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ANALISIS PENGARUH VARIASI PERBANDINGAN SOLID:LIQUID SAAT
PENCUCIAN TERHADAP HASIL KRISTALISASI DARI LARUTAN
LEACHING FERRONICKEL MENGGUNAKAN CaCO3UNTUK SINTESIS

NiSO4.6H20
Nama Mahasiswa / NRP  : Rachmat Binawan Priyono
Departemen : Teknik Material dan Metalurgi FTIRS-ITS
Dosen Pembimbing : Sungging Pintowantoro S.T., M.T., Ph.D.Eng.
Abstrak

Pada saat ini, permintaan nikel meningkat pesat, ini terjadi karena meningkatnya
minat nikel dalam industri electric vehicle (EV). Nikel digunakan untuk membuat katoda
dalam baterai nickel mangan cobalt (NMC), dan untuk membuat baterai NMC ini, nickel
(11) sulfate hexahydrate dibutuhkan. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui
pengaruh variasi dari perbandingan solid:liquid pada saat pencucian dari hasil kristalisasi
untuk meningkatkan nilai recovery nickel. Material yang digunakan adalah ferronickel
hasil smelting dari mini mlast furnace, proses leaching dilakukan menggunakan 120 ml
larutan H2SO4 2M pada temperatur 90° C selama 6 jam dengan kecepatan pengadukan
200 rpm, dilanjutkan proses presipitasi menggunakan aditif CaCOs hingga pH 3,01.
Selanjutnya dilakukan dengan pemanasan pada filtrat presipitasi pada 90°C selama 24
jam. Setelah itu, dilakukan proses kristalisasi untuk menghasilkan kristal NiSO,4.6H,0.
Kristal lalu dicuci menggunakan aquadest dengan variasi perbandingan antara masssa
kristal:volume aquades yaitu 1 gr/10 ml, 1 gr/15 ml, 1gr/20 ml, dan 1gr/25 ml. Filtrat
hasil pencucian dikristalisasi kembali agar menghasilkan senyawa NiSO4.6H,0. Hasil
terbaik variasi perbandingan pencucian dilakukan pada variasi perbandingan SL25,
dimana komposisi nya yaitu 27,13% Ni, 1,55% Fe, 0,66% Co, dan 0,64% Ca. Selain itu
nilai recovery perbandingan S25L juga lebih baik dibandingkan dengan variasi
perbandingan pencucian lain pencucian dengan nilai recovery 96,11% Ni dan 15,60% Co.

Kata Kunci: Ferronickel, Leaching, Presipitasi, Pencucian
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ANALYSIS THE EFFECT VARIATIONS WASHING RATIO OF
SOLID:LIQUID ON CRYSTALLIZATION RESULTS FROM FERRONICKEL
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OF NiSOa.6H20

Student Name / NRP  : Rachmat Binawan Priyono

Departement : Department of Material Engineering FTIRS-ITS
Advisor : Sungging Pintowantoro S.T., M.T., Ph.D.Eng
Abstract

Nowadays, the demand for nickel is increasing rapidly. This happened because of
nickel's interest in the electric vehicle (EV) Industry. Nickel is used to make cathodes in
nickel manganese cobalt (NMC) batteries, and to make these NMC batteries, nickel (1)
sulfate hexahydrate (NSH) is needed. The purpose of this study was to determine the
effect of variations in the ratio of solid to liquid during washing treatment from
crystallization to increase the nickel recovery value. The material used was ferronickel
from a mini blast furnace, the leaching process was carried out using 120 ml of 2M
H2S04 solution at 90° C for 6 hours with a stirring speed of 200 rpm, then followed by a
precipitation process using CaCO3 additives to pH 3,01 at 90° C, and then the
precipitation filtrate was heated at 90°C for 24 hours in the oven. After that, the
crystallization process was carried out to produce NiSO,4.6H,0 crystals. Then the Crystals
washed using aquadest by a variation ratio between crystals (gr) with aquadest (ml) the
ratio are 1 gr/10 ml, 1 gr/15 ml, 1 gr/20 ml, and 1 gr/25 ml. Then the filtrate from washing
treatment was crystallized again to produce NiSO4.6H0 in crystal form. The best results
were obtained in washing variation S25L with Composition results are 27,13% Ni, 1,55%
Fe, 0,66% Co, dan 0,64% Ca. Beside that, recovery values from S25L variation are
96,11%. Ni and 15,60% Co.

Keywords: Ferronickel, Leaching, Precipitation, Washing
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Nikel merupakan salah satu dari lima unsur logam yang paling umum dijumpai dan
ditemui secara luas terutama di kerak bumi. Nikel dapat ditemukan di alam dalam bentuk bijih
nikel sulfida dan bijih nikel oksida atau yang sering dikenal sebagai nikel laterit. Kelebihan dari
logam nikel adalah ketangguhan, maleabilitas, dan sifat tahan korosinya yang sangat baik
memungkinkan nikel untuk diaplikasikan pada lingkungan dengan temperatur yang sangat
tinggi dan aplikasi sehari-hari lainnya

Disamping dengan kegunaannya yang sangat banyak, penggunaan sumber daya alam
yang berlebih akan mengakibatkan berkurangnya sumber daya alam dengan skala yang cukup
besar, selain itu banyak juga permasalahan global seperti perubahan iklim, dan meningkatnya
emisi karbon. Dengan melihat permasalahan tersebut, suda seharusnya kita melakukan inovasi
untuk menanggulangi masalah masalah yang ada, salah satu hal yang dapat dikembangkan
untuk mengatasi emisi karbon menciptakan sebuah teknologi green energy seperti kendaraan
listrik (electric vehicle) yang berbasis baterai.

Berdasarkan material penyusun katodanya penggunaan baterai pada kendaraan listrik
dikategorikan menjadi 5 jenis yaitu lithium cobalt oxide (LCO), nickel manganese cobalt
(NMC), lithium nickel cobalt aluminium (NCA), lithium iron phosphate (LFP), dan lithium
manganese oxide (LMO). Dari kelima baterai tersebut baterai NMC memiliki sifat paling
unggul dibandingkan dengan jenis baterai lain untuk diaplikasikan pada electric vehicle karena
memiliki densitas energi yang tinggi mencapai 0,6 kWh/kg dan memiliki life cycle yang
moderat, yakni sebesar 2000-3000 kali (Campagnol et al., 2017). Baterai NMC menggunakan
material nickel, manganese, dan cobalt sebagai material penyusun katodanya dengan nikel
sebagai unsur utama. Produksi baterai NMC membutuhkan nikel dengan kadar tinggi yang
dihasilkan melalui pengolahan ferronickel dalam bentuk senyawa NiSO4.6H20. Dimana
ferronickel umunya mengandung dua unsur utama yaitu Fe dan Ni dengan kadar nikel
didalamnya mencapai 33% Ni dan besi sekitar 15-30% Fe.

Untuk memperoleh dengan kualitas tinggi dari bijih nikel laterit diperlukan beberapa
tahap. Metode seperti Pirometalurgi, dan Hidrometalurgi telah digunakancara luas sebagai
metode pemulihan logam, karena efisiensi pencucian dan pemulihannya yang tinggi. Pada
metode pirometalurgi diperlukan suhu yang relatif tinggi (> 900°C) saat proses leaching.
Temperatur yang tinggi mengakibatkan tingginya energi yang dikonsumsi selama proses
berlangsung. Hal tersebut yang membuat proses pirometalurgi tidak menguntungkan. Selain
itu, pada suhu tinggi dapat menghasilkan gas beracun, seperti fosforil fluorida (POF3) dan
hidrogen fluorida (HF) (Nshizirungu et al., 2020). Oleh karena itu, metode Hidrometalurgi
dipilih karena mampu menghasilkan kemurnian tinggi, efisiensi tinggi, dan penggunaan energi
yang rendah sangat cocok untuk digunakan pada proses ini (Zhang et al., 2014).

Proses pengolahan nikel laterit diawali dengan proses smelting menggunakan mini blast
furnace (MBF) yang bertujuan untuk mereduksi nikel laterit menjadi ferronickel yang masih
terdapat beberapa unsur lain, seperti besi (Fe) dan kobalt (Co). Lalu dilanjutkan dengan proses
hidrometalurgi untuk memisahkan logam nikel (Ni) dengan logam yang lainnya menggunakan
metode Atmospheric Pressure Acid Leaching (APAL). APAL dipilih karena enegi yang
dibutuhkan lebih sedikit dan biaya operasional yang lebih ekonomis. Proses APAL dapat
dilakukan dengan beberapa jenis asam, salah satu nya adalah asam sulfat (H2SO4) (Crundwell
et al., 2011).Setelah proses leaching dilanjutkan dengan proses presipitasi menggunakan aditif
CaCOg, lalu diakhiri dengan proses kristalisasi agar terbentuk kristal NiSO4.6H20.
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Penelitian sebelumnya telah dilakukan di laboratorium pengolahan mineral ITS, dari
pengelitian tersebut didapatkan variabel optimal untuk mendapatkan presentase ekstrasi terbaik
pada beberapa prosesnya. Untuk proses leaching nikel laterit, didapatkan variable dengan
kecepatan pengadukan 200 rpm, temperatur + 90°C, ukuran partikel homogen 50 mikron, dan
menggunakan larutan asam sulfida (H2SO4) serta asam peroksida (H202) sebagai oksidator
kuat. Kemudian untuk proses selanjutnya yaitu proses presipitasi dengan metode titrasi
menggunakan aditif CaCO3zdan pH optimalnya sampai dengan 3,01. Lalu selanjutnya dilakukan
post treatment dengan memanaskan larutan hasil presipitasi dengan temperatur 90°C selama 24
jam.

Namun, dengan variabel terukur yang sudah diterapkan, masih terdapat garam CaSOa4
yang merupakan senyawa pengotor, senyawa tersebut dapat menurunkan kadar nikel pada
produk NiSO4.6H20. Berdasarkan hasil tersebut, dirasa perlu adanya penelitian untuk
meningkatkan kadar nikel pada produk NiSO4.6H20 yang didapatkan, salah satunya dengan
cara memvariasikan perbandingan solid dan liquid pada saat proses pencucian setelah
kristalisasi pada produk kristal NiSO4.6H20 dengan tujuan untuk menghilangkan unsur Ca
yang masih terkandung di dalam produk NiSOa4.6H20.

1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah pada penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Bagaimana pengaruh variasi perbandingan solid:liquid saat pencucian terhadap
komposisi kimia dari NiSO4.6H20 yang terbentuk.

