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ABSTRAK

Ekstraksi serbuk zirkonia (ZrO,) berbahan dasar pasir zirkon yang berasal dari kereng pangi, kalimantan tengah dilakukan menggunakan
metode alkali fusion dan kopresipitasi. Penelitian ini bertujuan untuk mengidentifikasi fasa dan mikrostruktur dari serbuk zirkonia hasil
ekstraksi. Serbuk zirkonia hasil ekstraksi dilakukan analisis komposisi unsur dengan menggunakan X-ray Fluorescence (XRF) yang
menunjukan tingkat kemurnian serbuk zirkonia yang tinggi dengan persentase berat (wt%) Zr mencapai 92,0%. Pembentukan fasa serbuk
zirkonia yang di deteksi dengan menggunakan X-ray Diffraction (XRD) menunjukan fasa amorf zirkonia dengan puncak sudut 26 adalah
30,2°. Karakteristik dari fasa amoy"‘zirkonia pada pola XRD ditunjukan dengan adanya bentuk puncak yang lebar serta memiliki daerah
20 yang lebar. Sedangkan hasil pengamatan morfologi permukaan serbuk zirkonia dengan Scanning Electron Microskopy (SEM)
menunjukan mikrostruktur zirkonia yang tidak beraturan dengan permukaan partikel yang lebar berbentuk menyerupai lempeng dan
memiliki distribusi ukuran partikel yang tidak homogen dengan ukuran rata-rata partikel zirkonia yaitu dari rentang 10 m sampai 100

Um. ketidakhomogenan partikel zirkonia disebabkan karena adanya aglomerasi yang pada permukaan partikel zirkonia.
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ABSTRACT

[Titel: Identification Of Phases And Microstructure Of Zirconia (ZrO,) Powder Based On Natural Zircon Sand | The
extraction of zirconia powder (ZrQ,) based on zircon sand from Kereng Pangi, Central Kalimantan, was carried out using the alkali fusion
and coprecipitation methods. This study aimed to identify the phases and microstructure of the extracted zirconia powder. The analysis of the
element composition of the extracted zirconia powder was conducted using X-ray Fluorescence (XRF), which showed a high purity level with a
weight percentage (wt%) of Zr reaching 92.0%. The formation of the zirconia powder phase detected using X-ray Diffraction (XRD)
indicated an amorphous zirconia phase with a peak angle of 20 at 30.2°. The characteristics of the amorphous zirconia phase in the XRD
pattern are indicated by the presence grbroad peak shapes and a wide 20 region. Meanwhile, the observation zy(the Surface morphology (f
the zirconia powder using Scanning Electron Microscopy (SEM) revealed an irregular zirconia microstructure with wide plate-like particle
surfaces and non-homogeneous particle distribution, with an average zirconia particle size ranging from 10 fm to 100 Um. The non-

homogeneity gfthe zirconia particles was caused by the presence zyra(qglomeration observed on the zirconia particle Surfaces.

Keywords: Amorphous; Alkali Fusion; Coprecipitation; Zircon Sand; Zirconia Powder

PENDAHULUAN

Indonesia memiliki potensi sumber mineral
yang sangat melimpah, salah satunya adalah zirkonia
(ZrO,). Namun, pemanfaatan mineral tersebut
masih terbatas pada bahan mentahnya saja, schingga
nilai tambahnya sangat rendah jika dibandingkan
dengan bahan mentah tersebut diolah menjadi bahan
baku murni atau paduan yang siap untuk masuk ke
dalam proses industrialisasi (Abdullah et al., 2021).

Meningkatnya kebutuhan akan produk-
produk yang mengandung komponen zirkonia
terutama yang berukuran nano menjadikannya

sebagai material yang cukup banyak diminati
(Sofiyaningsih et al., 2020). Makin meningkatnya
penggunaan  zirkonia sekarang ini, mendorong
pengembangan  teknik  yang  tepat  untuk
mengekstraksi  zirkonia dari mineralnya. Oleh
karena itu, diperlukan upaya untuk meningkatkan
kualitas hasil pengujian yang memadai dan dapat
diandalkan (Sukirno et al., 2015).

