, erlenmeyer, corong,
penjepit, spatula, botol sampel, mortar dan pestle, oven, alumunium foil, furnace.
Peralatan karakterisasi yaitu: DTA/TGA, XRD, SEM, dan FTIR.
2. Bahan

Bahan utama yang digunakan untuk mensintesis wollastonite yaitu silika
berasal dari daun bambu dan cangkang kerang tahu. Selain itu, digunakan pula

aquades, CsHgO7, HCI, NaOH dan H2SOa.



26

C. Prosedur Pembuatan Wollastonite
Tahapan-tahapan proses pembuatan wollastonite dijelaskan sebagai berikut:
1. Preparasi Daun Bambu
Daun bambu yang digunakan berasal dari Desa Labuhan Ratu Induk, Lampung
Timur. Daun bambu dibersinkan dengan air untuk menghilangkan kotoran-
kotoran, dan dikeringkan menggunakan panas sinar matahari sampai daun bambu
berubah menjadi kecoklatan. Setelah itu, daun bambu dipotong dengan ukuran 0,5

cm dan dikeringkan kembali didalam oven suhu konstan 100 °C selama 5 jam.

2. Preparasi Abu Daun Bambu

Proses preparasi abu daun bambu dengan metode leaching sama dengan yang
dilakukan oleh Umeda and Kondoh (2010). Sebanyak 30 gr daun bambu dan 50,5
gr asam sitrat dalam 500 ml aquades disiapkan. Daun bambu dimasukkan ke
dalam larutan asam sitrat dan dipanaskan diatas kompor listrik dengan suhu dijaga
konstan 80 °C selama 2 jam sambil diaduk secara perlahan. Setelah itu, daun
bambu disaring dan dicuci 5 kali dengan aquades masing-masing 300 ml selama
15 menit dengan pengadukan konstan pada suhu ruang untuk menghilangkan
kandungan asam sitrat pada daun bambu. Lalu daun bambu disaring kembali
menggunakan kertas saring dan dikeringkan dalam oven pada suhu 120 °C selama
3 jam. Dalam proses persiapan abu daun bambu, laju pemanasaan suhu 5 °C/menit
seperti ditampilkan pada Gambar 3.1. Daun bambu yang dimasukan dalam
furnace pada suhu awal 30 °C dinaikkan secara perlahan sampai suhu 500 °C dan
ditahan selama 0,5 jam dan kemudian suhu dinaikkan lagi hingga 700 °C ditahan

selama 5 jam.
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Gambar 3.1. Proses pembakaran abu daun bambu.

3. Sintesis Silika dari Abu Daun bambu

Sintesis silika abu daun bambu menggunakan metode pengendapan, sama
dengan dilakukan oleh Kalapathy et al (2000) dengan langkah-langkah yaitu:
menimbang abu daun bambu sebanyak 7,51 gr dan dicuci dalam aquades 50 ml
sebanyak 5 kali untuk menetralkan pH dan membuang pengotor. Proses leaching
dilakukan dalam larutan 6 N HCI selama 1,5 jam pada suhu konstan 100 °C dan
abu hasil proses leaching disaring menggunakan kertas saring. Kemudian abu
daun bambu dibilas mengunakan 50 ml aquades panas dengan pengulangan
sebanyak 5 kali. Selanjutnya abu daun bambu dilarutkan dalam larutan 2,5 N
NaOH dan dipanaskan pada suhu 80 °C diatas hot plate sambil diaduk
menggunakan magnetic stirrer selama 1,5 jam untuk menghilangkan kandungan
karbon. Selanjutnya abu daun bambu disaring kembali dan endapan abu yang
diperoleh dicuci dalam 20 ml aquades panas untuk memurnikan proses ekstraksi
sodium silikat. Proses berikutnya menambahkan beberapa tetes asam sulfat secara
bertahap ke dalam larutan sodium silikat sambil diaduk pada suhu ruang hingga
keasaman larutan mencapai pH 2 dan larutan sodium silikat mengendap. Endapan
disaring dan dicuci dengan 50 ml aquades panas dengan pengulangan 10 kali.

