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RINGKASAN

Ekstraksi dan Penentuan Kadar Silika (SiO,) Hasil Ekstraksi dari Abu Terbang
(Fly Ash) Batubara; Agustin Retnosari, 081810301041; 2013: (42) halaman;
Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan limu Pengetahuan Alam Universitas Jember.

Kenaikan bahan bakar minyak telah mendorong banyak industri beralih ke batubara
sebagai sumber energi. Sisa hasil pembakaran batubara akan menghasilkan limbah
yang salah satunya berupa fly ash (abu terbang) dan bottom ash (abu dasar). Fly Ash
adalah abu yang dihasilkan dari transformasi, pelelehan atau gasifikasi dari material
anorganik yang terkandung dalam batubara. Pada satu proses pembakaran batubara
dihasilkan fly ash sekitar 80% dan sisanya merupakan bottom ash yaitu sekitar 20%.
Menurut data Kementerian Lingkungan Hidup limbah fly ash yang dihasilkan
mencapai 85 ton/hari dan limbah bottom ash mencapai 48 ton/hari (Dinas LH
Kabupaten Bandung, 2008). Sementara menurut peraturan (PP85/1999), limbah fly
ash maupun bottom ash dapat dikategorikan sebagai limbah B3 (bahan beracun dan
berbahaya). Banyaknya industri yang menggunakan batubara sebagai bahan bakar
meninggalkan sejumlah permasalahan serius karena fly ash yang dihasilkan
mengandung logam-logam berat yang signifikan jumlahnya. Pelepasan abu sisa
pembakaran baik berupa fly ash maupun bottom ash akan berdampak buruk bagi
lingkungan sehingga perlu adanya penanganan khusus untuk mengatasi dampak
tersebut salah satunya dengan memanfaatkan limbah menjadi material baru yang
mempunyai nilai ekonomis. Silika merupakan salah satu komponen fly ash yang yang
paling dominan jumlahnya yaitu sekitar 30-36%. Silika banyak digunakan dalam
penyulingan minyak sayur, produk farmasi, deterjen, bahan perekat, kromatografi
kolom kemasan, dan keramik. Mengingat begitu banyak manfaat yang dapat diambil
dari unsur silika, maka pada penelitian ini dilakukan ekstraksi silika menggunakan
metode presipitasi. Selanjutnya silika yang dihasilkan dari ekstraksi akan dihitung

kadarnya dengan menggunakan metode gravimetri.
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Penelitian ini dilakukan mulai tanggal 1 Oktober 2012 sampai dengan 31
Januari 2013 di Laboratorium Kimia Dasar, Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan
IImu Pengetahuan Alam, Universitas Jember. Variabel yang akan diukur dalam
penelitian ini adalah variasi konsentrasi NaOH dan waktu ekstraksi, dimana
parameter yang diamati adalah banyaknya endapan silika kasar dan kadar silika yang
dihasilkan pada proses ekstraksi.

Berdasarkan kedua variabel tersebut didapatkan bahwa kenaikan konsentrasi
NaOH dan waktu ekstraksi dengan penambahn HCI 1 M pada rentang pH 6,5-7
menyebabkan peningkatan massa endapan silika kasar hasil ekstraksi dan kadar silika
silika hasil ekstraksi. Kadar silika tertinggi pada penelitian ini dihasilkan oleh silika
kasar yang berhasil diekstrak menggunakan NaOH 3 M dengan waktu ekstraksi 120

menit yaitu sebesar 33%.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kenaikan bahan bakar minyak telah mendorong banyak industri beralih ke
batubara sebagai sumber energi. Salah satu contoh industri yang menggunakan
batubara sebagai bahan bakar adalah PLTU (Pembangkit Listrik Tenaga Uap).
Penggunaan batubara sebagai sumber energi menjadi pilihan yang paling diminati
olen para pengusaha dengan alasan lebih menghemat biaya operasional dan
ketersediaannya di Indonesia juga cukup melimpah. Sisa hasil pembakaran batubara
akan menghasilkan limbah yang salah satunya berupa fly ash (abu terbang) dan
bottom ash (abu dasar) (Kartika, 2010).

Fly Ash adalah abu yang dihasilkan dari transformasi, pelelehan atau
gasifikasi dari material anorganik yang terkandung dalam batubara. Pada satu proses
pembakaran batubara dihasilkan fly ash sekitar 80% dan sisanya merupakan bottom
ash yaitu sekitar 20%. Menurut data Kementerian Lingkungan Hidup limbah fly ash
yang dihasilkan mencapai 85 ton/hari dan limbah bottom ash mencapai 48 ton/hari
(Dinas LH Kabupaten Bandung, 2008). Sementara menurut peraturan (PP85/1999),
limbah fly ash maupun bottom ash dapat dikategorikan sebagai limbah B3 (bahan
beracun dan berbahaya). Komponen utama dari fly ash batubara yang berasal dari
pembangkit listrik adalah silika (SiO;), alumina (Al,O3), dan besi oksida (Fe;O3),
sisanya adalah karbon, kalsium, magnesium, dan belerang. Banyaknya industri yang
menggunakan batubara sebagai bahan bakar meninggalkan sejumlah permasalahan
serius karena fly ash yang dihasilkan mengandung logam-logam berat yang signifikan
jumlahnya. Pelepasan abu sisa pembakaran baik berupa fly ash maupun bottom ash
akan berdampak buruk bagi lingkungan sehingga perlu adanya penanganan khusus
untuk mengatasi dampak tersebut salah satunya dengan memanfaatkan limbah

menjadi material baru yang mempunyai nilai ekonomis (Suprapto, 2009).



Silika merupakan salah satu komponen fly ash yang yang paling dominan
jumlahnya yaitu sekitar 30-36%. Silika banyak digunakan dalam penyulingan minyak
sayur, produk farmasi, deterjen, bahan perekat, kromatografi kolom kemasan, dan
keramik (Brinker dan Scherer, 1990; ller, 1979; Proctor et al, 1995). Penelitian
tentang silika telah banyak dilakukan, diantaranya U. Kalaphaty et al (2002) yang
berhasil mendapatkan silika dari sodium silikat pada pH 4,0 dan pH 7,0 dengan
penambahan asam (klorida, sitrat, oksalat) yang kemudian ditentukan kemurniannya
menggunakan XRD (Difraksi Sinar-X) pada sampel limbah abu sekam padi (hull
ash). Harsono (2002) menyatakan telah melakukan pembuatan silika amorf dari
limbah sekam padi. Hasil analisis komposisi menunjukkan bahwa kandungan unsur
silika cukup dominan dalam abu sekam padi. Selain itu Kamisah D Pandiangan, dkk
(2008) telah berhasil mengekstrak silika dari abu sekam padi untuk pembuatan katalis
berbasis silika sekam padi dengan teknik sol-gel di mana dalam penelitiannya abu
sekam padi diekstraksi dengan menggunakan KOH dengan variasi konsentrasi 1%;
1,5%; 2,5%; 5%; 10% dan variasi waktu yaitu 30, 60, 90, 120 menit. Berdasarkan
penelitian tersebut hasil ekstraksi yang optimum didapatkan pada konsentrasi 1,5%
dan dalam waktu 30 menit dengan berat rendemen sebesar 1,8690 gram. Patcharin
Worathanakul, dkk (2009) juga telah berhasil mengekstrak silika yang terdapat pada
limbah ampas tebu.

Mengingat begitu banyak manfaat yang dapat diambil dari unsur silika, maka
pada penelitian kali ini akan dilakukan ekstraksi silika menggunakan metode yang
telah dilakukan sebelumnya oleh Kamisah D Pandiangan, dkk (2008) dengan sampel
yang berbeda yaitu fly ash dan variabel yang akan diteliti yaitu konsentrasi NaOH dan
waktu ekstraksi. Selanjutnya silika yang dihasilkan dari ekstraksi akan dihitung

kadarnya dengan menggunakan metode gravimetri.



1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan di atas maka perumusan
masalah dalam penelitian ini adalah :
Bagaimana pengaruh konsentrasi NaOH dan waktu ekstraksi terhadap

banyaknya silika kasar hasil ekstraksi dan kadar silika hasil ekstraksi?

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini adalah :
Mengetahui pengaruh konsentrasi NaOH dan waktu ekstraksi terhadap
banyaknya silika kasar hasil ekstraksi dan kadar silika hasil ekstraksi.

1.4 Manfaat Penelitian
Hasil penelitian ini diharapkan nantinya dapat digunakan sebagai :
1. Alternatif pemanfaatan limbah hasil pembakaran batubara (fly ash).

2. Diperoleh sumber alternatif silika yang dapat dimanfaatkan dalam kehidupan.

1.5 Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:
1. Fly ash yang digunakan berasal dari PLTU Paiton-Probolinggo.
2. Konsentrasi NaOH yang digunakan 1,5; 2; 2,5 dan 3 M.
3. Waktu ekstraksi 60, 90, dan 120 menit.



BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Abu Terbang Batubara (Fly Ash)

Fly ash merupakan limbah industri yang dihasilkan dari pembakaran batubara
yang memiliki ukuran butiran yang halus, berwarna keabu-abuan dan diperoleh dari
hasil pembakaran batubara. Pada intinya fly ash mengandung unsur kimia antara lain
silika (SiOy), alumina (Al,O3), fero oksida (Fe,O3) dan kalsium oksida (CaO), juga
mengandung unsur tambahan lain yaitu magnesium oksida (MgO), titanium oksida
(TiO,), alkalin (Na,O dan K;0), sulfur trioksida (SOgz), pospor oksida (P,Os) dan
karbon. Karakteristik fly ash :

a. Dari segi gradasinya, jumlah prosentase yang lolos dari saringan No. 200 (0,074
mm) berkisar antara 60% sampai 90%.

b. Warna dari fly ash dapat bervariasi dari abu-abu sampai hitam tergantung dari
jumlah kandungan karbonnya, semakin terang semakin rendah kandungan
karbonnya.

c. Fly ash bersifat tahan air (hydrophobic) (Ary setiawan,dkk,2009).

Fly ash dapat dibedakan menjadi dua, yaitu fly ash kelas F (fly-ash yang
normal yang dihasilkan dari pembakaran batubara antrasit atau batubara bitomius)
dan fly ash kelas C yang dihasilkan dari batubara jenis lignite atau subbitumes. Fly
ash kelas C kemungkinan mengandung zat kimia silika sampai dengan dengan 70%.
(Nck, 2010).

2.1.1 Fly Ash kelas F

Pembakaran batubara antrasit atau batubara bitominus biasanya menghasilkan
fly-ash kelas F. Fly ash ini adalah pozzolanik di alam, dan mengandung kurang dari
20% kapur (CaO). Karena memiliki sifat pozzolanik, fly ash kelas F dimanfaatkan

seperti semen portland, kapur, atau kapur terhidrasi yang direaksikan dengan air dan


http://translate.googleusercontent.com/translate_c?hl=id&prev=/search%3Fq%3Dfly%2Bash%26hl%3Did%26biw%3D1440%26bih%3D674%26prmd%3Dimvnsb&rurl=translate.google.co.id&sl=en&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Pozzolan&usg=ALkJrhjyzacV6M8HLiC-1_8y3j2BvNTnRQ
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?hl=id&prev=/search%3Fq%3Dfly%2Bash%26hl%3Did%26biw%3D1440%26bih%3D674%26prmd%3Dimvnsb&rurl=translate.google.co.id&sl=en&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Lime_%28mineral%29&usg=ALkJrhi_lfaTwXqrvJbXLM902eq1-zKPDw

menghasilkan senyawa semen, atau penambahan aktivator kimia seperti natrium

silikat sehingga menyebabkan pembentukan geopolimer (www.silica.html).