Keberadaan zirkonia atau (ZrO,) dialam
biasanya dijumpai dalam bentuk zirkonium silikat
atau zirkon (ZrSiO,) yang merupakan perpaduan
dari zirkonia (ZrO,) dan silika (SiO,) (Musyarofah et
al.,, 2019). Zirkonia merupakan salah satu bahan
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keramik yang menjanjikan dan sering dipelajari
karena memiliki sifat yang unik diantaranya stabilitas
termal yang baik, konduktivitas termal yang rendah,
sifat mekanik yang baik (Septawendar et al., 2016),
celah pita yang lebar, dan ramah lingkungan
dibandingkan dcngan oksida keramik lainnya
(Rengaswamy et al., 2021)

Salah satu metode yang sering digunakan

dalam pembuatan atau ekstraksi serbuk zirkonia
yaitu menggunakan metode alkali fusion dengan
natrium hidroksida (NaOH) scbagai katalis untuk
melepaskan ikatan SiO, dari ZrSiO, (Lisdawati &
Karim., 2019). Natrium hidroksida merupakan salah
satu katalis yang berfungsi untuk menurunkan
temperatur dekomposisi ZrO, dan SiO,. Alasan lain,
Penggunaan NaOH pada metode alkali fusion adalah
karena biayanya yang terjangkau dan tersedia sebagai
produk sampingan dari industri kimia (Abdelkader
etal., 2008).

Metode kopresipitasi merupakan metode
ckstraksi nanopartikel logam dengan melibatkan
pengendapan dengan logam-logam dari larutan
mcnggunakan senyawa pcngcndap tertentu, scpcrti
amonia atau natrium hidroksida, diikuti dengan
pemanasan  atau kalsinasi untuk membentuk
nanopartikel oksida logam yang diinginkan (Kumari
et al., 2022). Kopresipitasi adalah metode yang
menarik  karena menghasilkan  bahan  dengan
distribusi ukuran partikel yang kecil, berkualitas,
tingkat aglomerasi yang rendah, dan biaya yang
murah (Rengaswamy et al., 2021). Kedua metode
ini sangat cocok digunakan untuk ekstraksi serbuk
ZrO, berukuran nano dalam skala besar karena tidak
membutuhkan suhu yang terlalu tinggi, dan
prosesnya sederhana, schingga mendukung aspek
efisiensi dan efektivitas.

Penelitian pembuatan zirkonia semakin
berkembang, hal ini disebabkan bahan zirkonia
memiliki ~ keunggulan-keunggulan ~ yang  dapat
diaplikasikan pada berbagai bidang teknologi seperti
katalis, sensor, perangkat semikonduktor, maupun
bahan struktural seperti lapisan pada alat potong,
keramik dan implan (Kumari et al., 2022).
Keungulan-keunggulan  zirkonia sebagai material
maju  yang memiliki banyak kegunaan dan
diaplikasikan dalam berbagai bidang termasuk bidang
industri dapat identifikasi dari struktur fasa dan
mikrostruktur material zirkonia (Lisdawati, 2017).

Berdasarkan peluang tersebut, maka dalam
penelitian ini dilakukan proses ekstraksi serbuk
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zirkonia berbahan dasar pasir zirkon dengan metode
alkali fusion dan  kopresipitasi. Hasil eckstraksi
tersebut kemudian dilakukan karakterisasi X-Ray
Diffraction (XRD) dan Scanning Electron Microscopy
(SEM)  untuk  mengidentifikasi fasa dan
mikrostruktur serbuk zirkonia yang dihasilkan.

METODE

Serbuk zirkonia (ZrO,) yang dickstraksi
dari bahan alam yaitu pasir zirkon alam yang berasal
dari kereng pangi, kalimantan tengah diawali dengan
proses preparasi pada pasir zirkon dengan
menggunakan aquades, dikeringkan, dan diseparasi
magnetik. Proses wet milling dilakukan hingga
diperoleh serbuk zirkon yang halus dan dilakukan
perendaman dengan HCI 2M. Kadar asam endapan
zirkon  dihilangkan  dengan  cara  pencucian
menggunakan akuades hingga netral (pH=7),
dikeringkan pada suhu 75°C dan dihasilkan serbuk
zirkon.