Hasil endapan dipanaskan dalam oven pada suhu 100 °C selama 24 jam agar
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membentuk serbuk silika kasar. Serbuk silika yang diperoleh digerus selama 3
jam menggunakan mortar dan pestle untuk menghasilkan ukuran serbuk yang
lebih halus. Kemudian serbuk dikalsinasi pada suhu 700 °C yang sama prosesnya
ditunjukkan pada Gambar 3.1. Setelah proses kalsinasi, furnace dimatikan hingga

suhu furnace mencapai suhu ruang dan sampel dikeluarkan.

4. Preparasi Cangkang Kerang Tahu

Prosedur preparasi cangkang kerang tahu sama dengan prosedur yang
dilakukan olen Asmi and Zulfia (2017): cangkang kerang tahu dibersihkan dari
kotoran yang ada dengan menggunakan air bersih secara berulang-ulang,
kemudian cangkang kerang tahu direbus selama 10 jam dengan aquades.
Membersihkan cangkang kerang tahu dari kotoran menggunakan 5% larutan asam
sulfat dan dibilas dengan aquades hingga bersih. Cangkang kerang tahu
dikeringkan dalam oven suhu 100 °C selama 24 jam. Cangkang kerang tahu
digerus menggunakan mortar dan pastle selama 3 jam dan dikalsinasi pada suhu

1000 °C selama 5 jam.

5. Sintesis Wollastonite

Sintesis wollastonite dilakukan dengan metode reaksi padatan (solid state
reaction) dengan langkah-langkah sebagai berikut: (1) mencampur silika daun
bambu dan CaO dari kerang tahu dengan perbandingan molar 1 : 1, (2) membuat
larutan etanol 150 ml dan melarutkan bahan dengan larutan etanol menggunakan
magnetic stirrer selama 10 jam, (3) campuran silika dan CaO dikeringkan dalam
oven pada suhu 100 °C selama 24 jam untuk menghasilkan wollastonie dan

kemudian digerus selama 3 jam. Sampel disiapkan untuk dikarakterisasi dengan
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DTA-TGA. Pembuatan sampel dalam bentuk pelet dengan cara dipress
menggunakan pressing hidrolic kemudian sampel yang sudah berbentuk pelet
dikalsinasi dengan suhu 900 °C, 1000 °C, 1100 °C dengan laju suhu 5 °C/menit

ditahan selama 3 jam. Sampel dengan XRD, SEM dan FTIR.

D. Diagram Alir

Proses preparasi daun bambu pada penelitian ini ditunjukkan pada

- s D

Daun bambu

v

Ditimbang 100 gram

v
Dibersihkan dengan air

v

Dikeringkan dibawah sinar matahari selama 1 hari

v

Dipotong kecil ukuran 0,5 cm

v

Dikeringkan dengan oven pada suhu 100 °C selama
5 jam
v

Daun bambu kering

v

C >

Gambar 3.2. Diagram alir preparasi daun bambu.

Gambar 3.2.
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Proses preparasi abu daun bambu menggunakan metode leaching dengan asam

sitrat ditunjukkan pada Gambar 3.3.

- s D

Daun bambu 30 gram + asam sitrat 10%

v

Dicampur dan diaduk dengan magnetic stirrer pada suhu 80 °C selama 2 jam
v

Daun bambu disaring dan dicuci dengan aquades 5 x 300 ml selama 15 menit

v

Daun bambu disaring dan dikeringkan dalam oven suhu 120 °C selama 3 jam
v

Daun bambu dikalsinasi suhu 700 °C selama 5 jam
v
Abu daun bambu

v

D

Gambar 3.3. Diagram alir preparasi abu daun bambu menggunakan
metode leaching.
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Proses sintesis silika daun bambu dengan menggunakan metode

pengendapan ditunjukkan pada Gambar 3.4.

- s D

7,51 gram abu daun bambu

v

Abu daun bambu dicuci dengan aquades 5 x 50 ml

v
Abu daun bambu di-leaching dengan HCI 6 N, suhu 100 °C selama 1,5 jam

v

Abu daun bambu dibilas dengan aquades panas 5 x 50 ml

v

Abu daun bambu dilarutan dalam NaOH 2,5 N dan diaduk pada suhu 80 °C selama 1,5 jam

v

Larutan NaySiOs + residu

v

Ditambahkan H,SO4 ke dalam larutan Na2SiOs hingga pH menjadi 2

v

Endapan Silika

v

Endapan disaring dan dicuci dengan aquades mendidih sebanyak 10 x 50 ml

v

Dikeringkan dengan oven pada suhu 100 °C selama 24 jam
digerus selama 3 jam

v

Dikalsinasi pada suhu 700 °C selama 5 jam

v

Serbuk silika

v

C e

Gambar 3.4. Diagram alir sintesis silika daun bambu dengan metode
pengendapan.
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Proses preparasi cangkang kerang tahu (meretix-meretix) pada penelitian

ini ditunjukkan pada Gambar 3.5.