2.1.2 Fly Ash kelas C

Fly ash yang dihasilkan dari pembakaran lignit atau batubara subbitumes,
selain memiliki sifat pozzolanik juga memiliki sifat yang berfungsi sebagai semen.
Dengan keberadaan air, fly ash kelas C akan mengeras dari waktu ke waktu. Fly ash
kelas C umumnya mengandung lebih dari 20% kapur (CaO). Alkali dan sulfat (SOg)
yang terdapat dalam fly ash kelas C umumnya lebih tinggi daripada fly ash kelas F

(wwwe.silica.html).

2.2 Sifat Kimia dan Sifat Fisika Fly Ash

Sifat kimia dari Fly Ash batubara dipengaruhi oleh jenis batubara yang
dibakar dan teknik penyimpanan serta penanganannya. Pembakaran batubara lignit
dan subbituminous menghasilkan abu terbang dengan kalsium dan magnesium oksida
lebih banyak dari pada jenis bituminous. Namun, memiliki kandungan silika,
alumina, dan karbon yang lebih sedikit dari pada bituminous.

Fly ash batubara terdiri dari butiran halus yang umumnya berbentuk bola
padat atau berongga. Ukuran partikel fly-ash hasil pembakaran batubara bituminous
lebih kecil dari 0,075 mm. Kerapatan fly-ash berkisar antara 2100 sampai 3000 kg/m®
dan luas area spesifiknya (diukur berdasarkan metode permeabilitas udara Blaine)
antara 170 sampai 1000 m%kg, sedangkan ukuran partikel rata-rata flyash batubara
jenis sub-bituminous 0,01mm — 0,015 mm, luas permukaannya 1-2 m?/g, massa jenis
(specific gravity ) 2,2 — 2,4 dan bentuk partikel mostly spherical, yaitu sebagian besar
berbentuk seperti bola, sehingga menghasilkan kelecakan (workability) yang lebih
baik ( Nugroho,P dan Antoni, 2007) (Nck, 2010).


http://www.silica.html/
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?hl=id&prev=/search%3Fq%3Dfly%2Bash%26hl%3Did%26biw%3D1440%26bih%3D674%26prmd%3Dimvnsb&rurl=translate.google.co.id&sl=en&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Sulfate&usg=ALkJrhiRPXxQsmwebOQMM53ZNzPitVXjJA
http://www.silica.html/

Tabel 2.1 Komposisi kimia fly ash PLTU Paiton-Probolinggo :

No | Komposisi Kimia | Satuan | Abu Batubara dari PLTU Paiton
1. SiO, % 30,25 - 36,83
2. Al,04 % 14,52 — 23,78
3. Fe O3 % 13,46 — 19,94
4. Cao % 11,40 - 16,57
5. MgO % 5,360 — 8,110
6. Mn30O4 % 0,140 - 0,480
7. Na,O % 0,250 - 0,740
8. K20 % 0,630 — 1,320
9. TiO, % 0.830 - 1,050
10. SO3 % 3,010 - 7,280
11. P,03 % 0.630 — 3,750

Sumber : PJB Paiton (2002)

2.3 Silika (SiOy)

Silikon dioksida atau silika adalah salah satu senyawaan kimia yang paling
umum. Silika murni terdapat dalam dua bentuk yaitu kuarsa dan kristobalit. Silikon
selalu terikat secara tetrahedral kepada empat atom oksigen, namun ikatan-ikatannya
mempunyai sifat yang cukup ionik. Dalam kristobalit, atom-atom silikon ditempatkan
seperti halnya atom-atom karbon dalam intan dengan atom-atom oksigen berada di
tengah dari setiap pasangan. Dalam kuarsa terdapat heliks sehingga terbentuk kristal
enansiomorf. Kuarsa dan kristobalit dapat saling dipertukarkan apabila dipanaskan.
Proses ini lambat karena dibutuhkan pemutusan dan pembentukan kembali ikatan-
ikatan dan energi pengaktifannya tinggi. Silika relatif tidak reaktif terhadap Cl,, Ho,
asam-asam dan sebagian besar logam pada suhu 25°C atau pada suhu yang lebih
tinggi, tetapi dapat diserang oleh F,, HF aqua, hidroksida alkali dan leburan-leburan
karbonat (Cotton, 1989).



Bentuk-bentuk silika merupakan beberapa struktur kristal yang penting bukan
saja karena silika merupakan zat yang melimpah dan berguna, tetapi karena
strukturnya (SiO,4) adalah unit yang mendasar dalam kebanyakan mineral. Kristal
silika memiliki dua ciri utama yaitu:

1. setiap atom silikon berada pada pusat suatu tetrahedron yang terdiri dari
empat atom oksigen.
2. setiap atom oksigen berada ditengah-ditengah antara dua atom silikon

(Keenan,1992).

2.4 Sifat Fisika dan Sifat Kimia Silika
2.4.1 Sifat Fisika

Nama IUPAC : Silikon dioksida

Nama lain : Kuarsa, Silika, Silikat oksida, Silikon (1V) oksida
Rumus molekul : SiO;

Massa molar : 60,08 g mol™

Penampilan : Kristal Transparan

Kepadatan : 2,648 gcm™.

Titik lebur : 1600-1725° C

Titik didih :2230°C

(Masramdhani, 2011).

2.4.2 Sifat Kimia
Mineral silika mempunyai berbagai sifat kimia antara lain sebagai berikut :
a. Reaksi Asam
Silika relatif tidak reaktif terhadap asam kecuali terhadap asam hidrofluorida
dan asam phospat.
SiOy) + 4HF gy — SiFaeq + 2H20¢) (Vogel, 1985:376)
Dalam asam berlebih reaksinya adalah:
SiO; + 6BHF — Hy[SiFs](ag) + 2H20¢) (Vogel, 1985:376)



b. Reaksi basa

Silika dapat bereaksi dengan basa, terutama dengan basa kuat, seperti dengan
hidroksida alkali.

SiOy) + 2NaOH(zgy — NaySiO3 + H,0 (Vogel,1985:374)

Secara komersial, silika dibuat dengan mencampur larutan natrium silikat
dengan suatu asam mineral. Reaksi ini menghasilkan suatu dispersi pekat yang
akhirnya memisahkan partikel dari silika terhidrat, yang dikenal sebagai silika
hidrosol atau asam silikat yang kemudian dikeringkan pada suhu 110°C agar
terbentuk silika gel. Reaksi yang terjadi :

Na,SiOsq) + 2HClagg —>  H2SiOs3) + 2NaCl gg)

H,SiO3sy —> Si02.H2Oy
(R. Bakri, dkk 2008).

2.4.3 Silika Presipitasi

Silika presipitasi yang biasa disebut particulate silika, terbentuk baik dari fase
uap maupun dari presipitasi larutan. Silika presipitasi dalam bentuk powder atau
bubuk memiliki struktur yang lebih terbuka dengan volume pori yang lebih tinggi
daripada silika gel dalam bentuk yang sama. Silika dapat dipresipitasi dari larutan
natrium silikat dengan menggunakan konsentrasi yang lebih rendah daripada dalam
pembuatan gel. Proses presipitasi terjadi dalam beberapa langkah diantaranya adalah
nukleasi partikel, pertumbuhan partikel menjadi ukuran yang diinginkan, koagulasi
untuk membentuk akumulasi dengan kontrol pH dan konsentrasi ion natrium, serta
penguatan kumpulan partikel tanpa nukleasi lebih lanjut. Silika banyak digunakan di
industri karena sifat dan morfologinya yang unik, meliputi antara lain : luas
permukaan dan volume porinya yang besar, dan kemampuan untuk menyerap
berbagai zat seperti air, oli serta bahan radioaktif. Pada umumnya silika bisa bersifat
hidrofobik ataupun hidrofilik sesuai dengan struktur dan morfologinya. (Bagus dan
Budi, 2006 (Anonim).



2.4.4 Sifat Fisika dan Kimia Silika Presipitasi

Sifat Fisika :

Bentuk . powder
Warna : putih
Solubility in water : 0,012 g/100ml
Kandungan silika 1299 %
Density : 2,634 g/cm’®
Surface area : 5-100 m*/g
Spesific gravity 2

Sifat Kimia :

Silika presipitasi memilik dua gugus fungsi yang berbeda pada permukaanya,
yaitu gugus (Si-OH) dan gugus siloxane (Si-O-Si). Kedua gugus fungsi ini
mempengaruhi properti pada permukaan sekaligus aplikasi dari silika presipitasi itu
sendiri. Suatu permukaan dengan 5-6 gugus silanol per nm? menghasilkan silika
presipirasi yang hidrofilik. Sedangkan gugus siloksan bersifat inert secara kimiawi
dan kereaktifannya menghasilkan silika presipitasi dengan permukaan yang beragam.
Sehingga reaksinya dengan organosilanes atau silikon membuatnya bersifat
hidrofobik. Kandungan—kandungan dalam silika presipitasi dapat dianalisa dengan
berbagai metode. Kandungan silika dapat diketahui secara gravimetri menggunakan
hydrofluoric acid, analisa zat pengotor berupa logam dapat dilakukan dengan AAS,

sedangkan kandungan sulfat dapat diperoleh dengan titrasi potensiometri (Anonim).

2.5 Ekstraksi

Ekstraksi adalah proses pemisahan suatu zat dari campurannya dengan
menggunakan pelarut. Pelarut yang digunakan harus dapat mengekstrak substansi
yang diinginkan tanpa melarutkan material lainnya. Secara garis besar, proses
pemisahan secara ekstraksi terdiri dari tiga langkah dasar yaitu :
1. Penambahan sejumlah massa pelarut untuk dikontakkan dengan sampel, biasanya

melalui proses difusi.
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2. Zat terlarut akan terpisah dari sampel dan larut oleh pelarut membentuk fase
ekstrak.

3. Pemisahan fase ekstrak dengan sampel

(Wilson, et al., 2000).

Pemisahan zat-zat terlarut antara dua cairan yang tidak saling mencampur
antara lain menggunakan alat corong pisah. Ada suatu jenis pemisahan lainnya
dimana pada satu fase dapat berulang-ulang dikontakkan dengan fase yang lain,
misalnya ekstraksi berulang-ulang suatu larutan dalam pelarut air dan pelarut organik,
dalam hal ini digunakan suatu alat yaitu ekstraktor sokhlet. Metode sokhlet
merupakan metode ekstraksi dari padatan dengan pelarut cair secara kontinue.
Alatnya dinamakan sokhlet (ekstraktor sokhlet) yang digunakan untuk ekstraksi
kontinue dari sejumlah kecil bahan. Istilah-istilah berikut ini umumnya digunakan
dalam teknik ekstraksi:

1. Bahan ekstraksi : Campuran bahan yang akan diekstraksi

2. Ekstraktan (cairan penarik) : Pelarut yang digunakan untuk mengekstraksi

3. Pelarut (media ekstraksi) : Cairan yang digunakan untuk melangsungkan
ekstraksi

4. Ekstrak : Bahan yang dipisahkan dari bahan ekstraksi

5. Larutan ekstrak : Pelarut setelah proses pengambilan ekstrak

6. Rafinat (residu ekstraksi) : Bahan ekstraksi setelah diambil ekstraknya

7. Ekstraktor : Alat ekstraksi

(Indra Wibawa, 2012).