2. Bagaimana pengaruh variasi perbandingan solid:liquid saat pencucian terhadap recovery
dari NiSO4.6H20 yang terbentuk.

3. Bagaimana pengaruh variasi perbandingan solid:liquid saat pencucian terhadap senyawa
dari produk kristal yang terbentuk.

1.3 Batasan Masalah
Untuk mengurangi penyimpangan dari masalah yang ditinjau, maka ditentukan batasan
masalah pada penelitian ini adalah sebagai berikut:
1. Jenis dan komposisi dari ferronickel yang digunakan diasumsikan homogen.
2. Pengurangan volume saat proses leaching dan presipitasi diabaikan
3. PH larutan pada filtrat hasil penyaringan larutan presipitasi diabaikan
4. Komposisi kristal NiSO4.6H20 yang digunakan sebelum pencucian diasumsikan
homogen

1.4 Tujuan Penelitian
Dengan telah ditentukannya perumusan masalah diatas, terdapat tujuan penelitian sebagai
berikut:
1. Menganalisis pengaruh variasi perbandingan solid:liquid saat pencucian terhadap
komposisi kimia dari NiSO4.6H20 yang terbentuk.
2. Menganalisis pengaruh variasi perbandingan solid:liquid saat pencucian terhadap
recovery dari NiSO4.6H20 yang terbentuk.
3. Menganalisis pengaruh variasi perbandingan solid:liquid saat pencucian terhadap
senyawa dari produk kristal yang terbentuk.

1.5 Manfaat Penelitian
Penelitian ini memiliki manfaat untuk memberikan informasi empiris mengenai pengaruh
perbandingan solid dan liquid saat pencucian terhadap hasil kristalisasi larutan leaching
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ferronickel dengan menggunakan CaCOs pada proses leaching terhadap recovery, komposisi
kimia, dan senyawa dari NiSO4.6H20 yang terbentuk pada proses leaching nikel sebagai bahan
baku pembuatan katode baterai NMC untuk pengaplikasian EV.
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2.1 Nikel

Nikel merupakan sebuah logam dengan nomor atom 28 dan memiliki nomor massa
56.6934. Logam ini tergolong ke dalam grup 7B. Pada tabel periodik, unsur nikel, Besi, dan
cobalt disebut dengan “Triads” atau tiga serangkai karena memiliki sifat yang hampir sama.
Nikel memiliki titik leleh pada temperatur 1455°C dan titik didih pada temperatur +2915°C.
Nikel juga memiliki sifat feromagnetik dan nikel juga merupakan logam yang mudah digunaan
pada saat proses electroplating, nikel memliki struktur kubik FCC dengan sifat lunak dan dapat
diproduki dengan proses pengecoran. Nikel juga sering diaplikasikan pada beberapa kontruksi,
seperti industri produksi kimia, dan juga transportasi. Berikut merupakan beberapa penggunaan
dari jenis jenis nikel di industry sesuai pada Tabel 2.1 (Mujiyono et al., 2018).

Tabel 2.1 Persentase Penggunaan Nikel (Crundwell, 2011)
Persentase Total Konsumsi

Kategori (%)
Stainless Steel 60

Nickel-based Alloy (Contoh :
14

Supperalloy)

Alloy Steel 09
Electroplatting 09
Foundary (Casting) 03
Baterai 03

Coper-based Alloys (Contoh :
01

Monel)

Catalyst 01

Pada saat ini pasar nikel memasuki masa baru dikarenakan berkembangnya market dari
reachargeable battery terutama dalam industri mobil listrik yang terus mengalami
pengembangan oleh industri mobil listrik dunia. Selain itu, produksi nikel juga masih memiliki
demand yang tinggi dalam pasar produksi stainless steel yang didominasi oleh produk
ferronickel dan nickel pig iron (NPI). Pemanfaatan nikel dalam produksi stainless steel
dilakukan dalam berbagai bentuk seperti produk logam nikel murni dan produk nikel dengan
tingkat kemurnian lebih rendah lama bentuk nickel alloy dan dalam bentuk senyawa kimia lain
seperti nikel oksida dan ferronickel. Sedangkan untuk industri electric vehicle, nikel
diaplilkasikan dalam baterai dalam bentuk nikel sulfat (NiSO4) (Campagnol et al., 2017).

2.2 Nikel Laterite

Bijih nikel laterit menyumbang lebih dari 60% dari nikel global. Nikel laterit merupakan
produk dari pelapukan Serpentinites di bawah kondisi tropis lembab. Nikel dapat terkonsentrasi
hingga lebih dari 1,0 wt%. Nikel laterit merupakan 60 — 70% sumber daya Ni dunia, tetapi
meskipun nikel laterit ini telah ditambang selama kurang lebih 140 tahun, sampai pada tahun
2000, nikel laterit telah menyumbang kurang dari 40 % dari produsi Ni global, sisanya berasal
dari bijih sulfida. Dalam sejarahnya, sebagian besar produksi nikel laterit datang dari wilayah
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New Caledonia, yang di mana wilayah tersebut sudah ditambang sejak tahun 1875 (Butt &
Cluzel, 2013).

Akhir akhir ini, nikel Laterit sudah mulai banyak ditambang di berbagai daerah dam
produksinya telah meningkat, hal tersebut dikarenakan meningkatnya permintaan terhadap
nikel laterit oleh beberapa perusahaan, serta adanya teknologi pemrosesan baru dan
ketersediaan dari bijih Sulfida yang sudah berkurang. Total produksi nikel dari bijih Laterit
meningkat menjadi 46 % dari pasokan global pada tahun 2008, meningkat lagi sebesar 5 persen
pada tahun 2010 menjadi 50% dan diperkirakan akan mencapai 60% pada tahun 2014 (Wilburn,
1995).

Bijih nikel laterit pada umumnya diproses untuk menghasilkan produk berupa ferronickel
yang akan secara langsung digunakan dalam pembuatan baja. Selain itu, sebagian bijih nikel
laterit digunakan untuk membuat melting-grade nickel dan nickel matter. Sedangkan untuk
bijih nikel sulfida akan dimurnikan hingga menghasilkan high-grade nickel. Nikel laterite
dibedakan menjadi 3 jenis berdasarkan komposisi dan posisinya didalam tanah yaitu limonite,
smectite, dan saprolite. Meskipun jumlah cadangan nikel laterit masih banyak, pengolahan
terhadap bijih nikel laterit masih sangat rendah dibandingkan dengan pengolahan yang
dilakukan pada bijih nikel sulfida (Nicolo Campagnol, 2017). Untuk komposisi dari nikel laterit
ditampilkan pada Tabel 2.2 berikut

Tabel 2.2 Komposisi Kimia Bijih Nikel Laterit (D. Q. Zhu et al., 2012)
Element Fe Ni FeO Co S P

Content 0,006
(i) 4009 097 114 0089 0035 g

2.3 Ferronickel

Ferronickel merupakan salah satu produk ekstraksi bijih nikel laterit berupa paduan besi
dan nikel dengan ciri fisik berwarna metallic silver, seperti ditunjukkan pada Gambar 2.2.
Ferronickel berbeda dengan produk-produk hasil ekstraksi nikel lainnya, di mana mempunyai
standar komposisi tersendiri, yaitu kadar nikel dalam rentang 25-45%, kobalt 0,6-1,8%, silikon
di bawah 1%, fosfor, karbon, dan sulfur di bawah 0,03%, serta besi dengan kadar mengikuti
komposisi lain (Elliott et al., 2017).

Gambar 2.1 Ferronickel (S. Ramadhan, 2022)
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Ferronickel dibagi menjadi dua jenis utama, yaitu low-grade ferronickel dan high-grade
ferronickel. High-grade ferronickel merupakan produk ferronickel yang memiliki kadar nikel
yang tinggi dan kadar besi rendah. Kadar nikel yang tinggi didapatkan dari dengan cara
pengurangan potensial reduksi dari proses smelting (kontrol rasio CO/CO2 dalam prosesnya).
Pada pembuatan high-grade ferronickel sendiri, potensial reduksi dari proses akan berkurang
sehingga recovery dari nikel dan besi juga rendah, tetapi akan didapatkan kadar nikel yang
terkonsentrasi di produk dengan kadar tinggi.

Low-grade ferronickel adalah ferronickel yang memiliki kadar nikel yang rendah
sedangkan kadar besi yang relatif lebih tinggi. Pada saat pemrosesan nikel laterit menjadi low-
grade ferronickel, potensial reduksinya lebih tinggi dibandingkan pada pemrosesan high-grade
ferronickel sehingga akan mendapatkan recovery dari nikel dan besi yang cukup tinggi. Dengan
efek samping lebih banyak besi yang tereduksi dibandingkan nikel, yang mana menyebabkan
kadar nikel dalam produk menjadi lebih rendah (Masalov et al., 2015). Perbandingan antara
low- grade dan high-grade ferronickel dapat dilihat dari Tabel 2.3.

Tabel 2.3 Komposisi High Grade Ferronickel dan Low Grade Ferronickel (Elliott et al.,

2017)

. High Grade Low Grade

Kategorl Ferronickel Ferronickel
Kadar Nikel <40% 20-25%
Recovery Besi 15-30% 45-65%
Recovery Nikel ~90% ~95%
Kebutuhan N
Energi Rendah Tinggi

2.4 Hidrometalurgi

Hidrometalurgi secara empiris tersusun dari dua kata yaitu “iydro” yang berarti air, dan
“metallurgy” yang berarti logam. Secara keseluruhan, hidrometalurgi didefinisikan sebagai
ilmu dan metode pengolahan atau ekstraksi material dari bijih yang dilarutkan dengan
menggunakan pelarut Kkimia tertentu. Secara historis, proses hidrometalurgi mulai
dikembangkan sejak abad ke-20 atau pada tahun 1970-an. Hingga saat ini, riset dan aplikasi
terkait proses hidrometalurgi masih dikembangkan karena prospeknya yang sangat
menjanjikan. Dalam hidrometalurgi terdapat dua proses utama, yaitu leaching dan separation
pada Gambar 2.3 (Havlik, 2005).
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Gambar 2.2 Skema Proses Hidrometalurgi (Havlik, 2005)

Proses terpenting pada hidrometalurgi adalah proses leaching. Karena proses ini
menentukan laju dan efisiensi perubahan logam menjadi larutan yang mempengaruhi sebagian
besar parameter ekonomi dari seluruh proses. Efisiensi dari proses leaching harus ditentukan
dengan mengkaji proses dari aspek termodinamikanya, yaitu mengidentifikasi agen apa saja
yang berinteraksi bersama. Beberapa faktor yang mempengaruhi proses leaching antara lain
temperatur selama proses roasting, konsetrasi reaktan, ukuran partikel sampel dan pH,waktu
lamanya proses leaching. Apabila kombinasi dari faktor-faktor tersebut tepat, maka proses
leaching akan optimal (Havlik, 2005).