Serbuk zirkon dilarutkan ke dalam NaOH
7M dan diaduk pada temperatur 250°C sampai
sampel berkerak. Hasil dari proses reaksi tersebut
dilarutkan kembali dengan 200 ml aquades, diaduk
selama 1 jam dan diendapkan selama 24 jam. Hasil
endapan tersebut dilakukan pencucian dengan
aquades hingga netral (pH=7) dan dikeringkan pada
suhu 75 °C. Selanjutnya, dilakukan proses alkali
fusion pada suhu 700 °C selama 3 jam, Schingga
menghasilkan natrium zirkonat (Na,ZrO;) dan
natrium silikat (Na,SiO;) dengan persamaan reaksi:

ZrSi0, + 4NaOH — Na,Zr0; + Na,SiO5 + 2H,0 )

Serbuk natrium zirkonat (Na,ZrO;) hasil
pengeringan selanjutnya direaksikan dengan HCI
10M pada suhu 100°C sambil diaduk selama 1 jam
dan diendapkan minimal 24 jam. Setelah itu,
dititrasi dengan menggunakan larutan ammoniak
(NH,OH) 10% hingga netral (pH=7). Pada proses
titrasi ini, akan terbentuk zirkonia dalam bentuk gel.
Zirkonia gcl dibiarkan mcngcndap minimal selama
24 jam dan dilakukan pencucian dengan aquades
kemudian dikcringkan schingga mcnghasilkan serbuk
zirkonia. Hasil ekstraksi pasir zirkon berupa serbuk
zirkonia  selanjutnya  dilakukan  karakterisasi
menggunakan instrumen X-ray Diffraction (XRD)
dan  Scanning  Electron  Microscopy (SEM) untuk
mengidentifikasi fasa dan mikrostruktur serbuk
zirkonia. Diagram alir ekstraksi serbuk zikonia di
tampilkan pada Gambar 1. Reaksi yang terjadi pada
pembentukan senyawa zirkonia adalah sebagai
berikut:

Zr0Cl,.8H,0 + NH,0H — Zr(OH), + (NH,),Cl + 6H,0 (2)
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Zr0Cl,.8H,0 — Zr0, + 2HCL + 7H,0
3)
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Gambar 1. Diagram alir ekstraksi zirkonia

HASIL DAN PEMBAHASAN

Komposisi utama pasir zirkon sebagai salah
satu mineral utama penghasil zirkonia adalah
zirkonium (Zr) yang presentasenya mencapai 70,4%
dengan beberapa unsur pengotor yang masih
dominan seperti titanium (Ti) dengan presentase
yaitu 19,40 % dan besi (Fe) yaitu 6,34 % (Murti et
al.,, 2019). Sechingga, untuk menghasilkan serbuk
zirkonia dengan kemurnian tinggi masih diperlukan
beberapa tahapan preparasi dalam proses ekstraksi
pasir zirkon yang meliputi separasi magnetik dan
perendaman menggunakan HCL.

Proses  separasi magnetik  dilakukan
bertujuan  untuk  menghilangkan  unsur-unsur
magnetik yang terdapat pada pasir tersebut dan
meningkatkan  persentase  kandungan  unsur
zirkonium (Zr). Pada proses tersebut, selain terjadi
penurunan presentase unsur magnetik seperti (Fe),
penurunan presentase juga terjadi pada unsur
titanium (Ti). Hal tersebut dikarenakan unsur (Ti)
menmiliki kecenderungan membentuk ikatan dengan
unsur lain seperti unsur (Fe) menjadi senyawa
(FeTiO,) yang bersifat magnetik. Unsur (Ti) yang
tersisa berupa TiO,, direduksi menggunakan larutan
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HCl dengan konsentrasi yang tinggi (Donachie,
2000). Berkurangnya persentase unsur (Ti)
menunjukkan adanya sebagian unsur (Ti) yang
terlarut pada proses ckstraksi pasir zirkon khususnya
pada proses perendaman serbuk zirkonia dengan
larutan HCL sesuai yang di tampilkan pada Gambar
1. Pada proses ini, unsur zirkonium (Zr) pada
serbuk zirkonia menjadi unsur yang paling dominan
diantara unsur lainnya dengan presentase kandungan
unsur zirkonium (Zr) mencapai 92,0%  yang
menunjukan tingkat kemurnian serbuk zirkonia yang
tinggi. Komposisi unsur pada serbuk zirkonia hasil
ekstraksi ditampilkan pada Tabel 1.