2.5.1 Ekstraksi Cair-Cair

Pada ekstraksi cair-cair, satu komponen bahan atau lebih dari suatu campuran
dipisahkan dengan bantuan pelarut. Ekstraksi cair-cair terutama digunakan apabila
pemisahan campuran dengan cara destilasi tidak mungkin dilakukan (misalnya
karena pembentukan azeotrop atau karena kepekaannya terhadap panas) atau tidak

ekonomis. Ekstraksi cair-cair selalu terdiri dari sedikitnya dua tahap, yaitu
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pencampuran secara intensif bahan ekstraksi dengan pelarut dan pemisahan kedua
fase cair itu sesempurna mungkin. Pada ekstraksi cair-cair, zat terlarut dipisahkan dari
cairan pembawa (diluen) menggunakan pelarut cair. Campuran cairan pembawa dan
pelarut ini adalah heterogen, jika dipisahkan terdapat 2 fase yaitu fase diluen (rafinat)
dan fase pelarut (ekstrak). Perbedaan konsentrasi zat terlarut di dalam suatu fasa
dengan konsentrasi pada keadaan setimbang merupakan pendorong terjadinya
pelarutan (pelepasan) zat terlarut dari larutan yang ada. Gaya dorong (driving force)
yang menyebabkan terjadinya proses ekstraksi dapat ditentukan dengan mengukur
jarak sistem dari kondisi setimbang (Indra Wibawa, 2012).
Fase rafinat = fase residu, berisi cairan pembawa dan sisa zat terlarut.
Fase ekstrak = fase yang berisi zat terlarut dan pelarut.
Untuk mencapai proses ekstraksi cair-cair yang baik, pelarut yang digunakan
memenuhi Kriteria sebagai berikut :

a. kemampuan tinggi melarutkan komponen zat terlarut di dalam campuran

b. kemampuan tinggi untuk diambil kembali

c. perbedaan berat jenis antara ekstrak dan rafinat lebih besar

d. pelarut dan larutan yang akan diekstraksi harus tidak mudah campur

e. tidak mudah bereaksi dengan zat yang akan diekstraksi

f. tidak merusak alat secara korosi

g. tidak mudah terbakar, tidak beracun dan harganya relatif murah
(Martunus & Helwani, 2004;2005).

2.5.2 Ekstraksi Padat-Cair

Pada ekstraksi padat-cair, komponen yang dapat larut dipisahkan dari bahan
padat dengan bantuan pelarut (ekstraktan). Pada ekstraksi ini, ketika bahan ekstraksi
dicampur dengan pelarut maka pelarut akan bereaksi dengan bahan padat dan
membentuk larutan ekstrak. Larutan ekstrak dengan konsentrasi yang tinggi terbentuk
di bagian dalam bahan ekstraksi. Dengan cara difusi akan terjadi kesetimbangan

konsentrasi antara larutan tersebut dengan larutan di luar bahan padat. Syarat yang
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harus dipenuhi untuk mencapai kecepatan ekstraksi yang tinggi pada ekstraksi padat-
cair adalah sebagai berikut:
a. Karena perpindahan massa berlangsung pada bidang kontak antara fase padat
dan fase cair, maka bahan itu perlu memiliki permukaan yang seluas mungkin.
b. Kecepatan alir pelarut sedapat mungkin besar dibandingkan dengan laju alir
bahan ekstraksi
c¢. Suhu yang lebih tinggi (viskositas pelarut lebih rendah, kelarutan ekstrak lebih
besar) pada umumnya menguntungkan kecepatan ekstraksi.
Ekstraksi padat-cair merupakan suatu proses yang melibatkan perpindahan massa
antar fasa. Perbedaan aktivitas kimia antara fasa padatan dan fasa pelarut
mencerminkan seberapa jauh sistem berada dari kesetimbangan, sehingga akan
menentukan pula laju zat terlarut antar fasa. Proses ini merupakan proses yang
bersifat fisik karena komponen terlarut kemudian dikembalikan lagi ke keadaan
semula tanpa mengalami perubahan kimiawi (Lucas, 1949).

Dalam proses ekstraksi padat-cair diperlukan kontak yang sangat lama antara
pelarut dan padatan. Proses ini paling banyak ditemui di dalam usaha untuk
mengisolasi suatu substansi yang terkandung di dalam suatu bahan alam sehingga
yang berperan penting dalam menentukan sempurnanya proses ekstraksi ini adalah
sifat-sifat bahan alam tersebut dan juga bahan yang akan diekstraksi. Tingkat
ekstraksi bahan ditentukan oleh ukuran partikel bahan tersebut. Bahan yang diekstrak
sebaiknya berukuran seragam untuk mempermudah kontak antara bahan dan pelarut
sehingga ekstraksi berlangsung dengan baik (Sudarmadji & Suhardi 1996).

Faktor-faktor yang berpengaruh dalam proses ekstraksi antara lain :

a. Jenis pelarut
Jenis pelarut mempengaruhi senyawa yang tersari, jumlah zat terlarut yang
terekstrak dan kecepatan ekstraksi.

b. Suhu
Secara umum, kenaikan suhu akan meningkatkan jumlah zat terlarut ke dalam

pelarut.
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c. Rasio pelarut dan bahan baku
Jika rasio pelarut-bahan baku besar maka akan memperbesar pula jumlah senyawa
yang terlarut. Akibatnya laju ekstraksi akan semakin meningkat.

d. Ukuran partikel
Laju ekstraksi juga meningkat apabila ukuran partikel bahan baku semakin kecil.
Dalam arti lain, rendemen ekstrak akan semakin besar bila ukuran partikel
semakin kecil.

e. Pengadukan
Fungsi pengadukan adalah untuk mempercepat terjadinya reaksi antara pelarut
dengan zat terlarut.

f. Lama waktu
Lamanya waktu ekstraksi akan menghasilkan ekstrak yang lebih banyak, karena
kontak antara zat terlarut dengan pelarut lebih lama.

( Ubay, 2011).

2.6 Spektroskopi Inframerah (FTIR)

Spektroskopi Inframerah merupakan metode yang digunakan untuk
mengamati interaksi interaksi molekul dengan radiasi elektromagnetik. Prinsip dasar
spektroskopi inframerah yaitu interaksi antara vibrasi atom-atom yang berikatan/
gugus fungsi dalam molekul yang dengan mengadsorpsi radiasi gelombang
elektromagnetik inframerah.  Absorpsi terhadap radiasi inframerah dapat
menyebabkan eksitasi energi vibrasi molekul ketingkat energi vibrasi yang lebih
tinggi. Untuk dapat mengabsorpsi, molekul harus mempunyai perubahan momen
dipol sebagai akibat dari vibrasi. Daerah radiasi spektroskopi inframerah berkisar
pada bilangan gelombang 12800-10 cm™. Umumnya daerah radiasi inframerah
terbagi dalam daerah inframerah dekat (12800-4000 cm™), daerah inframerah tengah
(4000-200 cm™), daerah inframerah jauh (200-10 cm™). Daerah yang paling banyak
digunakan untuk berbagai keperluan adalah 4000-690 cm™, daerah ini biasa disebut

sebagai daerah inframerah tengah (Khopkar, 2008).
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2.6.1 Vibrasi Molekul

Posisi relatif atom dalam molekul tidak pasti, tetapi berubah-ubah terus-
menerus karena bervibrasi. Untuk molekul dwi-atom atau tri-atom, vibrasi dapat
dianggap dan dihubungkan dengan energi absorpsi, tetapi untuk molekul poliatom
vibrasi tidak dapat dengan mudah diperkirakan karena banyaknya pusat vibrasi yang
berinteraksi. Umumnya vibrasi ini diklasifikasikan sebagai vibrasi ulur dan vibrasi
tekuk. Vibrasi ulur menyangkut konstanta vibrasi antara dua atom sepanjang sumbu
ikatan, sedangkan vibrasi tekuk karena berubahnya sudut antara dua ikatan dan ada

empat tipe yaitu scissoring, rocking, wagging dan twisting (Khopkar, 2008).

2.6.2 Bentuk-bentuk Vibrasi

Bentuk-bentuk vibrasi dari molekul dwiatom atau triatom mudah untuk
dihitung, tetapi untuk molekul-molekul poliatom perhitungannya lebih sulit. Tiga
derajat kebebasan diasumsikan untuk N-posisi yang tetap dengan tiga koordinat yaitu
3N yang masing-masing sesuai dengan satu derajat kebebasan. Jadi untuk molekul
dengan N atom akan mempunyai (3N) derajat kebebasan. Ditinjau dari gerakan
molekul dalam ruang, molekul berotasi mengelilingi titik beratnya, atom-atomnya
mempunyai gerakan sendiri-sendiri. Semua vibrasi dapat diuraikan ke dalam bentuk
normal dengan sifat-sifat dalam ruang dan frekuensi vibrasinya sendiri-sendiri. Tiga
dari derajat kebebasan ini termasuk gerakan transisi dari molekul sepanjang sumbu
saling tegak lurus dalam ruang. Kemudian ada tiga derajat kebebasan yang
berhubungan dengan rotasi molekul di sekitar ketiga sumbu. Jadi ada (3N-6) derajat
kebebasan untuk gerakan vibrasi. (3N-6) derajat kebebasan yang sisa menunjukkan
bentuk normal dari vibrasi molekul, jadi molekul akan memiliki (3N-6) vibrasi bebas.
Sebuah molekul linear berotasi dalam dua dimensi, sehingga akan mempunyai (3N-5)
bentuk normal. Jika energi vibrasi yang menyebabkan puncak absorpsi diubah oleh
vibrasi lain dalam molekul, maka terjadi kopling vibrasi. Kopling yang kuat antara
vibrasi ulur terjadi bila satu atom dapat melakukan dua vibrasi. Ikatan yang sejenis di

antara gugus-gugus yang bervibrasi diperlukan agar terjadi interaksi di antara vibrasi
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tekuk. Jika salah satu sisi dari sudut yang mengalami vibrasi tekuk mengalami vibrasi
ulur, maka terjadilah kopling di antara keduanya (Khopkar, 2008).

2.7 Gravimetri

Analisis gravimetri merupakan metode analisis kuantitatif berdasarkan bobot
yaitu proses isolasi serta penimbangan suatu unsur atau suatu senyawaan tertentu dari
unsur tersebut dalam bentuk yang semurni mungkin. Sebagian besar penetapan-
penetapan pada analisis gravimetri menyangkut pengubahan unsur atau radikal yang
akan ditetapkan menjadi sebuah senyawaan yang murni dan stabil yang dapat dengan
mudah diubah menjadi satu bentuk yang sesuai untuk ditimbang. (Vogel, 1994).

Suatu metode gravimetri untuk analisis biasanya didasarkan pada suatu reaksi
Kimia seperti :

aA+rR — AaRr

dimana a adalah molekul analit A, bereaksi dengan r molekul R. Produknya AaRtr,
biasanya berupa zat yang sangat sedikit dapat larut, yang dapat ditimbang dalam
keadaan demikian setelah pengeringan atau yang dapat dipanggang menjadi senyawa
lain yang susunannya diketahui kemudian ditimbang. Biasanya reagensia berlebih R
ditambahkan untuk menekan kelarutan endapan (Underwood, 1986).