2.5 Leaching

Leaching adalah proses untuk merubahan bentuk padatan menjadi larutan melalui reaksi
kimia (Engelsen, 2020). Proses leaching nikel, asam sulfat dan asam nitrat digunakan dalam
proses leaching dan bisa menghasilkan recovery logam lebih tinggi dibanding dengan asam
organik lainnya, seperti asam oksalat (Astuti et al., 2016). Untuk reaksi leaching pada penelitian
dapat dilihat pada Reaksi 2.1, 2.2 dan 2.3 berikut.

Nigs) + H202¢) + H2SO4(aq) = NiSOag) + H20() (2.2)
Fe) + H2020y + H2SO4(aq) — FeSOa4aq) + H20() (2.2)
Co(s) + H202¢) + H2SO4(ag) & C0SOa4aq) + H20() (2.3)
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Hasil recovery dari logam yang dilakukan pengolahan dengan metode leaching
dipengaruhi oleh beberapa faktor, antara lain:

1. Temperatur
Temperatur yang digunakan dalam proses leaching akan mempengaruhi kinetika reaksi.
Peningkatan temperatur akan menambah efisiensi proses leaching, namun pada kondisi
tertentu dimungkinkan menunjukkan kenaikan efisiensi yang tidak signifikan.
Penggunaan temperatur yang terlalu tinggi juga dapat menyebabkan degradasi dan
teroksidasinya leaching agent (leachant). Khusus untuk proses leaching logam nikel,
temperatur tinggi tidak terlalu diharapkan karena dapat menyebabkan degradasi dan
oksidasi leachant yang digunakan (S. G. Zhu et al., 2012).

2. Rasio solid:liquid
Apabila rasio solid/liquid semakin kecil, maka efisiensi proses leaching akan meningkat.
Hal ini dikarenakan larutan leaching agent yang berfungsi untuk melarutkan logam
semakin bertambah sehingga akan memperbesar luas kontak (Golmohammadzadeh et al.,
2018).

3. Penambahan senyawa lain
Untuk meningkatkan nilai recovery mineral, beberapa penelitian mengenai proses
leaching mineral menambahkan beberapa senyawa lain yang berperan debagai
reduktor/oksidator (sulfur dioksida, hidrogen peroksida) dan garam (NaCl). Penambahan
reduktor/oksidator dapat mempengaruhi proses redoks dalam proses leaching, sedangkan
penambahan garam akan mengakibatkan terjadinya proses kompleksasi ion logam dengan
ion negatif yang tergantung dalam asam (Wanta et al., 2016).

4. Kecepatan pengadukan
Semakin tinggi dan lama putaran pengadukan, maka partikel logam akan semakin
terdistribusi merata dalam leaching agent sehingga permukaan kontaknya meluas dan
proses difusi dapat berlangsung terus menerus. Pengaruh faktor pengadukan hanya ada
bila laju pelarutan memungkinkan (Lee & Rhee, 2003).

2.6 Presipitasi

Secara umum, tahap pertama dalam proses pengolahan hidrometalurgi adalah proses
leaching. Proses leaching dapat dilakukan dengan menggunakan berbagai macam aditif seperti
asam sulfat, amonia, atau asam klorida pada lingkungan tekanan atmosfir ataupun tekanan
tinggi. Larutan hasil proses leaching sebagian besar mengandung besi sehingga harus melalui
rangkaian proses separasi atau pemisahan seperti precipitation, solvent extraction, dan
electrowinning (Jiménez Correa et al., 2016).

Larutan hasil proses leaching dapat disebut sebagai leachant. Larutan leachant ini masih
mengandung impurities dan juga bersifat sangat asam. Diperlukan agen presipitasi untuk
mengendapkan serta menghilangkan impurities yang terkandung pada larutan. Selain nikel dan
kobalt, bijih nikel laterit mengandung berbagai macam impurities seperti besi, tembaga,
magnesium, mangan, silikon, kalsium, aluminium, dan kromium. Komposisi dari masing-
masing unsur ini tergantung pada letak dari bijih ditambang. Oleh karena itu, sebelum proses
refining dari nikel dan kobalt, perlu dilakukan proses presipitasi untuk menghilangkan unsur-
unsur yang tidak diinginkan karena unsur tersebut dapat membuat proses refining menjadi tidak
maksimal ataupun akan mempengaruhi kemurnian dari nikel dan kobalt pada produk akhir (Z.
Zhu et al., 2010).

Salah satu metode pemisahan impurities yang paling sering digunakan adalah metode
presipitasi. Dengan metode presipitasi, unsur-unsur yang tidak diinginkan akan diendapkan
dengan penambahan aditif yang bersifat basa untuk membentuk senyawa logam yang tidak
larut. Presipitasi besi merupakan metode yang paling sering digunakan untuk mendapatkan
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larutan dengan konsentrasi besi yang rendah. Salah satu bahan tambahan yang digunakan untuk
adalah kalsium karbonat (CaCOs). Metode pengendapan dengan CaCOs dalam prosedur
presipitasi penelitian ini untuk menghilangkan kontaminan yang tersisa dalam filtrat leachant.
Pada Reaksi 2.4, 2.5, dan 2.6 merupakan reaksi yang terjadi pada proses presipitasi (Danny
Momat Kilangy, 2021).

NiSOas(ag) + CaCOs3(s) — NiCOs3(s) + CaSO4(aq) (2.4)
FeSOa(ag) + CaCOs3(s) — FeCOs(s) + CaSO4(aq) (2.5)
C0S04(aq) + CaCOs(s) - CoCOs(s) + CaSOa4(ag) (2.6)

Proses pengendapan akan terjadi sebagai hasil dari reaksi, pengendalian pH sangat
penting dalam prosedur ini untuk menentukan unsur yang akan dihilangkan. Penambahan
CaCOs yang merupakan basa kuat ditambahkan ke dalam larutan leachant yang bersifat asam
untuk mengubah pH larutan sehingga mempengaruhi konsentrasinya. Untuk menjaga agar pH
larutan tetap terkendali, langkah presipitasi biasanya dilakukan secara bertahap. Untuk
mengendapkan pengotor besi, pH larutan diatur. Nllai pH pada kondisi dimana besi mulai
mengendap berada pada pH 2,5. Jumlah besi yang diendapkan meningkat dengan nilai pH, akan
tetapi kadar nikel menurun dengan seiring meningkatnya pH. Pada kondisi ini senyawa yang
mengendap adalah FeCOs yang terbentuk pada Reaksi 2.5, FeCOs dapat terbentuk dan
cenderung untuk mengendap karena memiliki nilai Ksp -11,42 x 10-** dan Qc sebesar -10,91 x
1011, Apabila nilai Qc lebih besar daripada Ksp nya, maka dia akan mengendap, sesuai dengan
proses presipitasi yang terjadi di mana FeCOs mengendap (Benezeth, 2009). Pada penelitian
yang telah dilakukan sebelumnya, proses presipitasi yang dilakukan hingga mencapai pH 3,01
yang merupakan nilai optimal dari pengendapan besi, selanjutnya juga didapatkan nilai
recovery nikel yang tinggi yaitu 97,5% (Danny Momat Kilangy, 2021).

2.7 Proses Kristalisasi
Kristalisasi merupakan proses pemurnian suatu kristal, dapat diartikan juga kristalisasi
adalah suatu pemebentukan partikel padatan di dalam sebuah fasa homogen. Proses kristalisasi
telah menjadi proses yang penting pada pemisahan dan pemurnian di industri karena produk
yang dihasilkan memiliki tingkat kemurnian tinggi. Proses kristalisasi ini dimulai dari nukleasi
yaitu pembentukan inti kristal baru dan selanjutnya akan terjadi pertumbuhan Kristal.
Pemanasan larutan berakibat pada menguapnya zat pelarut yang membuat larutan berada pada
kondisi jenuh. Larutan yang berada pada kondisi jenuh atau saturasi membuat zat terlarut yang
terkandung di dalam larutan berada pada keadaan tidak stabil hingga akhirnya menuju pada
kondisi stabilnya dengan membentuk kristal. Faktor yang mempengaruhi hal tersebut
diantaranya temperatur, ukuran kristal, solubility dan impurities (Tung, 2009). Proses yang
terjadi pada kristalisasi antara lain :
1. Nukleasi
Nukleasi adalah pembentukan inti kristal baru. Nukleasi terbagi mejadi 2 jenis yaitu
nukleasi primer dan sekunder. Nukleasi primer terjadi pada sistem yang belum terkandung
kristal dan dapat terjadi secara spontan disebabkan tercapainya supersaturation yaitu
kondisi di mana konsentrasi solute dalam suatu larutan melebihi konsentrasi jenuhnya
kemudian cenderung untuk membentuk kristal. Untuk nukleasi sekunder dapat terjadi
dikarenakan induksi dari ksital yang sudah terkandung dalam larutan induk, mengalami
kontak dengan partikel lain. Impurities dapat mempengaruhi nukleasi dengan
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menghambat proses pembentukan inti kristalnya, di mana memperlambat waktu induksi
(Fachry et al., 2008).

2. Pertumbuhan Kristal
Merupakan pertambahan besar dari ukuran kristal yang sudah terbentuk. Pdada dasarnya
pertumbuhan adalah fenomena transfer massa dari fasa cair ke fasa padat (kristal). Faktor
dari pertumbuhan kristal dipengaruhi oleh temperatur, ukuran kristal, dan impurities
(Fachry et al., 2008).

2.8 Nickel (II) Sulphate Hexahydrate (NiSO4.6H20)

Kristal NiSO4.6H20 merupakan bahan utama dalam pembuatan katoda baterai NMC
(nickel manganese cobalt). NiSO4.6H20 disebut juga nickel sulphate hexahydrate (NSH). Ciri
fisik dari NSH seperti yang dapat dilihat pada Gambar 2.3. Nikel sulfat sendiri diproduksi
melaui proses leaching menggunakan asam sulfat dari bijih nikel maupun matte. Secara
keseluruhan, alur pembuatan nikel sulfat adalah Penambangan bijih nikel, benefisiasi, dryin,
roasting, smelting, dan refining.