Tabel 1. Komposisi unsur pada serbuk zirkoni hasil

ekstraksi
No Unsur Presentase (%

wt)
1 Zr 92,0
2 Si 2,50
3 Fe 0,44
4 Ti 2,17
5 Hf 1,36
6 Ca 0,27
7 Lainnya 0,23

Analisis XRD dilakukan bertujuan untuk
mengidentifikasi fasa yang terbentuk pada serbuk
zirkonia. Hasil analisis XRD serbuk zirkonia
ditampilkan pada Gambar 2. Pola difraksi serbuk
zirkonia menunjukkan terbentuknya fasa amorf
zirkonia. Karakteristik dari fasa amorf dapat
diketahui pada pola XRD yang membentuk puncak
yang lebar serta memiliki daerah 20 yang lebar.

— Zirkonia amorf

Intensitas (a.u)

T T T T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 &0 70

2 Theta (Deg)

Gambar 2. Pola difraksi serbuk zirkonia

Adanya puncak difraksi yang lebar pada

pola difraksi zirkonia amorf disebabkan oleh
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ketidakaturan ~ struktur dari partikel zirkonia.
Ketidakmampuan untuk membentuk pola puncak
tajam atau terdefinisi menunjukkan bahwa zirkonia
tersebut tidak memiliki susunan kristal yang teratur.

Selain itu, pada penelitian ini fasa amorf
zirkonia teridentifikasi pada rentang sudut (20)
adalah 15°-35° dengan puncak difraksi pembentukan
fasa amorf zirkonia yaitu 30,2°. Hal ini, telah
terkonfirmasi  oleh penelitian yang dilakukan
Musyarofah et al (2019) dan Abdullah et al (2021)
yang juga memperoleh pembentukan fasa serbuk
zirkonia hasil ekstraksi adalah berupa fasa amorf.

Salah satu faktor yang mempengaruhi
pembentukan fasa zirkonia adalah pH (Subuki et al.,
2020). Kontrol pH pada proses pengendapan sangat
menentukan fasa zirkonia yang terbentuk (West,
2014). Semakin meningkatnya pH dalam ekstraksi
zirkonia, maka ukuran kristal akan semakin kecil.
Pada proses ckstraksi serbuk zirkonia yang dilakukan
dengan kontrol pH hingga mencapai pH netral
(pH=7) menunjukan tingkat kristalisasi yang lambat,
pada tingkatan ini proses pengendapan menjadi jauh
lebih cepat dan menghasilkan zirkonia gel dengan
struktur yang acak, schingga lebih sulit untuk
membentuk fasa kristal. Pada keadaan ini, serbuk
zirkonia yang terbentuk dari struktur zirkonia gcl
tersebut akan cenderung membentuk fasa amorf.

Serbuk zirkonia (ZrO,) hasil ekstraksi
menggunakan  teknik  kimia  basah  selalu
menunjukkan pola XRD berupa fasa amorf,
selanjutnya fasa amorf akan berubah menjadi fasa
tetragonal dan monoklinik setelah dikalsinasi pada
temperatur tinggi (Shukla & Seal, 2005). Penelitian
Musyarofah et al (2019) menunjukan bahwa fasa
tetragonal zirkonia terbentuk pada suhu kalsinasi
800° C dan 1000°C sedangkan fasa monoklinik
zirkonia terbentuk pada suhu kalsinasi 1200° dan
1300°C.