Pengendapan merupakan hal yang paling penting pada analisis gravimetri.
Bahan yang akan ditetapkan diendapkan dari dalam suatu larutan dalam bentuk yang
sedikit dapat-larut, sehingga tak terjadi kehilangan yang berarti bila endapan
dipisahkan dengan menyaringnya dan ditimbang. Faktor-faktor yang menentukan
keberhasilan proses pengendapan adalah :

1. Endapan harus sukar larut, sehingga tak akan terjadi kehilangan yang berarti
bila endapan dikumpulkan dengan menyaringnya. Dalam praktek, hal ini
berarti bahwa jumlah zat itu yang tetap tertinggal dalam larutan, tidak
melampaui jumlah minimum yang terdeteksi oleh neraca analitik.

2. Endapan harus mudah dipisahkan dari larutan dengan penyaringan, dan dapat

dicuci sampai bebas dari zat pengotor yang larut.
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3. Endapan harus dapat diubah menjadi suatu zat yang murni dengan komposisi
kimia yang tertentu, ini dapat dicapai dengan pemijaran.
Kemurnian endapan bergantung antara lain pada zat-zat yang ada dalam larutan baik
sebelum maupun setelah penambahan reagensia, dan juga pada kondisi eksperimen
pengendapan yang tepat (\Vogel, 1994).
Dalam prosedur gravimetri yang lazim, suatu endapan ditimbang dan dari
nilai ini bobot analit dalam sampel dihitung. Maka presentase analit A adalah :

Bobot A
% A=—— x100
Bobot sampel

Untuk menghitung bobot analit dari bobot endapan sering digunakan faktor
gravimetri. Faktor ini didefinisikan sebagai berapa gram analit dalam 1 g (atau
ekuivalennya 1 g) endapan.

Mol analit dalam endapan x BM analit

Faktor gravimetri =
BM endapan

Perkalian bobot endapan (P) dengan faktor gravimetri memberikan banyaknya analit
dalam gram dalam sampel.

Bobot A = bobot P x faktor gravimetri
maka

bobot P x faktor gravimetri
%A= x 100
bobot sampel

(Underwood, 1986).

2.7.1 Keadaan Lewat Jenuh dalam Pembentukan Endapan

Kelarutan suatu zat pada suatu suhu tertentu dalam suatu pelarut tertentu
adalah banyaknya zat yang dilarutkan oleh sejumlah pelarut yang diketahui bobotnya,
ketika zat itu berada dalam keadaan setimbang dengan pelarut. Suatu larutan lewat
jenuh adalah larutan yang mengandung konsentrasi zat terlarut lebih besar daripada

konsentrasi yang sesuai dengan kelarutan kesetimbangan pada suhu bersangkutan.
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Keadaan awal lewat jenuh adalah suatu keadaan yang tak stabil yang dapat dibawa ke
keadaan kesetimbangan yang stabil dengan penambahan sebutir kristal dari zat
terlarut atau beberapa zat lain, atau dengan cara-cara mekanis seperti mengocok atau
mengaduk. Menurut Von Weimarn, keadaan lewat jenuh berperan penting dalam
penentuan ukuran partikel suatu endapan. Kecepatan awal pengendapan adalah
sebanding dengan (Q-S)/S dimana Q adalah konsentrasi total zat yang akan
diendapkan dan S adalah kelarutan kesetimbangan, jadi (Q-S) menunjukkan keadaan
lewat jenuh. Prosedur-prosedur dalam analisis gravimetri :

1. Pengendapan biasanya dilakukan dalam larutan panas, karena kelarutan
umumnya bertambah dengan kenaikan suhu.

2. Pengendapan dilakukan dalam larutan encer, dan reagensia ditambahkan
perlahan lahan dan sambil diaduk dengan seksama. Penambahan dengan
perlahan lahan mengakibatkan partikel-partikel akan mengendap.

3. Suatu reagensia yang sesuai sering ditambahkan untuk memperbesar kelarutan
endapan sehingga menimbulkan partikel endapan primer yang lebih besar.

4. Suatu prosedur yang umum digunakan untuk mencegah terjadinya keadaan
lewat jenuh adalah dengan pengendapan dari kelarutan yang homogen. Ini
dicapai dengan membentuk zat pengendap di dalam larutan itu sendiri,
melalui suatu reaksi homogen dengan laju yang serupa dengan yang
diperlukan untuk pengendapan tersebut.

(Vogel, 1994).

2.7.2 Kemurnian Endapan

Kontaminasi endapan oleh zat-zat yang secara normal larut dalam cairan
induk dinamakan kopresipitasi. Jenis kopresipitasi yang penting adalah yang
berkaitan dengan adsorpsi pada permukaan partikel yang terkena larutan, dan yang
sehubungan dengan oklusi zat asing sewaktu proses pertumbuhan kristal dari partikel-
partikel primer. Mengenai adsorpsi permukaan, umumnya akan paling besar pada

endapan mirip gelatin dan paling sedikit pada endapan dengan sifat makro-kristalin
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yang menonjol. Endapan dengan kisi-kisi ionik nampak mengikuti aturan adsorpsi
Paneth-Fajans-Hahn, yang menyatakan bahwa ion yang paling kuat diadsorpsi oleh
suatu bahan (Kkisi kristal) ionik adalah ion yang membentuk garam yang paling sedikit
larut. Jenis kopresipitasi yang kedua terjadi sewaktu endapan dibangun dari partikel-
partikel primernya. Partikel primer ini akan mengalami adsorpsi permukaan sampai
tingkat tertentu, dan sewaktu partikel-partikel ini saling bergabung, zat pengotor itu
akan hilang sebagian jika terbentuk kristal-kristal tunggal yang besar dan prosesnya
berlangsung lambat (Vogel, 1994).
a. Endapan Kristalin

Endapan kristalin kadang-kadang mengadsorpsi ketidakmurnian ketika
partikel-partikelnya masih kecil. Ketika partikel itu tumbuh, pengotor tersebut akan
berada dalam kristal. Beberapa hal yang dapat dilakukan untuk meminimalkan
kopresipitasi bersama endapan kristalin diantaranya ketika terdapat suatu ion yang
mudah berkopresipitasi maka banyaknya kopresipitasi dapat dikurangi dengan
metode penambahan kedua reagensia tersebut. Jika diketahui bahwa sampel atau
pengendap lainnya mengandung suatu ion pengotor maka larutan yang mengandung
ion ini dapat ditambahkan ke larutan yang lain. Dengan cara ini kontaminan
(pengotor) dapat dijaga agar minimum pada tahap-tahap awal presipitasi
(Underwood, 1986).
b. Endapan Mirip Gelatin

Partikel-partikel primer dari suatu endapan gelatin jauh lebih banyak
jumlahnya dan jauh lebih kecil dimensinya daripada partikel endapan kristalin. Luas
permukaan yang tersingkap pada larutan oleh endapan tersebut teradsorpsi dalam
jumlah yang besar sehingga menyebabkan endapan tersebut mirip gelatin
(Underwood, 1986).



BAB 3. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Pelaksanaan penelitian akan dilaksanakan di Laboratorium Kimia Fisik dan
Kimia Dasar Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan IImu Pengetahuan Alam
Universitas Jember. Penelitian dilakukan mulai tanggal 1 Oktober 2012 sampai

dengan tanggal 31 Januari 2013.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah Beaker Glass 250 mL,
Kertas saring Whatman no.41, pH meter, Hot Plate HP-3000, Stirer, Oven MMM
Medcenter, Furnace, Gelas ukur, Desikator, Mortar, batang penumbuk, Neraca
Analitik Ohaus, Pipet tetes, Pengaduk, kaca arloji, labu ukur 100 ml; 250 ml; 1L,

cawan platina.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah fly ash dari PLTU Paiton-
Probolinggo, kristal NaOH, Akuades, HCI Merck 1 M, HNO3z; Merck p.a, HCIO,
Merck p.a, H,SO4 Merck p.a HF Merck p.a.
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3.3 Diagram Alir Penelitian

Preparasi Sampel

diekstraksi menggunakan NaOH 1,5; 2; 2,5 dan 3 M

\ 4
Hasil ekstraksi

ditambahkan larutan HCI 1 M

A 4

Silika

A4 \4

Analisa Kualitatif (FTIR) Analisa Kuantitatif (gravimetri)

3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Pembuatan Berbagai Larutan
a. Pembuatan larutan NaOH 1,5; 2; 2,5 dan 3 M
Pembuatan larutan NaOH 1,5; 2; 2,5 dan 3 M dilakukan dengan cara
melarutkan 60, 80, 100 dan 120 gram NaOH ke dalam labu ukur 1 L sampai tanda

batas.

b. Pembuatan larutan HCI 1 M
Pembuatan larutan HCI 1 M dilakukan dengan cara mengencerkan 83 mL HCI
37% (12 M) dengan akuades ke dalam labu ukur 1 L sampai tanda batas.

3.4.2 Preparasi Sampel
Sebanyak 50 gram sampel (fly ash) yang diambil dari PLTU Paiton-
Probolinggo direndam dalam air panas selama 2 jam untuk mengekstrak bahan

organik larut air sehingga tidak menjadi pengotor dalam proses ekstraksi silika.
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3.4.3 Ekstraksi Silika dengan Metode Presipitasi

Sebanyak 25 gram sampel direndam dalam larutan 100 mL NaOH dengan
konsentrasi yang bervariasi yaitu 1,5; 2; 2,5 dan 3 M. Sampel kemudian dipanaskan
hingga mendidih yang disertai pengadukan dengan kecepatan 150 rpm dan dibiarkan
hingga waktu tertentu (variasi waktu). Selanjutnya sampel disaring dan filtrat yang
mengandung silika terlarut ditampung. Untuk mengendapkan silika, ke dalam filtrat
ditambahkan larutan HCI 1 M secara bertahap hingga pembentukan endapan silika
berhenti (rentang pH 6,5-7). Setelah itu endapan dipisahkan dan dicuci dengan

akuades panas untuk menghilangkan kelebihan asam. Silika yang diperoleh dari

perlakuan ini selanjutnya dikeringkan dalam oven pada suhu 110°C selama 6 jam
untuk menghilangkan air. Proses ekstraksi dilakukan dengan variasi waktu yaitu 60,
90 dan 120 menit (Pandiangan, dkk. 2008). Proses ini dilakukan secara duplo untuk
hasil ekstraksi yang optimum, dan akan dirancang sesuai dengan tabel 3.1 di bawah
ini :

Tabel 3.1 Rancangan (design) Penelitian

Konsentrasi Waktu (menit)

NaOH (M) 60 90 120
15
2
2,5
3

3.4.4 Karakterisasi Silika Hasil Ekstraksi
a. Analisa Kualitatif menggunakan FTIR

Silika yang dihasilkan pada proses ekstraksi selanjutnya dikarakterisasi
dengan menggunakan FTIR untuk mengetahui adanya gugus fungsi yang terdapat

pada endapan silika hasil ekstraksi.
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b. Analisa Kuantitatif dengan Gravimetri

Sebanyak 0,5 g sampel yang telah dipanaskan pada suhu 105°C-110°C
dimasukkan ke dalam beaker gelas 100 mL dan dilarutkan dengan 10 mL akuades,
kemudian ditambahkan 10 mL HNOj3; p.a dan 20 mL HCIO, p.a. Selanjutnya
dipanaskan di atas penangas sampai keluar uap putih, setelah itu beaker gelas ditutup
dengan kaca arloji dan dipanaskan kembali selama 15 menit. Setelah dingin, larutan
ditambah dengan 50 mL akuades, kemudian dipanaskan dan dididihkan sampai
garam-garam yang terbentuk larut. Selanjutnya larutan disaring dengan kertas saring
Whatman no.41. Kertas saring dan residu dicuci dengan air panas sebanyak 15 kali.
Kemudian residu dan kertas saring dimasukkan ke dalam cawan platina, setelah itu
dipanaskan dan dibakar di atas nyala gas sampai terbentuk abu kemudian dipijarkan
pada furnace dengan suhu 1000°C selama 30 menit. Setelah itu didinginkan dalam
desikator vakum 20 menit kemudian timbang (A gram). Selanjutnya residu dalam
platina dilarutkan dengan sedikit air, ditambahkan 1-2 tetes H,SO4 dan 5 mL HF,
diuapkan sampai kering di atas plat pemanas dan dipijarkan pada furnace dengan
suhu 1000°C selama 2 menit. Kemudian didinginkan dalam desikator vakum 20
menit dan hasilnya ditimbang (B gram) (SNI 7574:2010).