Gambar 2.3 « -NiSO4.6H20 Single Crystals (Abdul et al., 2021)

Karakteristik dari senyawa NiSOa4 dipelajari oleh banyak peneliti, senyawa ini menarik
banyak perhatian karena hampir setengah dari produksi nikel adalah berdasarkan hasil
elektrolisi dari bentuk garamnya (NiSO4). NiSO4.6H20 terkristalisasi ke dalam 2 polymorphs
yaitu a-NiSO4.6H20 dan B-NiS04.6H-0. Sifat fisik dari kristal a-NSH berwarna hijau kebiruan
dengan bentuk tetragonal sedangkan kristal B-NSH berwarna hijau terang dan berbentuk
monoclinic. Kristal B-NSH berwarna hijau terang dan berbentuk monoclinic (Kathiravan et al.,
2016). Kristal a-NSH merupakan salah satu material yang paling populer, salah satunya sebagai
material utama pada solar-blind filters. Kristal a-NiSO4.6H20 mengalami proses kristalisasi
dari larutannya pada temperatur lebih dari 31,5°C, sedangkan kristal heptahidrat (NiSO4.7H20)
terbentuk pada temperatur dibawah 31,5°C. Fasa a-NSH akan terkonversi menjadi 3-NSH pada
temperatur 53,8 °C (Masalov et al., 2015). Untuk komposisi pada kristal NiSO4.6H20 dapat
Kita lihat pada Tabel 2.4.

Tabel 2.4 Komposisi NiSO4.6H20 (Petrova et al., 2012)

Komposisi Wt (%)
Ni 22,3298 %
S 12,1991 %
H 60,8695 %
4,6016 %
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Fe <0,0001 %
Co < 0,001 %
Ca <0,0001 %

2.9 Baterai Lithium Nickel Manganese Cobalt (NMC)

Berdasarkan material penyusun katodanya, baterai Li-ion dibedakan menjadi 5 jenis, yaitu
lithium cobalt oxide (LCO), nickel manganese cobalt (NMC), lithium nickel cobalt aluminium
(NCA), lithium iron phosphate (LFP), dan lithium manganese oxide (LMO). Dari kelima jenis
baterai Li-ion tersebut, baterai yang mempunyai sifat paling unggul untuk pengaplikasian pada
Electric Vehicle adalah baterai nickel manganese cobalt (NMC). Baterai NMC mempunyai
densitas energi yang tinggi yaitu sebesar 0,6 kWh/kg dan mempunyai life cycle cukup tinggi,
sekitar 2000-3000 kali (Nicolo Campagnol, 2017). Untuk perbandingan beberapa jenis baterai
ditunjukkan pada Tabel 2.5 berikut.

Tabel 2.5 Perbandingan Performa Dari Kelima Jenis Baterai Li-lon (Nicolo Campagnol,

2017)
Material Cost (USD/kWh) Enz(rggh?}?g; Ity Ni Content
LCO Low 0,54 0
NMC Mid 0,60 0,69 (51wt%)
LMO High 0,41 0
NCA Mid 0,72 0
LFP High 0,53 0,68 (49wt%)

Baterai NMC merupakan bentuk baterai li-ion yang menggunakan campuran nikel,
mangan, dan kobalt sebagai bahan katoda, sedangkan anodanya sama dengan baterai lithium-
ion konvensional. Baterai lithium-ion adalah sistem penyimpanan energi yang memanfaatkan
reaksi penyisipan antara dua elektroda mereka, dengan lithium berfungsi sebagai pembawa ion
negatif. Elektrolit yang digunakan berbeda berdasarkan jenis elektroda. Namun, sebagian besar
terdiri dari campuran garam litium dan pelarut organik untuk mencegah korsleting internal dan
mengalirkan aliran ion litium melalui elektroda. Gambar 2.4 di bawah menggambarkan baterai
Li-ion secara umum (Miao et al., 2019).
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Gambar 2.4 Skema Baterai Li-ion (Miao et al., 2019)

2.10 Pengaruh Variasi Perbandingan Solid:Liquid Pada Metode Pencucian terhadap

Hasil Kristalisasi

Setelah dilakukan proses leaching, bijih nikel kemudian diproses presipitasi untuk
mengendapkan pengotor yang masih ada menggunakan aditif CaCOs. Hasil dari proses
presipitasi ini selanjutnya akan diproses kristalisasi untuk mendapatkan kristal NiSO4.6H20.
Selanjutnya akan dilakukan pencucian untuk mengurangi residu atau pengotor yang masih
tersisa ketika proses kristalisasi menggunakan aquadest dengan variasi perbandingan antara
massa kristal dengan volume aquades. (Solid:Liquid). Rasio dari Solid:Liquid memiliki
pengaruh langsung terhadap efisiensi pencucian dan meningkatnya penghilangkan pengotor
seperti Cl, Ca, S dan N (Singhal et al., 2021). Pengaruh dari variasi solid:liquid dapat dilihat
pada Gambar 2.5 berikut.

Ca removal
100

30
60

40

20) 12.06
m B 0B

1.15 1.20 1.30 1.40
= S:L ratio
Gambar 2.5 Pengaruh Variasi Solid:Liquid Terhadap Penghilangan Ca (Singhal et al.,
2021)

Garam CaSOs4 merupakan senyawa yang sukar larut dalam air, oleh karena itu ketika
kristal yang mengandung garam CaSOa dilarutkan dalam air, CaSO4 akan cenderung untuk
mengendap dan tidak ikut larut (Wirsching, 2000). Dengan bertambahnya perbandingan
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solid:liquid yang digunakan, semakin bertambahnya air yang akan bereaksi dengan CaSOa,oleh
karena itu semakin banyak CaSOa4yang mengendap.

2.11 Penelitian Sebelumnya

Pada tahun 2012 dilakukan penelitian oleh Tevlik. Penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui pengaruh dari kecepatan pengadukan terhadap nilai nikel pada proses leaching..
Proses leaching menggunakan nikel laterit dengan ukuran partikel sebesar —106 pm dengan
menggunakan media asam sulfat 0,5 M Penelitian dilakukan dengan 4 variasi kecepatan
pengadukan, yaitu 100, 200, 400 dan 600 rpm (Agacayak & Zedef, 2012). Untuk perbandingan
dari ke 4 variasi tersebut dapat dilihat pada Gambar 2.6 berikut.

50 7
Sumng Speed, rpm

¢
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401 < 200
O a0 :
:-S’:m_ + 00 ¢
5 L]
B
0 8
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(U G B I B B B B L
0 30 60 90120150180210240
Leaching Time, (nun )
Gambar 2.6 Recovery Nikel terhadap Kecepatan Pengadukan Saat Proses Leaching
(Agacayak & Zedef, 2012)

Berdasarkan grafik Gambar di atas, kecepatan pengadukan selama proses leaching yang
optimal adalah pada kecepatan pengadukan 200 rpm, hal tersebut karena pada gambar terlihat
peningkatan paling stabil terjadi pada 200 rpm, oleh karena itu dapat dikatakan kecepatan
pengadukan Ketika proses leaching paling stabil dengan kecepatan 200 rpm (Agacayak &
Zedef, 2012).

Pada tahun 2014 dilakukan penelitian oleh Altansukh, penelitian ini berfokus pada
pengembangan hidrometalurgi untuk memulihkan Ni dan Co dari bijih laterit kadar rendah.
Proses yang dikembangkan terdiri dari 2 tahap yaitu leaching dan precipitation. Sampel yang
digunakan yaitu bijih nikel laterit yang berasal dari Papua Nugini. Sampel ini mengandung
48,12% Fe, 1,8% Al, 095% Ni, 0,29% Cr, 0,07% Co dan 0,15% Mg. Pada tahap pertama yaitu
proses leaching dilakukan dengan autoclave menggunakan larutan H2SO4 dengan konsentrasi
0,5 mol/L, temperatur 180°C, waktu leaching 1 jam, dan tekanan 2 MPa. Sampel yang
digunakan memiliki ukuran rata rata 29,9 mikron dan densitas 100 g/L. Setelah proses leaching
selesai, hasil larutan memiliki komposisi 100% Co, 60% Ni, 10% Fe, 70% Al dan 30% Cr,
kemudian juga terdapat residu dengan komposisi 90% Fe, 30% Al, 70% Cr dan 40% Ni
(Altansukh et al., 2014).

Pada tahap kedua yaitu proses presipitasi dengan CaCOs sebagai aditif yang digunakan
(pH 3,8) dengan waktu selama 20 menit, temperatur di atas 50°C dan kecepatan pengadukan
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600 rpm. Pada proses ini menggunakan larutan bekas leaching tadi sebanyak 50 ml Setelah
proses presipitasi selesai, terbentuk larutan hasil presipitasi dengan komposisi 98% Co, dan
60% Ni. Kemudian juga terdapat residu dengan komposisi 9,8% Fe, 69% Al, 30% Cr dan 2%
Co. Setelah presipitasi, terdapat proses sulfurase dengan tujuan meningkatkan kembali nilai
nikel dan cobalt, akan tetapi pada di penelitian ini perlakuan Sulfurasi ini berdampak kurang
baik karena menurunkan kadar Ni dari 60% menjadi 55% (ALTANSUKH et al., 2014).

Pada tahun 2018 dilakukan penelitian oleh Febriana dkk. Pelindian dengan reagen pelindi
asam sulfat untuk mengekstraksi nikel dari bijih limonit Halmahera telah diteliti. Karakterisasi
bijih dilakukan dengan menggunakan XRD (x-ray diffraction), XRF (x-ray flourescence), dan
SEM (scanning electron microscopy). Percobaan pelindian dilakukan pada tekanan atmosfir.
Kinetika pelindian dipelajari dengan mengikuti model shrinking core. Pengaruh temperatur dan
waktu yang dipelajari yaitu pada temperatur 30, 50, dan 90 °C dengan waktu pelindian hingga
480 menit, dengan konsentrasi H2SO4 sebesar 1 M (Eni Febriana, 2018). Pengaruh temperatur
pelindian ini bisa dilihat pada Gambar 2.7 berikut.
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Gambar 2.7 Pengaruh Temperatur Pelindian Terhadap % Ekstraksi Ni Selama 480 Menit
Pelindian (Eni Febriana, 2018)

Temperatur mempunyai pengaruh yang cukup besar dalam proses ekstraksi logam. Dapat
dilihat pada gambar semakin tinggi temperatur pelindian, % ekstraksi Ni yang diperoleh juga
semakin tinggi. Pada 30°C nilai % ekstraksi Ni sebesar 10,8% setelah 480 menit waktu
pelindian, pada 50°C nilai %ekstraksi Ni meningkat menjadi 27,8%, dan pada 90°C, nilai dari
% ekstraksi Ni meningkat signifikan menjadi 95,9%. Dari data tersebut dapat dikatakan variasi
temperatur paling ideal dilakukan pada temperatur 90°C karena nilai %ekstraksi Ni nya paling
tinggi.