- s D

Cangkang kerang tahu

v

Dibersihkan dengan air lalu direbus menggunakan aquades selama 10 jam

v

Cangkang kerang tahu dibersihkan dengan larutan asam sulfat

v

Cangkang kerang tahu dibilas dengan aquades lalu dioven pada suhu 100 °C selama 24 jam

i

Cangkang kerang tahu digerus menggunakan mortar dan pestle selama 3 jam

v

Sampel di kalsinasi pada suhu 1000 °C selama 5 jam.

v

Serbuk CaO
v

C e

Gambar 3.5. Diagram alir preparasi cangkang kerang tahu (meretix-meretix).
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Proses sintesis wollastonite dengan metode reaksi padatan ditunjukkan pada

Gambar 3.6.

- s D

Serbuk silika daun bambu + serbuk CaO

v

Dicampur dengan perbandingan molar 1: 1

v

Diaduk selama 10 jam menggunakan magnetic stirrer

v

Dioven selama 24 jam pada suhu 100 °C

v

Digerus selama 3 jam

v

Karakterisasi
DTA-TGA

A

Dibuat pellet sebanyak 1 gram

v

Dikalsinasi pada suhu 900 °C, 1000 °C dan
1100°C selama 3 jam

Karakterisasi
XRD dan SEM

\ 4

v

Digerus selama 1 jam

v

Karakterisasi
FTIR

v

C e

Gambar 3.6. Sintesis wollastonite dengan metode reaksi padatan.

Variasi sampel hasil sintesis dalam penelitian ini ditampilkan pada Tabel 3.1.

Tabel 3.1. Kode sampel wollastonite.
Kode Sampel Keterangan

WBLA 900 °C  Wollastonite Bamboo Leaf Ash yang dikalsinasi pada suhu 900 °C
WBLA 1000 °C  Wollastonite Bamboo Leaf Ash yang dikalsinasi pada suhu 1000 °C
WBLA 1100 °C  Wollastonite Bamboo Leaf Ash yang dikalsinasi pada suhu 1100 °C




V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Sintesis wollastonite telah dilakukan menggunakan limbah bio (daun bambu)
dan cangkang kerang tahu (meretix-meretix) dengan metode reaksi padatan. Hasil
analisa FTIR menunjukkan adanya wollastonite pada sampel WBLA 900 °C, 1000
°C dan 1100 °C yang dikonfirmasi dengan munculnya gugus Si-O-Ca. Hasil
tersebut juga didukung dari analisa XRD yang mengidentifikasi adanya fasa f3-
CaSiO3 dan a-CaSiOz pada masing-masing sampel. Pembentukan fasa B-CaSiOs
dan o-CaSiO3z juga dikonfirmasi dari hasil DTA dengan munculnya puncak
eksotermik pada suhu 728 °C dan 1062 °C. Selain itu, analisa DTA-TGA juga
menunjukkan adanya penyusutan massa akibat terjadinya penguapan H,O dan
dekomposisi kalsium karbonat (CaCOs) menjadi kalsium oksida (CaO) pada
sampel wollastonite. Morfologi wollastonite diamati melalui SEM menunjukkan
bentuk pertikel spheroid (bulat) dengan ukuran butir rata-rata 0,28 um, 0,32 pm
dan 0,71 um pada sampel wollastonite suhu 900 °C, 1000 °C dan 1100 °C.
Berdasarkan hasil yang diperoleh, silika daun bambu dan kalsium oksida dari
cangkang kerang tahu (meretix-meretix) berpotensi digunakan sebagai sumber

bahan baku alternatif untuk pembuatan wollastonite yang sederhana.
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B. Saran
Diperlukan penelitian dan uji karakterisasi fisis lebih lanjut tentang sintesis
wollastonite berbahan dasar silika daun bambu dan cangkang kerang tahu

(meretix-meretix).
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