(A-B)xC
(i) SiO; hasil gravimetri (g) =
D

(i) x 100
(i) Kadar SiO, (%) =
C

A = bobot cawan + residu (gram)
B = bobot cawan + residu setelah proses HF (gram)
C =silika hasil ekstraksi (gram)

D = bobot sampel (0,5 gram)



BAB 4. HASIL DAN PEMBAHASAN

Fly Ash yang dijadikan sampel pada penelitian ini berasal dari PLTU Paiton-
Probolinggo. Fly Ash merupakan limbah berupa abu yang dihasilkan dari sisa
pembakaran batubara. Komponen utama yang terdapat pada fly ash adalah silika yang
dalam penelitian ini akan diekstrak dengan metode presipitasi dan dihitung kadarnya

menggunakan metode gravimetri.

4.1 Proses Ekstraksi

Ekstraksi merupakan proses pemisahan campuran dengan menggunakan
bantuan pelarut (Vogel, 1985). Jenis ekstraksi yang digunakan dalam penelitian ini
adalah ekstraksi padat-cair. Ekstraksi padat-cair merupakan suatu proses yang
melibatkan perpindahan massa antar fasa, dalam hal ini yang bertindak sebagai fasa
padat adalah fly ash dan NaOH sebagai ekstraktan. Pada ekstraksi padat-cair, ketika
bahan ekstraksi dicampur dengan ekstraktan maka ekstraktan akan bereaksi dengan
bahan padat membentuk ekstrak. Dalam proses ekstraksi padat-cair diperlukan kontak
yang sangat lama antara ekstraktan dan padatan. Berdasarkan data analisa yang
diperoleh dari PJB Paiton (2002), banyaknya silika yang terkandung pada fly ash
adalah sebanyak 30,25 % - 36,83 %.

Perlakuan awal yang dilakukan dalam penelitian ini adalah adalah preparasi
sampel, yaitu sebanyak 50 gram fly ash direndam dalam air panas selama 2 jam untuk
mengekstrak bahan organik larut air yaitu karbon sehingga tidak menjadi pengotor
dalam proses ekstraksi silika. Penggunaan air panas dimaksudkan untuk mempercepat
terekstraknya karbon karena suhu adalah salah satu faktor yang berpengaruh dalam
proses ekstraksi, yaitu semakin tinggi suhu maka semakin banyak karbon yang akan
terekstrak. Fly Ash yang telah terbebas dari semua bahan organik larut air selanjutnya

dikeringkan dalam oven dengan suhu 100°C selama 24 jam. Pengeringan dilakukan
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sampai berat fly ash konstan, kemudian didinginkan pada suhu kamar untuk mencapai
kestabilan. Langkah selanjutnya, fly ash dihaluskan kembali dan siap digunakan
untuk ekstraksi silika.

Proses ekstraksi silika dari limbah padat (fly ash) dalam penelitian ini
dilakukan dengan berbagai variasi, yaitu konsentrasi ekstraktan (NaOH 1,5; 2; 2,5
dan 3 M) dan waktu ekstraksi (60, 90 dan 120 menit). NaOH merupakan senyawa
yang bersifat basa yaitu bila dilarutkan dalam air akan memisahkan dan melepaskan
ion OH" seperti reaksi :

NaOH() + H;O — Na'(g) + OH (g
Pelarut NaOH dipilih dengan alasan bahwa silika dapat bereaksi dengan basa,
terutama dengan basa kuat, seperti hidroksida alkali. Secara komersial, silika dibuat
dengan mencampur larutan natrium silikat dengan suatu asam mineral
(Vogel,1985:374).

Langkah awal yang dilakukan pada penelitian ini adalah 25 gram fly ash
direndam dalam 100 mL larutan NaOH 1,5 M (variasi konsentrasi) yang kemudian
dipanaskan hingga mendidih disertai pengadukan selama 60 menit (variasi waktu).
Pemanasan dilakukan untuk mempercepat laju ekstraksi, karena kenaikan suhu akan
meningkatkan jumlah silika yang larut ke dalam ekstraktan. Pada silika (SiOy),
elektronegativitas atom O yang tinggi menyebabkan Si lebih elektropositif dan
terbentuk intermediet [SiO,OH] yang tidak stabil, di sini akan terjadi dehidrogenasi
dan ion hidroksil yang kedua akan berikatan dengan hidrogen membentuk molekul
air. Dua ion Na' akan menyeimbangkan muatan negatif yang terbentuk dan
berinteraksi dengan ion SiOs> sehingga terbentuk natrium silikat (Mujiyanti, et al.,
2010). Pengadukan dilakukan menggunakan stirer magnetik pada kecepatan 150 rpm.
Secara umum pengadukan bertujuan untuk mendistribusikan suhu agar merata dan
mempercepat kontak antara pelarut dan zat terlarut. Pada proses ekstraksi,
pengadukan bertujuan untuk mengurangi pengendapan (Kurniati, 2009). Reaksi yang
terjadi :

SiOz(s) + 2NaOH(aq) e N&zSiOg(aq) + Hzo(aq)
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Proses selanjutnya yaitu larutan disaring untuk memisahkan antara filtrat dan
residunya. Filtrat yang diperoleh dari proses ini kemudian ditambahkan HCI 1 M
sampai terbentuk endapan (rentang pH 6,5-7). Penambahan HCI ke dalam larutan
natrium silikat menyebabkan terjadinya pertukaran ion Na* dengan H" menghasilkan
suatu padatan berbentuk gel yang akhirnya memisahkan partikel dari silika yang
terikat dengan molekul air yaitu silika hidrosol atau asam silikat (H,SiO3). Reaksi
yang terjadi :

NaySiOszpq) + 2HClagg —> H2SiOs) + 2NaClyg)

Endapan yang dihasilkan disaring menggunakan kertas saring Whatman
no.41. Proses penyaringan menggunakan kertas saring Whatman no.41 dengan alasan
bahwa kertas saring ini mempunyai ukuran pori yang lebih rapat dibandingkan
dengan kertas saring yang biasa digunakan untuk praktikum, sehingga adanya
endapan yang lolos pada proses penyaringan dapat diminimalisir. Langkah
selanjutnya endapan dikeringkan dalam oven pada suhu 110°C selama 6 jam dan
dicuci dengan akuades panas untuk menghilangkan kelebihan asam. Pemanasan pada
suhu 110°C mengakibatkan dehidrasi silika hidrosol sehingga terbentuk silika gel
(SiO2H,0) yang kemudian dihaluskan untuk mendapatkan bubuk silika (Lubis,
2009). Silika yang dihasilkan pada proses ini merupakan silika kasar (belum murni).
Reaksi yang terjadi :

H,SiO3s) —  SiOye) + H20(ag)

Prosedur tersebut dilakukan kembali pada fly ash dengan konsentrasi NaOH
2; 2,5 dan 3 M menggunakan variasi waktu 60, 90 dan 120 menit. Penambahan HCI
ke dalam larutan natrium silikat untuk membentuk asam silikat dihentikan pada
rentang pH 6,5-7. Hal ini dilakukan karena pada penelitian sebelumnya yang
dilakukan oleh U. Kalapathy, et al (2002) menggunakan pelarut NaOH dengan asam
klorida, asam sitrat, dan asam oksalat sebagai pengasamnya serta yang dilakukan
Kamisah D Pandiangan, et al (2008) menggunakan pelarut KOH dengan asam nitrat
sebagai pengasamnya, mereka menyatakan bahwa konsentrasi optimum yang

digunakan untuk mendapatkan endapan adalah pada pH 7. Endapan yang diperoleh



26

pada pH kurang dari 7 semakin sedikit, hal ini terjadi karena pada kondisi pH tersebut
endapan yang telah terbentuk larut kembali. Sedangkan endapan yang diperoleh pada
pH lebih dari 7 juga sedikit, karena pada kondisi pH tersebut larutan HCI yang
digunakan untuk bereaksi dengan natrium klorida hanya sedikit sehingga pertukaran
antara ion Na® dan H* yang terjadi juga sedikit. Pernyataan tersebut dibuktikan
dengan data endapan silika kasar yang diperoleh dari hasil penelitian berdasarkan
variasi konsentrasi NaOH (1,5; 2; 2,5 dan 3 M) dan variasi waktu (60, 90 dan 120
menit) pada pengulangan 1 dan 2 yang disajikan dalam tabel 4.1 dan 4.2 :

Tabel 4.1 Massa endapan silika kasar (gram) hasil ekstraksi dengan variasi konsentrasi
NaOH dan variasi waktu pada pengulangan 1

Konsentrasi Waktu (menit)/ pH
NaGH (M) 60 pH 90 pH 120 pH
15 0,4995g 6,552 04978g 6,50 052159 6,62
2 0,7243g 6,70 0,7407g 6,64 0,9002g 6,54
2,5 121129 6,62 1,1473g 6,65 1,3276g 6,90
3 1,2203g 6,57 12064g 6,75 1,3294g 7,00

Tabel 4.2 Massa endapan silika kasar (gram) hasil ekstraksi dengan variasi konsentrasi
NaOH dan variasi waktu pada pengulangan 2

Konsentrasi Waktu (menit)/ pH
NaOH (M) g pH 90 pH 120 pH
1,5 0,5113g 6,65 051779 6,53 059489 6,67
2 0,5859g 650 0,7698g 6,73 0,8107g 6,50
2,5 1,0964g 650 1,2036g 682 1,1968g 6,68
3 121859 651 1,3027g 6,98 1,2268g 6,82

Berdasarkan data pada tabel 4.1 dan 4.2 dapat dikatakan bahwa endapan silika
kasar yang dihasilkan pada konsentrasi NaOH 3 M, waktu ekstraksi selama 90 menit
dengan kondisi pH 6,75 (pengulangan 1) adalah sebesar 1,2064 gram, sedangkan

endapan silika kasar yang dihasilkan pada konsentrasi NaOH dan waktu ekstraksi
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yang sama dengan kondisi pH yang berbeda yaitu 6,98 (pengulangan 2) adalah
sebesar 1,3027 gram. Endapan silika kasar yang dihasilkan pada konsentrasi NaOH 3
M, waktu ekstraksi selama 120 menit dengan kondisi pH 7,00 (pengulangan 1) adalah
sebesar 1,3294 gram, sedangkan endapan silika kasar yang dihasilkan pada
konsentrasi NaOH dan waktu ekstraksi yang sama dengan kondisi pH yang berbeda
yaitu 6,82 (pengulangan 2) adalah sebesar 1,2268 gram. Berdasarkan kedua contoh
tersebut dapat disimpulkan bahwa endapan silika kasar yang dihasilkan pada
pengulangan 1 dan 2 dengan konsentrasi NaOH dan waktu ekstraksi yang sama
mempunyai jumlah endapan silika kasar yang berbeda. Hal ini terjadi karena
pengukuran yang dilakukan pada pengulangan 1 dan 2 tidak berhenti pada pH yang
sama persis, melainkan berada pada rentang pH antara 6,5-7. Fakta tersebut
membuktikan bahwa kondisi pH juga berpengaruh dalam proses pembentukan
endapan silika kasar hasil ekstraksi, endapan paling banyak dihasilkan pada kondisi
pH 7.