Analisis ~ Morfologi  serbuk  zirkonia
dipcrolch dcngan mcnggunakan Scanning Electron
Microscop (SEM) ditampilkan pada Gambar 3. Citra
SEM menunjukan bahwa struktur zirkonia dalam
penelitian ini memiliki bentuk permukaan partikel
yang lebar menyerupai lempeng dan memiliki
distribusi ukuran partikel yang tidak homogen
dengan ukuran partikel berada pada rentang 10 pm
sampai 100 pPm. Struktur partikel zirkonia yang
diperoleh dari penelitian ini memiliki kemiripan
dengan penelitian yang dilakukan oleh Chikere et al
(2020) yang menunjukan mikrostruktur dari partikel
zirkonia.
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Gambar 3. Mikrostruktur  Partikel Zirkonia
Amorf

Ukuran partikel zirkonia yang tidak seragam di
sebabkan karena aglomerasi pada partikel zirkonia di
beberapa daerah. Aglomerasi pada partikel zirkonia
ditampilkan pada Gambar 4. Aglomerasi yang
terbentuk pada partikel zirkonia menyerupai
gumpalan-gumpalan  yang dapat diamati pada
permukaan partikel zirkonia.

Partikel dengan ukuran mikro ataupun
nano memiliki kecenderungan  beraglomerasi,
karena semakin kecil ukuran partikel maka luas
permukaan kontak reaksi akan semakin besar
sehingga memperbesar peluang terjadinya reaksi dan
membentuk aglomerasi. Beberapa metode untuk
mengurangi adanya aglomerasi pada zirkonia
dilakukan dengan ultrasonikasi (Boobalan et al.,
2010), penggilingan, maupun dengan peningkatan
suhu kalsinasi (Sari et al., 2023).

- B K
Gambar 4. Aglomerasi Partikel Zirkonia
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Ukuran partikel zirkonia dalam skala mikro
menunjukan kesesuaian dengan hasil XRD serbuk
zirkonia yang memiliki fasa amorf. Karakteristik
zirkonia amorf terlihat pada morfologi pcrmukaan
partikel zirkonia yang acak dan tidak teratur
(Callister, 2007). Distribusi ukuran partikel zirkonia
yang di analisis dengan software image ] ditampilkan

pada Gambar 5.
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Gambar 5. Distribusi ukuran partikel zirkonia
dengan menggunakan software Image j

Hasil analisis ukuran partikel zirkonia
berdasarkan citra SEM dengan mengggunakan
software image | menunjukkan bahwa ukuran partikel
zirkonia pada rentang 10 Hm sampai 20 Hm
mendominasi ukuran serbuk zirkonia dengan rata-
rata ukuran partikel sebesar 17,418 um. Ukuran
partikel zirkonia tersebut jauh lebih besar, sehingga
masih di butuhkan upaya untuk dapat mengekstraksi
serbuk zirkonia dengan ukuran yang lebih kecil yaitu
pada rentang ukuran nanometer (nm).

KESIMPULAN DAN SARAN

Serbuk zirkonia (ZrO,) hasil ekstraksi pasir
zirkon dengan metode alkali fusion dan kopresipitasi
memiliki tingkat kemurnian yang tinggi dengan
presentase  kandungan unsur  zirkonium  (Zr)
mencapai 92%. Pembentukan fasa serbuk zirkonia
yang diidentifikasi menggunakan XRD menunjukan
bahwa fasa yang terbentuk adalah amorf dengan
puncak sudut (20) adalah 30,2°. Morfologi
permukaan  serbuk  zirkonia yang  diperoleh
menggunakan SEM  menunjukan mikrostruktur
zirkonia yang tidak beraturan dan memiliki
permukaan  partikel ~yang lebar  berbentuk
menyerupai lempeng dengan ukuran partikel dari

rentang 10 Um sampai 100 pm. Perbedaan pada

ISSN: 2502-2016

ukuran partikel  zirkonia disebabkan adanya
aglomerasi pada permukaan partikel zirkonia.

Beberapa saran untuk penelitian selanjutnya
yaitu perlu dilakukan ekstraksi zirkonia lebih lanjut
untuk memperoleh serbuk zirkonia dengan ukuran
nanometer (nm) dan sebaiknya pengukuran ukuran
partikel zirkonia dilakukan dengan instrumen Particle
Size Analizer untuk memperoleh ukuran partikel
zirkonia yang tepat.
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