Pada tahun 2019 dilakukan penelitian oleh Henokh, penelitian mengenai recovery nikel
dari ferronickel dengan proses leaching untuk sintesis NiSO4.6H20, pada penelitian ini
konsentrasi bahan dasar yang digunakan adalah nikel sulfat, kemudian H2SO4 yang digunakan
sebagai pelarut memiliki 5 variasi yaitu 1 M; 1,5 M; 2 M;2,5 M dan 3 M, selanjutnya pemanasan
pada temperatur 90°C selama 6 jam dengan kecepatan pengadukan sebesar 60 rpm. Dilakukan
5 variasi konsentrasi dengan tujuan mendapatkan pengaruh konsentrasi terhadap komposisi
kimia, Recovery dan senyawa NiSO4.6H20. Dari variasi konsentrasi tersebut didapatkan
kesimpulan yaitu, yield tertinggi untuk larutan filtrat sebelum proses presipitasi sebesar 20,35%
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pada variasi konsentrasi asam sulfat 3M, dan untuk larutan filtrat sesudah proses presipitasi
sebesar 12,36% pada variasi konsentrasi asam sulfat 2M dan 2,5M. Untuk variasi konsentrasi
asam sulfat dengan hasil yield paling optimal yaitu konsentrasi asam sulfat 2M karena memiliki
pengurangan kadar nikel yang lebih kecil daripada variasi konsentrasi asam sulfat 2,5M dan
3M. Kadar nikel tertinggi yang didapat dari kristal NiSO4.6H20 adalah 23,8% yaitu pada variasi
konsentrasi asam sulfat 2,5M namun masih terdapat senyawa NiO dan FeNi dalam produk yang
dihasilkan pada variasi konsentrasi asam sulfat 2,5M. Komposisi kimia paling optimal yaitu
pada variasi konsentrasi asam sulfat 2M dengan kadar nikel 14,02% tanpa ada senyawa NiO
dan FeNi yang tersisa dari produk (Abdul et al., 2021).

Pada 2021 dilakukan penelitian mengenai pengaruh variasi waktu Leaching Ferronickel
dari Mini Blast Furnace terhadap yield elements Fe, Ni, dan Co untuk sintesis NiSO4.6H20 oleh
Febriana. Penelitian berfokus pada proses leaching ferronickel dengan variasi waktu saat proses
leaching vyaitu 2,4,6,8, dan 10 jam. Hasil pengujian AAS pada filtrat hasil leaching
menunjukkan bahwa nilai recovery yang optimal didapatkan pada variasi waktu 6 jam, dimana
kadar unsur Fe,Ni, dan Co yang dihasilkan setelah proses leaching masing-masing sebesar 7960
mg/L, 3589 mg/L, dan 32,75 mg/L. Hasil akhir dari penelitian ini mendapatkan bahwa kadar
logam Ni hanya 19,19 %, sehingga disarankan untuk melakukan penelitian lanjutan untuk
meningkatkan kadar Ni yang terkandung dalam kristal NiSO4.6H20 yang terbentuk
(Pintowantoro et al., 2021).

Pada tahun 2021 telah dilakukan penelitian oleh Danny Momat, Penelitian bertujuan
untuk menganalisis pengaruh variasi pH pada proses presipitasi terhadap recovery Ni, Fe dan
Co untuk sintesis NiSO4.6H20. proses leaching dilakukan menggunakan asam sulfat (H2SO4)
dan hidrogen peroksida H202, selanjutnya proses presipitasi dilakukan menggunakan aditif
CaCOsdengan variasi pH 1.96, 3,01, 4,03, 5,04 dan 6 yang kemudian dilanjutkan dengan proses
kristalisasi pada tempratur 70°C selama 2 jam. Untuk menganalisa konsentrasi logam pada
filtrat hasil presipitasi dilakukan pengujian AAS, sedangkan produk hasil kristalisasi dianalisis
dengan menggunakan pengujian SEM-EDX dan XRD. Didapatkan senyawa NiSO4.6H20 pada
seluruh variasi pH dan hasil terbaik pada pH 3,01 dimana konsentrasi Ni meningkat menjadi
5037 ppm, Co meningkat menjadi 73,5 pmm sedangkan konsentrasi Fe menurun hingga 301
ppm. Hasil akhir dari penelitian ini mendapatkan kadar logam Ni sebesar 22,61 %, Fe 2,24%,
dan Ca 3,8% (Danny Momat Kilangy, 2021).

Pada tahun 2022, dilakukan penelitian yang berfokus pada pengaruh petode pencucian
terhadap hasil kristalisasi dari larutan Leaching Ferronickel menggunakan aditif CaCOs untuk
sintesis NiSO4.6H20 oleh Ramadhan. Variasi yang digunakan pada penelitian ini adalah variasi
media pencuci yang digunakan yaitu aquadest, methanol, brine, ethanol, dan isopropyl alcohol.
Setelah dilakukannya pengujian serta analisis data, didapatkan kesimpulan bawha aquadest
merupakan variabel larutan pencuci terbaik. Didapatkan data konsentrasi Ni pada aquadest
adalah 64,01 % NiO dengan kadar Ca hanya menyisakan 2,04 % CaO, nilai recovery Ni pada
variabel pencuci aquadest yaitu 94,47 % dan separation efficiency Ni nya juga yang tertinggi
sebesar 79,79 %. Grade Ni yang dihasilkan adalah 20,73 %. Hal ini dikarenakan aquadest
merupakan air murni hasil distilasi yang tidak mengandung pengotor serta senyawa aktif dan
memiliki tingkat kelarutan yang baik terhadap kristal nikel sulfat sehingga tidak mengubah
kandungan Ni pada kristal NiSO4.6H20 yang terbentuk (S. A. Ramadhan et al., 2022). Untuk
lebih jelasnya, Tabel 2.6 dibawah menampilkan aspek pembanding dan hasil dari penelitian-
penelitian sebelumnya.
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3.1 Metode Penelitian
Adapun metodologi penelitian yang digunakan pada penelitian kali ini

Studi Literatur

< Persiapan Alat dan Bahan >

Shieving serbuk ferronickel dengan ukuran partikel 50 pm

v

Pengujian SEM - EDX

v

Penimbangan ferronickel sebanyak 4 sampel @2gram

v

Proses leaching menggunakan 30 ml H>O: 30%
dan 120 mL H2SO4 2M selama 6 jam, kecepatan

pengadukan 200 rpm, temperatur 90° C

v

Penyaringan filtrat hasil leaching

v

Proses presipitasi dengan aditif CaCOs; hingga pH 3,01

v

Proses pengendapan CaSO4 dan FeCOs
dengan memanaskan filtrat selama 24 jam

pada temperatur 90° C

v

9
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Penyaringan filtrat hasil pemanasan

Proses kritalisasi pada temperatur 60°C selama 6 jam

Y
Pengujian SEM - EDX

v

Proses pencucian kristal NiSO4.6H20 menggunakan
4 variasi solid:liquid

y Y l

Y
1:10 1:15 1:20 1:25
[ [

Proses re-kristalisasi pada temperatur 60°C selama 6 jam
I
Pengujian SEM-EDX Pengujian XRD

| 1
Y

Perhitungan recovery

L 4
Analisis Data dan Pembahasan

v

Kesimpulan dan Saran

k4
/ Pembuatan Luaran /

Y

Gambar 3.1 Diagram Aliran Penelitian

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
1. Preparasi

Pada saat preparasi, ferronickel diayak untuk didapatkan ukuran partikel 50 pm
menggunakan ayakan, kemudian hasil dari ayakan tersebut akan ditimbang menggunakan
timbangan digital menjadi 4 sampe dengan massa tiap sampel adalah 2 gram.
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2. Leaching
Serbuk ferronickel kemudian akan dilakukan proses leaching dengan pertama
mencampurkan serbuk dengan larutan H202 dan H2SOa4 di dalam beaker glass. Setelah
itu larutan yang telah direaksikan tadi dimasukkan ke dalam tabung kepala dan diletakkan
di atas hot plate dan. Magnetic stirrer dengan ketetapan yang digunakan. Fungsi dari hot
plate dan untuk menjaga temperatur tetap konstan selama proses leaching. Tabung kepala
tiga disambungkan ke kondensor untuk mendinginkan kembali atau mengembunkan
kembali gas yang telah menguap, konsendor juga disambungkan ke pompa air yang
bertujuan untuk memberikan air ke kondensor. Di dalam gelas beaker dimasukkan
magnetic bar untuk mengaduk ketika proses leaching. Setelah selesai, filtrat leaching
akan disaring menggunakan kertas saring untuk memisahkan endapan pengotor yang
mengendap.

3. Presipitasi
Pada proses presipitasi, alat yang digunakan adalah hot plate, magnetic stirrer, beaker
glass dan bahan yang digunakan adalah serbuk CaCOs. Pada proses presipitasi juga
digunakan pH meter digital untuk mengetahui pH yang ada pada presipitai. Saat proses
selesai, kertas saring digunakan untuk menyari endapan pengotor yang mengendap.

4. Kristalisasi
Oven digunakan untuk mengkristal larutan filtrat setelah presipitasi menjadi kristal
NiSOa4.6H20. Filtrat presipitasi diletakkan pada evaporation dish setelah itu diletakkan di
dalam oven.

5. Pencucian
Pencucian menggunakan aquades, kristal diletakkan ke dalam gelas beaker kemudian
ditambahkan aquadest untuk mengendapkan garam pengotornya. Setelah proses selesai
dilakukan penyaringan menggunakan kertas saring untuk memisahkan endapat
pengotornya.

3.3 Metode Penelitian
Berikut adalah langkah-langkah untuk memproses percobaan ini:
3.3.1 Preparasi Sampel Ferronickel
Ferronickel yang digunakan pada penelitian ini merupakan hasil peleburan bijih nikel
pada mini blast furnace di Departemen Teknik Material dan Metalurgi ITS Surabaya. Berikut
adalah tata cara penyiapan sampel ferronickel:
1. Grinding dan sizing sampel ferronickel untuk menghasilkan sampel berukuran 50 mikron
yang homogen.
2. Melakukan pengujian SEM-EDX pada sampel ferronickel untuk mengetahui komposisi
kimianya.
3. Menimbang sampel ferronickel sebanyak 4 sampel dengan berat masing-masing 2 gram.
3.3.2 Proses Leaching
Pada proses leaching, larutan yang digunakan adalah larutan asam sulfat (H2.SO.)
sebanyak 120 ml 2M dan H202 30% sebanyak 30 ml. Proses leaching dilakukan pada
temperatur 90°C selama 6 jam dengan kecepatan pengadukan 200 rpm. Setelah proses leaching
selesali, filtrat dan residu dipisahkan dari produk leaching menggunakan metode penyaringan
dengan menggunakan kertas saring. Adapun teknik untuk proses leaching adalah sebagai
berikut:
1. Membuat larutan asam sulfat (H.SO.) 2 M sebanyak 120 ml menggunakan Persamaan 3.1
sebagai berikut:
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M1xV1 = M2xV2 (3.1)

Di mana M1 adalah konsentrasi larutan awal dan V1 adalah volume larutan awal, M2
adalah konsentrasi larutan akhir dan V2 adalah volume larutan akhir.