Endapan silika yang dihasilkan pada proses ini merupakan endapan silika
yang masih banyak mengandung kopresipitasi. Berikut adalah gambar tahap

pembentukan silika kasar hasil ekstraksi :

(b) (©)

Gambar 4.1 Pembentukan silika dari fly ash yang diekstraksi dengan larutan NaOH (a) fitrat
silika hasil ekstraksi, (b) endapan silika yang terbentuk setelah pengasaman, (c)
endapan silika kasar yang telah dikeringkan
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4.2 Karakterisasi Silika Hasil Ekstraksi
4.2.1 Analisis Silika Hasil Ekstraksi dengan FTIR

Silika yang diperoleh dari hasil ekstraksi fly ash dengan metode presipitasi
selanjutnya dianalisis menggunakan FTIR untuk mengetahui adanya gugus fungsi
yang berkaitan dengan silika yang terdapat pada endapan silika hasil ekstraksi,
dimana sumbu-x merupakan bilangan gelombang dan sumbu-y merupakan presentase

transmitan (T). Spektrum yang dihasilkan dapat dilihat pada gambar 4.2 :
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Gambar 4.2 Spektra FTIR dari silika hasil ekstraksi

Spektrum pada gambar 4.2 menghasilkan beberapa puncak yang menunjukkan
adanya beberapa gugus fungsi dalam sampel baik yang dimiliki oleh silika atau gugus
fungsi dari pengotor yang tidak dapat dibersihkan seluruhnya. Puncak yang diyakini
berkaitan dengan gugus fungsi pada silika yaitu pada bilangan gelombang 1076 cm™,
puncak ini menunjukkan vibrasi ulur asimetris Si-O dari siloksan Si-O-Si (Daifullah,
et al., 2003, Adam, et al, 2006). Puncak kedua yang berkaitan adalah pada bilangan
gelombang 2364 cm™ yang merupakan vibrasi tekuk Si-O siloksan (Astuti, et al.,
2012).
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4.2.2 Analisis Kadar Silika Hasil Ekstraksi dengan Gravimetri

Analisis secara kuantitatif menggunakan metode gravimetri diperlukan untuk
mengetahui kadar silika yang terdapat pada fly ash. Metode gravimetri merupakan
suatu metode analisis yang didasarkan pada pengukuran massa analit atau senyawa.
Bagian terbesar dari penentuan secara analisis gravimetri meliputi transformasi unsur
atau radikal ke senyawa murni stabil yang dapat segera diubah menjadi bentuk yang
dapat ditimbang dengan teliti. Pemisahan unsur-unsur atau senyawa yang dikandung
dilakukan dengan beberapa cara, dalam hal ini gravimetri dilakukan dengan cara
penguapan. Prinsip metode gravimetri dengan cara penguapan yaitu analit diuapkan,
ditimbang dan bagian yang hilang ditentukan.

Langkah awal yang dilakukan pada penelitian ini adalah 0,5 gram sampel
(endapan yang dihasilkan pada proses ekstraksi) dibasahkan dengan akuades
kemudian ditambahkan HNO3; p.a dan HCIO, p.a. Selanjutnya larutan tersebut
dipanaskan sampai keluar uap putih, uap tersebut merupakan oksida-oksida yang
masih terjebak dalam proses pertumbuhan kristal silika Penambahan kedua asam kuat
tersebut diharapkan agar Si dapat terpisah dari Al dan Kopresipitasi dapat
diminimalisir. Proses ini menghasilkan endapan silika yang berbentuk kristal lebih
besar dan larutan berwarna kekuningan yang mengandung pengotor yang terdapat
pada endapan silika hasil ekstraksi.

Langkah selanjutnya setelah larutan yang dihasilkan didinginkan, larutan
ditambah dengan akuades sebanyak 50 mL kemudian dipanaskan lagi sampai garam-
garam yang terbentuk larut, setelah itu disaring menggunakan kertas saring Whatman
no.41. Proses penyaringan menggunakan kertas saring Whatman no.41 dengan alasan
bahwa Kkertas saring ini merupakan kertas saring bebas abu yang biasa digunakan
untuk analisa kuantitatif secara gravimetri. Garam-garam tersebut merupakan
pengotor yang telah larut dan bercampur dengan filtrat sehingga filtrat yang
dihasilkan harus dibuang. Selanjutnya kertas saring dan residu diabukan dan
dipijarkan ke dalam furnace pada suhu 1000°C selama 30 menit, kemudian

didinginkan dalam desikator selama 20 menit untuk menghilangkan kandungan uap
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air sehingga diperoleh berat endapan (A gram). Pemijaran berfungsi untuk
mengoptimalkan pengendapan (merubah endapan ke dalam suatu senyawa kimia
yaitu silika). Endapan yang diperoleh tersebut dilarutkan dengan HF dan H,SO,,
kemudian diuapkan sampai kering di atas plat pemanas dan dipijarkan ke dalam
furnace pada suhu 1000°C selama 2 menit. Setelah itu dimasukkan dalam desikator
selama 20 menit dan ditimbang untuk memperoleh berat endapan (B gram).
Penambahan HF mengakibatkan silika berubah menjdi SiF, dan menguap (Bakri, et
al., 2008). Reaksi yang terjadi :

SiOy) + 6HF gy ——>  Ha(SiF6)@ag) + 2H20(ag)

Ho(SiFe)ag ——> SiFa@Eg + 2HF ()
Sedangkan pengotor lain yang tersisa dalam endapan seperti alumina, akan berubah
menjadi bentuk floridanya yang kemudian berubah kembali menjadi bentuk oksida
setelah bereaksi dengan H,SO, pada suhu 1000°C (Bakri, et al., 2008). Reaksi yang
terjadi:

Al,O3) + 6HF i) —  2AIF3(q) + 3H204g)

2AIF30q) + 3H2SOusaq) ——>  Alx(SO4)3(s) + 6HF(ag)

Aly(SO4)35) —  AlyO3() + SO3(aq)

Pereaksi asam hidrofluorida (HF) digunakan dalam hal ini dengan alasan
bahwa silika relatif tidak reaktif terhadap asam kecuali terhadap HF (Vogel,
1985:376). Pengurangan jumlah endapan setelah ditambah HF merupakan kadar
silika yang dihasilkan, dengan menggunakan persamaan :

(A-B)xC
(i) SiO2 hasil gravimetri (g) =
D

dimana A = bobot cawan + residu (gram), B = bobot cawan + residu setelah proses
HF (gram), dan C = silika hasil ekstraksi (gram), D = bobot sampel (0,5 gram).
Kemudian hasil persamaan (i) dikonfersikan ke dalam persamaan (ii) yaitu :

(i) x 100
(ii) Kadar SiO, (%) =
C
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Dari hasil perhitungan tersebut diperolen kadar silika dalam silika kasar hasil
ekstraksi yang akan disajikan pada tabel 4.3 :

Tabel 4.3 Kadar silika dalam sampel hasil ekstraksi (%) dengan variasi konsentrasi NaOH
dan variasi waktu

Konsentrasi NaOH Waktu (menit)
(M) 60 90 120
15 2,5% 3,5% 29%
2 4,8 % 51% 30 %
2,5 10% 16 % 31 %
3 13% 17% 33%

Berdasarkan data pada tabel 4.3 dapat diketahui bahwa perbedaan konsentrasi
NaOH dan waktu ekstraksi sangat berpengaruh dalam proses pembentukan silika,
Pada waktu ekstraksi 60 menit dengan konsentrasi NaOH 1,5 M kadar silika hasil
ekstraksi yang diperoleh sebesar 2,5 % dan terus meningkat pada konsentrasi NaOH 2
M; 2,5 M dan 3 M yaitu berturut-urut sebesar 4,8 %; 10 % dan 13 %. Begitu pula
yang terjadi pada waktu ekstraksi 90 dan 120 menit, kadar silika hasil ekstraksi yang
diperoleh terus meningkat seiring dengan meningkatnya konsentrasi NaOH yang
digunakan pada proses ekstraksi. Selain konsentrasi NaOH, waktu ekstraksi juga
berperan penting dalam proses pembentukan silika. Seperti yang terlihat pada tabel
4.2 yaitu ketika konsentrasi NaOH 1,5 M kadar silika hasil ekstraksi yang diperoleh
sebesar 2,5 % dan terus meningkat pada waktu ekstraksi 90 menit dan 120 menit
berturut-urut 3,5 % dan 29 %. Begitu pula yang terjadi pada konsentrasi 2 M; 25 M
dan 3 M, kadar yang diperoleh terus meningkat seiring dengan bertambahnya waktu
yang digunakan dalam proses ekstraksi. Pengaruh yang ditimbulkan oleh kedua
varibel tersebut lebih jelasnya akan disajikan dalam bentuk grafik pada gambar 4.3
dan 4.4 :
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Gambar 4.3 Kadar SiO, dengan variasi konsentrasi NaOH 1,5; 2; 2,5 dan 3 M dalam waktu
60, 90 dan 120 menit

Berdasarkan kurva pada gambar 4.3 dapat diketahui bahwa kadar silika yang
dihasilkan pada proses ekstraksi semakin meningkat seiring dengan meningkatnya
konsentrasi NaOH yang digunakan. Peningkatan secara signifikan terjadi pada
konsentrasi NaOH 2,5 M dengan waktu ekstraksi yang digunakan selama 90 menit
menghasilkan kadar sebesar 16 % dari yang sebelumnya pada konsentrasi NaOH 2 M
dengan waktu ekstraksi yang sama yaitu 90 menit kadar yang dihasilkan hanya
sebesar 5,1 %. Hal ini terjadi dimungkinkan karena penggunaan larutan NaOH
dengan konsentrasi yang lebih tinggi pada waktu ekstraksi yang sama yaitu 90 menit,
jumlah silika dalam larutan natrium silikat hasil ekstraksi semakin banyak sehingga
kadar silika cukup besar kenaikannya dibandingkan konsentrasi NaOH yang
digunakan sebelumnya yaitu 2 M. Akan tetapi hal ini tidak terjadi pada variasi
konsentrasi NaOH dengan waktu ekstraksi 120 menit, naiknya kadar silika yang
dihasilkan berjalan seimbang seiring dengan kenaikan konsentrasi NaOH yang
digunakan pada proses ekstraksi. Kadar silika paling tinggi dalam penelitian ini
dihasilkan pada konsentrasi NaOH 3 M.
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Gambar 4.4 Kadar SiO, dengan variasi waktu 60, 90 dan 120 menit pada konsentrasi NaOH
15;2;25dan3 M

Berdasarkan kurva pada gambar 4.4 dapat dikatakan bahwa kadar silika yang
dihasilkan pada proses ekstraksi semakin meningkat seiring dengan meningkatnya
waktu ekstraksi yang digunakan. Peningkatan kadar yang signifikan terjadi pada
konsentrasi NaOH 1,5 M dan 2 M dengan waktu ekstraksi 120 menit. Hal ini terjadi
karena pada silika yang telah diekstrak menggunakan NaOH 1,5 M dan 2 M dengan
waktu ekstraksi 120 menit, kemungkinan pengotor yang terdapat dalam endapan
silika telah banyak yang larut ketika proses ekstraksi sehingga kadar silika cukup
besar kenaikannya dibandingkan waktu ekstraksi sebelumnya. Akan tetapi hal ini
tidak berlaku untuk silika dengan konsentrasi NaOH 2,5 dan 3 M, seperti yang
terlihat pada kurva yaitu kadar silika pada kedua konsentrasi tersebut berjalan hampir
sama. Kadar paling tinggi yang diperoleh adalah silika yang berhasil diekstrak
dengan waktu ekstraksi 120 menit.

Berdasarkan kedua kurva yang terlihat pada gambar 4.3 dan 4.4 dapat
disimpulkan bahwa besarnya konsentrasi NaOH dan lamanya waktu ekstraksi
berpengaruh pada proses pembentukan silika. Semakin tinggi konsentrasi NaOH yang
digunakan pada proses ekstraksi maka kadar silika yang dihasilkan semakin tinggi.
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Semakin lama waktu yang digunakan pada proses ekstraksi maka kadar silika yang
dihasilkan semakin tinggi. Kadar silika paling banyak diperoleh pada konsentrasi
NaOH 3 M dengan waktu ekstraksi 120 menit yaitu sebesar 33 %. Kadar erat
hubungannya dengan tingkat kemurnian, dari hasil perhitungan yang diperoleh dapat
dikatakan bahwa tingkat kemurnian silika pada fly ash sangat rendah.

Faktor yang mempengaruhi kemurnian adalah adsorpsi pada permukaan
partikel yang terkena larutan, di mana kopresipitasi paling besar terjadi pada endapan
mirip gelatin. Faktor lain yang mempengaruhi kemurnian yaitu adanya kopresipitasi
yang terjadi sewaktu endapan dibangun dari partikel-partikel primernya. Partikel
primer ini akan mengalami adsorpsi permukaan sampai tingkat tertentu, dan sewaktu
partikel-partikel ini saling bergabung, zat pengotor itu akan hilang sebagian jika
terbentuk kristal-kristal tunggal yang besar dan prosesnya berlangsung lambat
(Vogel, 1994). Pernyataan tersebut telah sesuai dengan penelitian yang dilakukan
yaitu endapan silika kasar dalam bentuk serbuk yang dihasilkan pada proses ekstraksi
dengan konsentrasi NaOH 1,5; 2; 2,5; 3 M dan waktu ekstraksi 120 menit setelah
melalui proses pada tahapan gravimetri berubah menjadi kristal yang mempunyai
ukuran lebih besar, hal ini mengakibatkan kadar silika yang dihasilkan juga tinggi
karena zat pengotor yang ada di dalam endapan sudah banyak yang hilang. Akan
tetapi hal ini tidak terjadi pada endapan silika yang terbentuk pada konsentrasi 1,5
dan 2 M dengan waktu ekstraksi 60 dan 90 menit. Kadar yang dihasilkan sangat
rendah karena silika kasar yang diperolen pada konsentrasi NaOH dan waktu
ekstraksi tersebut setelah melalui proses pada tahapan gravimetri lebih banyak yang
berubah menjadi gel, hal ini menandakan bahwa silika tersebut banyak mengandung
pengotor. Apabila dihubungkan dengan literatur, waktu ekstraksi yang merupakan
salah satu faktor yang berpengaruh dalam proses ekstraksi juga dapat mempengaruhi
kadar silika yang dihasilkan. Selain itu, dengan lebih lamanya waktu yang digunakan
dalam proses ekstraksi maka kontak antara ekstraktan dan zat terlarut pada suhu yang
tinggi juga semakin lama. Hal ini yang mengakibatkan silika yang terlarut dalam

ekstraktan menjadi semakin banyak. Berdasarkan hasil analisa, dapat dikatakan
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bahwa faktor-faktor yang berpengaruh pada proses ekstrasilah yang mempengaruhi
banyaknya kadar silika hasil ekstraksi.

4.3 Pengaruh Konsentrasi NaOH dan Waktu Ekstraksi

Konsentrasi NaOH dan waktu ekstraksi adalah variabel yang menjadi objek
dalam penelitian ini. Data endapan silika kasar rata-rata yang diperoleh dari hasil
penelitian berdasarkan variasi konsentrasi NaOH (1,5; 2; 2,5 dan 3 M) dan variasi
waktu (60, 90 dan 120 menit) disajikan pada tabel 4.4 :

Tabel 4.4 Massa endapan silika rata-rata (gram) hasil ekstraksi dengan variasi konsentrasi
NaOH dan variasi waktu

Konsentrasi NaOH Waktu (menit)
(M) 60 90 120
1,5 0,5054 g 0,5078 g 0,5582 ¢
2 0,6551 g 0,7552 g 0,8554 g
2,5 1,1538g  1,1754g  1,2622g
3 1,2194¢g 1,2546 g 1,2781¢g

Berdasarkan data pada tabel 4.4 dapat diketahui bahwa pada waktu ekstraksi
60 menit dengan konsentrasi NaOH 1,5 M, endapan silika yang dihasilkan adalah
sebanyak 0,5054 gram. Massa endapan silika yang diperoleh semakin banyak seiring
dengan peningkatan konsentrasi NaOH yang digunakan yaitu pada konsentrasi NaOH
2 M; 2,5 M dan 3 M endapan silika yang dihasilkan berturut-urut sebanyak 0,6551
gram; 1,1538 gram dan 1,2194 gram. Begitu pula yang terjadi pada waktu ekstraksi
90 dan 120 menit. Hal ini terjadi karena semakin besar konsentrasi NaOH yang
digunakan dalam proses ekstraksi, maka jumlah silika dalam larutan natrium silikat
hasil ekstraksi semakin banyak sehingga HCI yang dibutuhkan untuk membentuk
endapan pada rentang pH 6,5 — 7 juga semakin banyak. Hal inilah yang
mengakibatkan endapan yang terbentuk pada proses ekstraksi juga bertambah. Selain
itu, data pada tabel 4.4 juga diketahui bahwa endapan silika yang dihasilkan pada

konsentrasi 1,5 M semakin banyak seiring dengan peningkatan waktu yang digunakan
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pada proses ekstraksi yaitu 0,5078 gram pada waktu ekstraksi 90 menit dan 0,5582
gram pada waktu ekstraksi 120 menit. Peningkatan tersebut juga terjadi pada
konsentrasi 2 M; 2,5 M dan 3 M. Hal ini terjadi karena semakin lama waktu yang
digunakan pada proses ekstraksi maka filtrat yang dihasilkan juga semakin banyak
sehingga kemungkinan pembentukan endapan juga semakin besar. Berdasarkan hasil
analisa di atas, apabila dikaitkan dengan literatur menunjukkan bahwa faktor-faktor
yang mempengaruhi proses ekstraksi di sini adalah lamanya waktu ekstraksi.
Banyaknya endapan yang diperoleh pada proses ekstraksi dengan variasi konsentrasi
NaOH dan waktu ekstraksi, agar lebih jelas perbedaannya akan disajikan dalam

bentuk kurva pada gambar 4.5 :

1,6

C

< L2

Q

[9p]

C

g 08 ®NaOH 1,5 M
g ®NaOH 2 M
s NaOH 2,5 M
(7]

g 0.4 ®NaOH 3 M

60 90 120

waktu ekstraksi (menit)

Gambar 4.5 Kurva hasil ekstraksi SiO, kasar dengan variasi konsentrasi NaOH 1,5; 2; 2,5
dan 3 M dalam waktu 60, 90 dan 120 menit

Kurva gambar 4.5 menunjukkan bahwa endapan silika kasar yang dihasilkan
dengan variasi konsentrasi NaOH dan waktu ekstraksi yang digunakan berjalan
seimbang. Banyaknya endapan silika yang dihasilkan terus meningkat seiring dengan
kenaikan konsentrasi NaOH. Hal ini membuktikan bahwa konsentrasi NaOH cukup
berpengaruh terhadap pembentukan endapan silika hasil ekstraksi. Endapan paling

banyak dalam proses ini diperoleh pada konsentrasi 3 M.
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Gambar 4.6 Kurva hasil ekstraksi SiO, kasar dengan variasi waktu 60, 90 dan 120 menit pada
konsentrasi NaOH 1,5; 2; 25dan 3 M

Kurva pada gambar 4.6 menunjukkan bahwa waktu ekstraksi juga
berpengaruh dalam proses pembentukan endapan silika hasil ekstraksi. Semakin lama
waktu yang digunakan dalam proses ekstraksi, maka endapan yang dihasilkan juga
semakin banyak. Endapan silika kasar paling banyak seperti yang terlihat pada
gambar 4.6 diperoleh pada waktu ekstraksi 120 menit. Apabila dihubungkan dengan
literatur, waktu ekstraksi adalah salah satu faktor yang berpengaruh dalam proses
ekstraksi yaitu semakin lama waktu yang digunakan dalam proses ekstraksi maka
ekstrak yang dihasilkan akan semakin banyak. Semakin lama waktu ekstraksi juga
dapat menghasilkan filtrat yang lebih banyak, sehingga endapan yang dihasilkan juga
banyak. Selain waktu ekstraksi, pengadukan juga berperan penting dalam proses ini
karena pengadukan akan mempercepat terjadinya reaksi antara ekstraktan dengan zat
terlarut (Ubay, 2011).

Berdasarkan kedua kurva yang disajikan pada gambar 4.5 dan 4.6 dapat
disimpulkan bahwa besarnya konsentrasi NaOH dan lamanya waktu yang digunakan
pada proses ekstraksi sangat berpengaruh dalam proses pembentukan endapan silika
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kasar hasil ekstraksi. Semakin besar konsentrasi NaOH yang digunakan pada proses
ekstraksi maka endapan silika kasar yang dihasilkan semakin banyak. Semakin lama
waktu yang digunakan pada proses ekstraksi maka endapan silika kasar yang

dihasilkan juga semakin banyak.



BAB 5. PENUTUP

5.1 Kesimpulan
1. Semakin tinggi konsentrasi NaOH dan waktu ekstraksi, maka endapan silika
yang dihasilkan juga semakin banyak.
2. Semakin tinggi konsentrasi NaOH dan waktu ekstraksi, maka kadar silika

hasil ekstraksi juga semakin tinggi.