2. Menyiapkan larutan leaching dengan cara mencampurkan larutan asam sulfat 2M
sebanyak 120 ml dengan larutan asam peroksida (H202) 30% sebanyak 30 ml

3. Melakukan proses leaching selama 6 jam dengan variabel konstan kecepatan pengadukan
200 rpm dan temperatur 90°C.

4. Melakukan penyaringan filtrat untuk memisahkannya dari residu yang tertinggal dari
proses leaching.

3.3.3 Proses Presipitasi
Proses presipitasi dilakukan untuk mengendapkan pengotor dan meningkatkan recovery
nikel. Adapun prosesdur presipitasi adalah sebagai berikut:
1. Menyiapkan serbuk CaCOs3ssebagai agen penetral.
2. Melakukan proses presipitasi dengan cara menambahkan serbuk CaCOs terhadap filtrat
hasil proses leaching dan dilakukan pengadukan menggunakan magnetic stirrer hingga
mencapai pH 3,01 dengan tujuan mengendapkan pengotor.
3. Melakukan penyaringan dengan kertas saring untuk memisahkan antara filtrat dan residu
hasil presipitasi.
3.3.4 Proses Pemanasan

Tujuan dari proses pemanasan adalah untuk mengendapkan FeCOs yang masih ada
setelah proses presipitasi. Proses ini dilakukan menggunakan oven. Adapun prosedur
Kristalisasi adalah sebagai berikut:
1. Melakukan proses pemanasan terhadap filtrat hasil presipitasi yang terlah disaring
menggunakan oven dengan temperatur 90°C dan waktu 24 jam
2. Setelah 24 jam dilakukan penyaringan dengan kertas saring untuk memisahkan hasil
endapan yang terbentuk
3.3.5 Proses Kristalisasi

Tujuan Proses kristalisai bertujuan untuk memperoleh produk kristal NiSO4.6H20. Proses
kristalisasi dilakukan dengan memanaskan larutan di dalam oven pada temperatur 60°C selama
kurang lebih 6 jam :
1. Melakukan proses kristalisasi terhadap filtrat hasil pemanasan pada temperatur 60°C
selama 6 jam.
2. Menimbang hasil kristalisasi.
3. Melakukan pengujian SEM-EDX untuk mengetahui komposisi kimia kristal sebelum
pencucian.
3.3.6 Proses Pencucian

Proses pencucian bertujuan untuk memisahkan kristal nikel sulfat yang larut dalam
aquades dengan kristal kalsium sulfat, yaitu dengan cara menurunkan kelarutan dari kalsium
sulfat itu sendiri. Proses pencucian dilakukan dengan variasi perbandingan solid dan liquid
dengan perbandingan massa kristal (gr) : volume aquades (ml) yaitu 1:10, 1:15, 1:20, dan 1:25.
Adapun prosedur pencuciannya adalah sebagai berikut.

1. Melarutkan kristal nikel sulfat dengan larutan aquades dengan perbandingan 1 gram
kristal/10 ml aquades, 1 gram kristal/15 ml aquades, 1 gram kristal/20 ml aquades, dan 1
gram kristal/25 ml aquades. Tunggu hingga seluruh kristal terlarut.

2. Menyaring larutan dengan kertas saring untuk memisahkan filtrat nikel sulfat dan residu
pencucian.

3. Melakukan kristalisasi kembali pada temperatur 60°C
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4. Menimbang hasil kristalisasi.
5. Melakukan pengujian SEM-EDX dan XRD untuk mengetahui komposisi kimia dan
senyawa yang terbentuk dari proses kristalisasi setelah pencucian.
3.3.7 Perhitungan Recovery
Proses perhitungan recovery bertujuan untuk mengetahui efisiensi proses berdasarkan
pada kandungan unsur yang didapatkan pada produk dibandingkan dengan kandungan pada
sampel, berikut merupakan Persamaan 3.2 yang digunakan pada perhitungan recovery:

Metals Content in Product x Product Mass

% Recovery =
% y Metal Content in Sampel x Sample Mass (32)

3.4 Pengujian

Dalam penelitian ini, digunakan tiga metode pengujian sebagai berikut:
3.4.1 Scanning Electron Microscopy Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (EDX) Testing

Pengujian SEM-EDX dilakukan untuk mengetahui komposisi kimia serbuk ferronickel
dan komposisi kimia kristal NiSO4.6H20 dari hasil kristalisasi sebelum dan sesudah pencucian.
SEM-EDX atau EDX merupakan alat tambahan dalam SEM untuk mengidentifikasi elemen
dan proporsi relatifnya dalam sampel, dan EDX merupakan alat tambahan dalam SEM untuk
mengidentifikasi suatu unsur dan proporsi relatifnya.
3.4.2 X-Ray Diffractometer (XRD) Testing

Pengujian XRD dilakukan untuk mengetahui senyawa yang terbentuk pada Kristal
NiSO4.6H20 hasil kristalisasi setelah pencucian. Pengujian ini menggunakan alat PAN
Analytical XRD yang berada di Laboratorium Karakterisasi Material di Jurusan Teknik
Material dan Metalurgi ITS.

3.5 Rancangan Penelitian

Gambar 3.2 di bawah ini menunjukkan skematik peralatan yang digunakan dalam
penelitian ini untuk proses leaching ferronickel.

Water in

Condenser

Water out -

[—\—ﬁ W Pump .
0 O
Hot Plate

&
Magnetic stirrer

Water

Gambar 3.2 Skema Peralatan Proses Leaching

Selanjutnya pada Gambar 3.3 menunjukan skema peralatan dan pengujian pada proses
presipitasi, setelah proses selesai, dilakukan penyaringan.
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Gambar 3.3 Skema Peralatan Proses Presipitasi

Filtrat presipitasi tadi dilakukan pemanasan. Selanjutnya setelah proses pemanasan akan
dilakukan proses kristalisasi. Untuk skemanya dapat dilihat pada Gambar 3.4.

Ft
oo
N

CICIO

Gambar 3.4 Skema Proses Kristalisasi

Proses terakhir yaitu proses pencucian ditunjukkan Gambar 3.5. Gambar tersebut
menunjukkan skematik peralatan yang digunakan dalam penelitian ini untuk proses pencucian
menggunakan aquadest.
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Gambar 3.5 Skema Proses Pencucian

Adapun rancangan penlitian dan jadwal yang dilaukan pada penelitian ini dilampirkan
pada Tabel 3.1 dan Tabel 3.2 berikut.

Tabel 3.1 Rancangan Penelitian

Karakterisasi

Nama Metode Perhitungan
Spesimen pencucian EDX XRD Recovery
Ferronickel - v - -
Kristal
NiSO4.6H20 ) v ) )
(sebelum
pencucian)
1 gr kristal /
SL10 10 ml v v v
aquades
1 gr kristal /
SL15 15 ml v v v
aquadest
1 gr kristal /
SL20 20 ml v v v
aquadest
1 gr kristal /
SL25 25 ml v v v
aquadest
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*SL10 merupakan variasi pencucian pada perbandingan 1 gram kristal dengan 10 ml aquades
*SL15 merupakan variasi pencucian pada perbandingan 1 gram kristal dengan 15 ml aquades
*SL.20 merupakan variasi pencucian pada perbandingan 1 gram kristal dengan 20 ml aquades
*SL25 merupakan variasi pencucian pada perbandingan 1 gram kristal dengan 25 ml aquades

Tabel 3.2 Jadwal Penelitian

Kegiatan Maret April Mei Juni
g 123 412 3 4 1
Studi

2 3 4 1 2 3 4
o |

Persiapan
alat dan
bahan

Proses
leaching,
presipitasi,
Kristalisasi,
dan
pencucian

Analisis
data dan
pembahasan
Penulisan
laporan
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BAB IV
ANALISIS DATA DAN PEMBAHASAN

4.1 Karakterisasi Bahan Penelitian

Pada penelitian ini dilakukan pengujian SEM-EDX untuk mengetahui komposisi unsur
komposisi unsur pada sampel ferronickel, kristal yang dihasilkan saat sebelum dan sesudah
proses pencucian dengan variable solid:liquid, serta pengujian XRD untuk mengetahui senyawa
yang terbentuk pada hasil kristal setelah proses pencucian.
4.1.1 Karakterisasi Sampel Ferronickel

Sampel yang digunakan pada penelitian ini berupa serbuk ferronickel yang merupakan
produk dari Mini Blast Furnace dengan ukuran partikel 50 um. Pengujian SEM-EDX dilakukan
untuk mengetahui komposisi unsur kimia yang terkadung di dalam sampel Ferronickel. Berikut
merupakan hasil dari pengujian SEM-EDX sampel ferronickel dapat dilihat pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Hasil Pengujian SEM-EDX Ferronickel

Komposisi Unsur (wt%)
Sampel

Ni Fe Co Lain-Lain

Ferronickel 15,4 67,66 2,30 14,69

Dari data di atas didapatkan ferronickel memiliki komposisi unsur Ni sebesar 15,4%, Co 2,30%,
dan Fe 67,66%. Dari data di atas dapat diketahui bahwa ferronickel yang digunakan merupakan
jenis low-grade ferronickel. Selanjutnya hasil dari pengujian SEM-EDX tersebut dijadikan data
untuk perhitungan recovery.
4.1.2 Karakterisasi Sampel Kristal NiSO4.6H20 sebelum Pencucian

Setelah proses presipitasi, filtrat hasil presipitasi dilakukan proses kristalisasi yang
dilakukan dengan menggunakan pemanasan hingga larutan tersebut berubah menjadi kristal.
Metode kristalisasi yang digunakan adalah evaporative crystallization. Filtrat dituangkan ke
dalam cawan petri lalu dipanaskan pada temperatur 60°C untuk membentuk Kkristal
NiSO4.6H20. Kiristal yang terbentuk tersebut akan diuji SEM-EDX untuk mengetahui
komposisi dari setiap unsur yang terkandung di dalam kristal sebelum dilakukan proses
pencucian. Untuk hasil SEM-EDX pada kristal sebelum proses pencucian dapat dilihat pada
Tabel 4.2 berikut.

Tabel 4.2 Hasil Pengujian SEM-EDX Sampel Kristal Sebelum Pencucian

Komposisi. Unsur (wt%)

Sampel
Ni Fe Co Ca Lain-Lain
Kristal
NiSO4.6H20 20,91 214 1,37 2,69 74,80
sebelum
Pencucian

4.1.3 Karakterisasi Sampel Kristal NiSO4.6H20 setelah Pencucian dengan Perbandingan
Solid:Liquid
Hasil sampel kristal sebelum dilakukan proses pencucian masih terdapat pengotor, oleh
karena itu perlu dilakukan pencucian menggunakan aquades untuk memisahkan nikel sulfat
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dengan pengotor yang terbentuk dan kemudian dilakukan rekristalisasi atau Kkristalisasi
kembali. Proses pencucian ini dilakukan dengan berbagai variasi pada perbandingan massa
kristal dengan larutan aquades, variasi yang digunakan yaitu SL10, SL15, SL20 dan SL25.
Hasil dari kristalisasi ini akan dilakukan pengujian SEM-EDX kembali untuk mengetahui
komposisi unsurnya dan dilakukan pengujian XRD untuk mengetahui senyawa yang terbentuk.
Hasil dari pengujian SEM-EDX dapat dilihat pada Tabel 4.3 berikut.

Tabel 4.3 Hasil Pengujian SEM-EDX Kristal NiSO4.6H20 Dengan Variabel Pencucian

Komposisi Unsur (wt%)

Variasi
Pencucian
Solid:Liquid Ni Fe Co Ca Lain-Lain
SL10 23,25 2,04 1,06 1,41 72,24
SL15 24.36 2,01 0,87 0,86 71,90
SL20 24,98 1,95 0,79 0,79 71,49
SL25 27,13 1,55 0,66 0,64 70,02

4.2 Pengaruh Variasi Pencucian Solid:Liquid terhadap Komposisi Unsur Kimia Fe, Ni,

Co dan Ca pada Kristal NiSO4.6H20

Pada produk kristal yang terbentuk terdapat beberapa unsur pengotor yang dapat
mengurangi mutu dari kristal NiSO4.6H20, berdasarkan Tabel 4.2 masih terdapat pengotor
seperti Fe, Co dan Ca. Kristal NiSO4 diperoleh dari proses kristalisasi larutan nikel sulfat hasil
dari proses leaching ferronickel. Dalam penelitian ini dilakukan metode pencucian yang
bertujuan untuk mengurangi jumlah pengotor terutama garam Ca yang terdapat pada filtrat hasil
kristalisasi sehingga produk yang dihasilkan memliki tingkat kemurnian yang relatif tinggi.
Proses pencucian ini dilakukan dengan menggunakan 4 variasi perbandingan massa Kristal
dengan volume larutan aquadest yang digunakan, perbandingannya yaitu SL10, SL15, SL20
dan SL25. Sampel yang digunakan adalah filtrat hasil kristalisasi nikel sulfat dengan massa
masing masing yaitu 1,2201 gr dan larutan aquades pada tiap variasi yaitu 12,201, 18,3015,
24,402 dan 30,5025 ml. Proses pencucian dilakukan dengan melarutkan kristal menggunakan
aquades, setelah itu dilakukan separasi atau pemisahan dengan menyaring pengotor yang
mengendap, selanjutnya filtrat yang diperoleh dilakukan kristalisasi kembali. Kristalisasi
dilakukan menggunakan metode evaporative crystallization. Hasil dari proses kristalisasi
setelah pencucian akan dilakukan pengujian SEM-EDX untuk mengetahui komposisi kimia
pada sampel produk kristal, unsur yang ingin diketahui adalah Ni, Fe, Co dan Ca. Pengaruh dari
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variasi solid:liquid terhadap komposisi kimia dari hasil pengujian SEM-EDX dapat dilihat pada
Gambar 4.1 dan Gambar 4.2 berikut.
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Gambar 4.1 Grafik Tren Komposisi Unsur Ni dan Ca
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Gambar 4.2 Grafik Tren Komposisi Unsur Fe dan Co
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Dari pengujian SEM-EDX yang dilakukan pada setiap variasi didapatkan hasil yang
terlihat pada Gambar 4.1 dan Gambar 4.2, komposisi kristal sebelum pencucian diperoleh nilai
20,91 wt% Ni, 2,69 wt% Ca, 2,14 wt% Fe, dan 1,37 wt% Co, untuk variasi perbandingan SL10
diperolen komposisi 23,25 wt% Ni, 1,41 wt% Ca, 2,04 wt% Fe dan 1,06 wt% Co. Untuk
perbandingan SL15 diperoleh 24,36 wt% Ni, 0,86 wt% Ca, 2,01 wt% Fe, dan 0,87 wt% Co.
Untuk perbandingan SL20 diperoleh 24,98 wt% Ni, 0,79 wt% Ca, 1,95 wt% Fe, dan 0,79 wt%
Co. Dan terakhir untuk perbandingan SL25 diperoleh 27,13 wt% Ni, 0,64 wt% Ca, 1,55 wt%
Fe, dan 0,66 wt% Co.

Tren grafik pada Gambar 4.1 menunjukan unsur Ca komposisinya semakin berkurang
dengan bertambahnya jumlah perbandingan solid:liquid. Pada proses pencucian pelarut yang
digunakan adalah aquades. Garam CaSO4 merupakan senyawa yang sukar larut dalam air, oleh
karena itu ketika kristal yang mengandung garam CaSOas dilarutkan dalam air, CaSO4 akan
cenderung untuk mengendap dan tidak ikut larut (Wirsching, 2000). Dengan bertambahnya
perbandingan solid:liquid yang digunakan, semakin bertambahnya air yang akan bereaksi
dengan CaSOs4, oleh karena itu semakin banyak CaSOa4 yang bereaksi untuk mengendap. Setelah
proses pencucian, dilakukan separasi antara CaSOs dengan NiSQOa4, proses separasi
menggunakan kertas saring untuk menyaring endapan dari CaSOa4 (Singhal et al., 2021). Massa
CaSOs yang didapatkan bertambah dengan meningkatnya perbandingan solid:liquid.
Karakteristik dari CaSOa4 berwarna putih dan terlihat pada kertas saring, residu dapat dilihat
pada Gambar 4.3. Pencucian menggunakan aqudes dengan variasi perbandingan solid:liquid
efektif dalam pengurangan pengotor garam Ca, pengurangan komposisi sebesar 2,05 wt% dari
awal kristal sebelum dilakukan proses pencucian dan dengan nilai terkecil terdapat pada variasi
pencucian perbandingan SL25 yaitu 0,64 wt% Ca.

SL10 SL15 SL20 SL25

Gambar 4.3 Residu Proses Pencucian

Dapat dilihat pada Gambar 4.1 komposisi unsur Ni meningkat, kemurnian Ni dapat
ditingkatkan melalui proses pencucian dan kristalisasi kembali, prinsip dari proses pencucian
adalah memanfaatkan perbedaan kelarutan antara zat yang akan dimurnikan dengan zat
pengotornya, dalan hal ini total konsentrasi kelarutan pengotor sebelum pencucian lebih kecil
dibandingkan zat Ni, zat dengan konsentrasi rendah akan lebih mudah mengendap, kemudian
endapan tersebut akan disaring sehingga unsur pengotor yang terdapat sebelum pencucian akan
berkurang dan komposisi unsur Ni yang dimurnikan akan meningkat (Pinalia et al., 2011).
Untuk tren grafik pada Gambar 4.1 komposisi unsur Ni meningkat setelah proses pencucian,
dan bertambahnya perbandingan solid:liquid berbanding lurus dengan peningkatan komposisi
unsur Ni. Pada dasarnya NiSOa bersifat sangat larut dalam air. Dengan meningkatnya jumlah
volume yang digunakan maka NiSO4akan sepenuhnya larut di dalam air dan tidak mengendap.
Penambahan volume akan membuat semakin banyak pengotor CaSOs yang mengendap
sehingga unsur Ni semakin murni dan komposisinya cenderung untuk meningkat.
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Pada Gambar 4.2 menunjukan komposisi unsur Fe dan Co pada produk kristal akhir
NiSO4.6H20. Terlihat bahwa komposisi unsur Fe dan Co setelah dilakukan pencucian dengan
variabel yang digunakan, perubahan pada komposisi tidak terlalu signifikan. Unsur Fe pada
ferronickel memiliki komposisi sebesar 67,77 wt% sesuai dengan Tabel 4.1. Pengurangan
komposisi unsur Fe terjadi saat proses presipitasi dan pemanasan filtrat presipitasi di mana pada
proses tersebut Fe mengendap dan kemudian disaring. Terlihat komposisi unsur Fe pada saat
sebelum pencucian senilai 2,14 wt%, dan ketika sudah dilakukan proses pencucian dengan
variabel komposisi unsur Fe masing masing menjadi 2,04 wt% (SL10), 2,01 wt% (SL15), 1,95
wt% (SL20) dan 1,55 wt% (SL25). Dari data tersebut dapat diketahui pencucian dengan variasi
perbandingan solid:liquid tidak memberikan perubahan yang signifkan, hal tersebut
dikarenakan Fe merupakan unsur yang mudah larut dalam air sehingga sulit untuk mengendap,
akibatnya unsur Fe sepenuhnya akan larut bersama air. Bertambahnya jumlah volume pelarut
air tidak terlalu berpengaruh terhadap perubahan komposisi Fe.

Komposisi unsur Co pada Gambar 4.2 juga tidak mengalami perubahan yang signifikan
saat sebelum dan sesudah proses pencucian dengan variabel solid:liquid. Komposisi unsur Co
tiap variasi yaitu 1,06 wt% (SL10), 0,87 wt% (SL15), 0,79 wt% (SL20) dan 0,66 wt% (SL25).
Unsur Co sama seperti Fe yang merupakan unsur yang mudah larut dalam air dan sulit untuk
mengendap, sehingga akan larut sepenuhnya dalam air. Hal tersebut menyebabkan metode
pencucian dengan variabel solid:liquid menggunakan aquades juga tidak terlalu berpengaruh
terhadap perubahan komposisi Co. Selain itu jika dilihat pada tabel periodik, unsur Ni dan Co
berada dalam posisi yang berdekatan. Hal ini menyebabkan logam Ni dan Co sulit dipisahkan
karena mempunyai rentang pH pengendapan yang hampir sama (Xiao et al., 2020).