5.2 Saran

Penelitian lebih lanjut bisa dilakukan dengan menggunakan konsentrasi
ekstraktan yang lebih tinggi untuk mendapatkan kadar silika optimum. Selain itu bisa
ditambahkan variabel yang lain seperti kondisi pH, pengaruh suhu dan pengadukan

pada proses ekstraksi.
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LAMPIRAN

A. Pembuatan Larutan
1. Larutan NaOH 3 M

__n(mol)
V(L)
M = (massa /Mr)
\Y%
3IM = (massa )/ (40 g/mol)

1L
massa = 3 mol/L x 1 L x 40 g/mol
massa = 120 gram

2. Larutan NaOH 25 M

2,5 M = (massa )/1(30 g/mol)

massa = 2,5 mol/L x 1 L x 40 g/mol
massa = 100 gram

3. Larutan NaOH 2 M

2M = (massa )/1(30 g/mol)

massa = 2 mol/L x 1 L x 40 g/mol

massa = 80 gram

4. Larutan NaOH 15 M

1,5 M = (massa )/1(30 g/mol)

massa = 1,5 mol/L x 1 L x 40 g/mol

massa = 60 gram




5. Larutan HCI 1 M

M = %.p. 10
Mr
37%. 1,19 g/mL . 10
M =
36,5 g/mol
=12 M

V1. M1=V2 M2

V1.12M=1000mL .1 M

1000 mL .1 M

V=12
12 M

V1=83,3mL

B. Data Silika Kasar Hasil Ekstraksi

Pengulangan 1

Konsentrasi Waktu (menit)
NaOH (M) g 90 120
1,5 0,4995g9 0,4978g 0,5215¢g
2 0,7243g 0,7407g 0,9002¢g
2,5 121129 1,1473g 1,3276¢
3 1,2203g 1,2064g 1,329 ¢
Pengulangan 2
Konsentrasi Waktu (menit)
NaOH (M) g 90 120
15 0,5113g 0,5177g 0,5948 g
2 0,5859g 0,7698g 0,8107¢g
2,5 1,0964g 1,2036g 1,1968¢g
3 121859 1,3027g 1,2268¢
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C. Data Gravimetri Hasil Ekstraksi

Pengulangan 1

Konsentrasi NaOH

(M) t (menit) C C+S (C+S)+HF
15 60 90,4686 g 90,4840g 90,4746 g
2 90,8974g 90,9324g 90,9034 g
2,5 90,4686 g 90,5236 g 90,4741¢g
3 90,8974g 90,9493g 90,9028 g
15 90 90,4686 g 90,4883g 90,4742 ¢
2 90,8974g 90,9263g 90,9032 g
2,5 90,4686 g 90,6249g 90,5450 g
3 90,8974g 91,0619g 90,9754 g
15 120 90,4686 g 90,6353g 90,4862 ¢
2 90,8974g 91,0658¢g 90,9080 g
2,5 90,4686 g 90,6328g 90,4745¢g
3 90,8974g 91,0835g 90,9068 g
Pengulangan 2
Konse”t(lr\";l‘i' NaOH t (menit) C C+S  (C+S)+HF
15 60 90,4686g 90,4899g 90,4747g
2 90,8974g  90,9215g 90,9030 g
2,5 90,4686 g  90,5248g 90,4749 g
3 90,8974g 90,9698 g 90,9039 g
15 90 90,4686 g 90,4955g 90,4744 g
2 90,8974g  90,9307g 90,9027 g
2,5 90,4686 g  90,5583g 90,4751g
3 90,8974g  90,9904g 90,9041 g
15 120 90,4686g 90,6149g 90,4738¢g
2 90,8974g 91,0416g 90,9040 g
2,5 90,4686¢g  90,6216g 90,4739¢g
3 90,8974g 91,0596g 90,9036 g

45



46

D. Perhitungan Kadar SiO;

Rumus yang digunakan :

(A-B)x C

(1)Si02 hasil gravimetri (g) = —;

(i)Kadar Si02 (%) = m%

dimana A =Dbobot cawan + residu (gram) — data lampiran C
B = bobot cawan + residu setelah proses HF (gram) — data lampiran C
C =silika kasar hasil ekstraksi (gram) — data lampiran B

D = bobot sampel (0,5 gram)

a. Waktu ekstraksi 60 menit

> konsentrasi NaOH=15M

(90,4840-90,4746)g x 0,4995 g
05¢g

(P1) SiO2 hasil gravimetri (g) =

=0,0094 g

. 0,0094 g x 100
Kadar SiO2 (%) = ————
(%) 0,4995 g
=19%
(90,4899-90,4747)g x 0,5113 g
05¢g

(P2) SiO2 hasil gravimetri (g) =

=0,0155 g

0,0155 g x 100
05113 g

=3,0%

Kadar Si02 (%) =

> konsentrasi NaOH =2 M

(90,9324-90,9034)g x 0,7243 g
05g

(P1) SiO2 hasil gravimetri (g) =

=0,0420 g

0,0420 g x 100
07243 ¢g

=58%

Kadar Si02 (%) =



(P2) SiO2 hasil gravimetri (g) = (90,9215-90,9030)g x 0,5859 g

0,5¢g

=0,0220 g

0,0220 g x 100
0,5859 g

3,8 %

Kadar Si02 (%) =

> konsentrasi NaOH =25 M

(90,5236—-90,4741)g x 1,2112 g

(P1) SiO2 hasil gravimetri (g) = 058

=0,1199 g

0,1199 g x 100
1,2112 g

=9,9%

Kadar SiO2 (%) =

(90,5248 -90,4749)g x 1,0964 g
05¢g

(P2) SiO2 hasil gravimetri (g) =

=0,1094 g

0,1094 g x 100

Kadar Si02 (%) = 10964

=10 %

> konsentrasi NaOH =3 M

(90,9493-90,9028)g x 1,2203 g
05¢g

(P1) SiO2 hasil gravimetri (g) =

=0,1135¢g

0,1135 g x 100

Kadar Si02 (%) = ——_~ "

=93%

(90,9698-90,9039)g x 1,2185 g

(P2) SiO2 hasil gravimetri (g) = 058

=0,1606 g

0,1606 g x 100
1,2185 g

=13%

Kadar Si02 (%) =
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b. Waktu ekstraksi 90 menit

> konsentrasi NaOH=15M

(90,4883 -90,4742)g x 0,4978 g

(P1) SiO2 hasil gravimetri (g) = 058

=0,0140¢

0,0140 g x 100
04978 g

=28%

Kadar SiO2 (%) =

(90,4955-90,4744)g x 0,5177 g

(P2) Si02 hasil gravimetri (g) = 058

=0,0218 g

0,0218 g x 100
0,5177 g

=42 %

Kadar Si02 (%) =

> konsentrasi NaOH =2 M

(90,9263 -90,9032)g x 0,7407 g
05¢g

(P1) SiO2 hasil gravimetri (g) =

=0,0342 g

0,0342 g x 100

Kadar SiO2 (%) = 0,7407 g
=46 %

(P2) Si02 hasil gravimetri (g) = (90'9307‘9°'§Z2;)g x07698 ¢

=0,0431 g

0,0431 g x 100

Kadar Si02 (%) = ——-- "

=5,6%

> konsentrasi NaOH=25M

(90,6249—-90,5450)g x 1,1473 g

(P1) SiO2 hasil gravimetri (g) = 058

=0,1833 g



0,1833 g x 100
1,1473 g

=16 %

Kadar SiO2 (%) =

(90,5583 -90,4751)g x 1,2036 g

(P2) Si02 hasil gravimetri (g) = 05e

=0,2003 g

0,2003 g x 100
1,2036 g

=16 %

Kadar SiO2 (%) =

> konsentrasi NaOH =3 M

(91,0619-90,9754)g x 1,2064 g
05¢g

(P1) SiO2 hasil gravimetri (g) =

=0,2087 g

0,2087 g x 100

Kadar Si02 (%) = ——, .
=17 %

(90,9904—-90,9041)g x 1,3027 g
05¢g

(P2) Si02 hasil gravimetri (g) =

=0,2248 g

0,2248 gx 100 g

Kadar Si02 (%) = 13027 g

=17%

¢. Waktu ekstraksi 120 menit

> konsentrasi NaOH =15 M

(90,6353 -90,4862)g x 0,5215 g
05¢g

(P1) SiO2 hasil gravimetri (g) =

=0,1555 g

0,1555 g x 100
0,5215 g

=30 %

Kadar Si02 (%) =
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(90,6149-90,4738)g x 0,5948 g

(P2) Si02 hasil gravimetri (g) = 05 g

=0,1678 g

0,1678 g x 100
0,5948 g

=28%

Kadar Si02 (%) =

> konsentrasi NaOH =2 M

(91,0658—-90,9080)g x 0,9002 g

(P1) SiO2 hasil gravimetri (g) = 058

=0,2841¢

0,2841 g x 100
0,9002 g

=32%

Kadar SiO2 (%) =

(91,0416 —90,9040)g x 0,8107 g
05¢g

(P2) SiO2 hasil gravimetri (g) =

=0,2231¢g

0,2231 g x 100

Kadar Si02 (%) = 08107 3

=28%

> konsentrasi NaOH =25 M

(90,6328-90,4745)g x 1,3276 g
05¢g

(P1) SiO2 hasil gravimetri (g) =

=0,4203 g

0,4203 g x 100

Kadar Si02 (%) = —— - "
=32%

(P2) Si02 hasil gravimetri (g) = (90,6216 -90,4739)g x 11966 g

05g

=0,3535 g

0,3535 g x 100
1,1968 g

=30%

Kadar Si02 (%) =
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> konsentrasi NaOH =3 M

(P1) SiO2 hasil gravimetri (g) = (91,0835 90,9068 )g x 13294 ¢

05¢g

=0,4698 g

0,4698 g x 100
1,329 g

=35%

Kadar SiO2 (%) =

(P2) SiO2 hasil gravimetri (g) = (91,0596-90,9036)g x 1,2268 ¢

05¢g

=0,3828 g

0,3828 g x 100
1,2268 g

=31%

Kadar SiO2 (%) =

o1
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E. Lampiran Gambar
1. Gambar Filtrat SiO;

3 M + 60 mnt 3 M + 90 mnt 3 M+ 120 mnt

4 M + 60 mnt 4 M + 90 mnt 4 M + 120 mnt

5M + 60 mnt 5M + 90 mnt 5M + 120 mnt
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6 M + 60 mnt 6 M + 90 mnt 6 M+ 120 mnt

2. Gambar Filtrat SiO, + HCI 1 M

3 M+ 60 mnt 3 M + 90 mnt 3M+ 120 mnt

4 M +60mnt 4 M + 90 mnt 4 M + 120 mnt
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5M + 90 mnt 5M + 120 mnt

6 M + 60 mnt "6 M + 90 mnt 6 M + 120 mnt

3. Bubuk SiO»

3 M+ 60 mnt 3 M+ 90 mnt 3M+ 120 mnt



4 M + 60 mnt 4 M + 90 mnt 4 M+ 120 mnt

5M + 60 mnt 5M + 90 mnt 5M + 120 mnt

6 M+ 60 mnt

6 M+ 90 mnt 6 M+ 120 mnt
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