4.3 Pengaruh Variasi Pencucian Solid:Liquid terhadap Nilai Recovery pada Kristal

NiSO4.6H20

Perhitungan recovery pada unsur Ni dan Co dilakukan menggunakan hasil pengujian
SEM-EDX dari sampel kristal setelah proses pencucian dan rekristalisasi dengan masing
masing variasi perbandingan solid:liquid dan juga dengan hasil pengujian SEM-EDX
ferronickel. Dengan membandingkan komposisi unsur pada produk dan komposisi unsur pada
serbuk ferronickel, nilai recovery dapat diperoleh. Berdasarkan perhitungan recovery yang
telah dilakukan, didapatkan hasil seperti pada Gambar 4.4 berikut.

Recovery
100 30
|—m— Recovery Ni (%)
—&— Recovery Co (%)
95 96.,11
- 25
90 4 22,89
N
a? \\\ . | g
— 85+ - 20 o
z & (@]
80 56
A
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754 75,24
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Solid:Liquid
Gambar 4.4 Grafik Tren Recovery Ni dan Co dari Variasi Perbandingan Solid:Liquid Saat
Proses Pencucian
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Perhitungan recovery dilakukan menggunakan Persamaan 3.3 untuk mengetahui efisiensi
proses yang telah dilakukan. Berdasarkan perhitungan yang dilakukan, untuk variasi
perbandingan SL10 diperoleh nilai recovery Ni 75,24% dan Co 22,89%. Untuk variasi
perbandingan SL15 diperoleh nilai recovery Ni 84,45% dan Co 20,13%. Selanjutnya untuk
variasi perbandingan SL20 diperoleh nilai recovery Ni 96,02% dan Co 20,27%. Dan terakhir
untuk variasi perbandingan SL25 diperoleh nilai recovery Ni 96,11% dan Co 15,60%.

Pada Gambar 4.4 di atas dapat dilihat nilai recovery Ni paling tinggi berada pada variasi
perbandingan SL25, sedangkan recovery Ni paling rendah berada di variasi SL10. Faktor utama
yang mempengaruhi nilai recovery pada produk kristal adalah perubahan massa yang terjadi
pada saat proses pencucian dan peningkatan komposisi unsur Ni. Dengan bertambahnya
perbandingan solid:liquid maka semakin melimpahnya H20 yang terdapat di dalam larutan.
NiSO4 cenderung untuk larut di dalam air, sedangkan pengotor CaSO4 mudah mengendap.
Bertambahnya volume air akan menyebabkan banyak H20 untuk bereaksi dengan CaSOas
sehingga CaSOs4 yang mengendap bertambah berbanding lurus dengan peningkatan
perbandingan solid:liquid nya. Komposisi Ni akan meningkat dengan berkurangnya pengotor
Ca yang terdapat pada kristal, sehingga nilai recovery juga akan meningkat. Didapat nilai
recovery tertinggi pada variasi perbandingan SL25 senilai 96,11%, sedangkan nilai recovery
terkecil berada pada variasi perbandingan SL10 senilai 75,25%. Sesuai dengan komposisi
teretinggi dan terendah pada pengujian SEM-EDX. Dalam hal ini variasi perbandingan
solid:liquid mempengaruhi komposisi sekali nilai recovery Ni dimana semakin bertambah
perbandingannya akan meningkatkan nilai recovery nya.

Untuk nilai recovery Co mengalami perubahan dikarenakan komposisi unsur Co
mengalami penurunan walaupun tidak signifikan, hal tersebut terjadi karena unsur Co yang sulit
mengendap dalam air sehingga dengan bertambahnya volume ketika proses pencucian tidak
terlalu berpengaruh terhadap perubahan komposisi Co. Selain komposisi unsur yang
berpengaruh dalam perubahan nilai recovery, pengurangan nilai recovery dipengaruhi juga oleh
perubahan massa produk kristal setelah proses pencucian. Perubahan nilai recovery berubah
tetapi tidak sebesar recovery Ni karena perubahan komposisi Co tidak terlalu besar. Didapat
nilai recovery Co terkecil berada pada variasi perbandingan SL25 senilai 15,60%, sedangkan
nilai tertinggi berada pada variasi perbandingan SL10 senilai 22,89%.

4.4 Pengaruh Variasi Pencucian Solid:Liquid terhadap Senyawa yang Terbentuk

Pengujian XRD dilakukan untuk mengetahui senyawa yang terbentuk dari produk kristal
setelah proses pencucian dengan variasi solid:liquid. Pengujian XRD (X-Ray Diffraction)
dilakukan di Laboratorium Karakterisasi Material Departemen Teknik Material dan metalurgi
FT-IRS ITS dengan menggunakan alat X-Ray Diffraction PANalytical. Instrumen pengujian
XRD PANalytical di Laboratorium Karakterisasi Material ITS menggunakan difraktometer
dengan Cu sebagai anode material. X-ray energy yang digunakan adalah Cu K-o dengan
wavelength K-al dan K-02 masing-masing sebesar 1,540598 A dan 1,544426 A serta energi
sinarnya sebesar 8.04 keV. Posisi 20 diatur dengan rentang 10° - 90° untuk mengidentifikasi
senyawa dari tiap peak yang terbentuk.

Senyawa Nickel Sulfat Heksahidrat (NiSO4.6H20) merupakan senyawa target yang ingin
dihasilkan sebagai produk. Adapun spesimen yang digunakan pada pengujian adalah kristal
NiSOs yang telah dilakukan pencucian menggunakan aquades dengan variasi perbandingan
solid:liquid antara perbandingan massa kristal (gr) : volume aquades (ml) yaitu 1:10, 1:15, 1:20,
dan 1:25. Dari data pengujian yang telah diperoleh, selanjutnya data akan dianalisas software
High Score Plus untuk menentukan senyawa yang terbentuk. Senyawa yang terbentuk dianalisa
dengan menyesuaikan peak dari hasil pengujian dengan database dari International Centre for
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Tabel 4.4.
Tabel 4.4 1CDD Number Senyawa Pengujian XRD
Senyawa ICDD Number
B-NiSO4.6H20 00-033-0955
a-NiSO4.6H20 00-047-1811
NiSO4.4H20 00-018-0892
NiSO4.2H20 00-017-0483
NiSO4.7H20 00-001-0403
FeS0O4.4H20 00-019-0632
CaS04.2H20 00-036-0432
C0S04.6H20 00-016-0304

Setelah data pengujian dianalisa menggunakan software High Score Plus, hasil data
tersebut diolah kembali menggunakan software Origin Pro. Hasil data dari Origin Pro berupa
grafik yang terdiri dari beberapa peak, menunjukkan fasa ataupun senyawa yang terbentuk pada
tiap peak dari hasil pengujian XRD produk kristal yang diamati. Hasil dari dapat dilihat pada
Gambar 4.5 berikut.
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Gambar 4.5 Hasil Pengujian XRD setelah Pencucian dengan Variasi Solid:Liquid

NiSO4.6H20 terbentuk pada masing masing variasi solid:liquid saat pencucian. Kristal
NiSO4.6H20 terbentuk pada proses kristalisasi dengan temperatur di atas 31.5 °C. Secara visual
dari kristal a-NSH berwarna hijau kebiruan dengan bentuk tetragonal sedangkan kristal B-NSH
berwarna hijau terang dan berbentuk monoclinic (Kathiravan et al., 2016). Produk kristal yang
terbentuk dapat dilihat pada Gambar 4.5. NiSO4terbentuk saat dilakukan proses leaching sesuai
dengan Reaksi 2.1 dimana senyawa Ni bereaksi dengan H202 dan H2SO4 membentuk NiSO4
dalam bentuk larutan. Selanjutnya larutan tersebut dilakukan proses presipitasi dan pemanasan,
setelah itu dilakukan proses kristalisasi dengan metode evaporative crystallization pada
temperatur 60 °C, maka senyawa NiSO4.6H20 akan terbentuk (Friesen et al., 1980). Senyawa
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NiSO4.6H20 terbentuk dalam 2 fasa, yaitu «-NiSO4.6H20 yang terbentuk pada variasi
perbandingan solid:liquid SL25 dan B-NiSO4.6H20 pada ke 3 variasi lainnya. a-NiSO4.6H20
dapat terbentuk dikarenakan penambahan volume yang membuat proses Kkristalisasi
membutuhkan waktu lebih lama, sehingga perubahan kristal di dalam larutan belum merata,
ketika proses kristalisasi selesai senyawa yang terbentuk adalah o-NiSO4.6H20. Akan tetapi
dari produk NiSO4.6H20 yang terbentuk, masih terdapat senyawa pengotor seperti
CaS04.2H20, FeSOs,dan CoS0O4.6H20.

Selain NiSO4.6H20, terdapat beberapa senyawa NiSOs hyrdrate lainnya seperti
NiSO4.4H20, NiS04.2H20 dan NiSO4.7H20. Proses kristalisasi dilakukan dengan meletakkan
sampel setelah pencucian di dalam oven dengan temperatur 60 °C NiSO4.6H20 akan terbentuk.
Akan tetapi apabila sampel dilakukan proses kristalisasi terlalu lama dapat menyebabkan
pembentukan senyawa lain. Senyawa yang dapat terbentuk akibat kristalisasi terlalu lama
adalah NiSO4.4H20 dan NiSO4.2H20. Hal tersebut dapat terjadi karena NiSO4.6H20 yang
sudah terbentuk akan kehillangan struktur kristal air, berubah fase menjadi senyawa
NiSO4.4H20 dan juga dapat menjadi NiSO4.2H20 (Jenssen et al., 2021).

Pembantukan senyawa NiSO4.nH20 dipengaruhi oleh temperatur kristalisasi dan volume
air ketika proses pembentukan. Kristalisasi pada temperatur antara 5-100 °C merupakan kondisi
stabil pembentukan senyawa NiSO4.nH20. Ni lebih mudah berikatan dengan H20 untuk
membentuk senyawa, penambahan aquades menyebabkan melimpahnya H20 yang terdapat di
dalam larutan sehingga NiSO4.nH20 terbentuk dengan struktur kristal yang tinggi, dan senyawa
yang terbentuk yaitu NiSO4.7H20. Sama seperti pembentuka a-NiSO4.6H20, penambahan
volume akan menyebabkan proses kristalisasi membutuhkan waktu yang lebih lama sehingga
senyawa yang terbentuk ketika proses kristliasi selesai masih mengandung struktur kristal air
yang tinggi (Madsen et al., 2019).

FeSOas terbentuk pada proses leaching sesuai dengan Reaksi 2.2. Pada dasarnya material
yang digunakan yaitu Ferronickel memiliki komposisi unsur logam besi Fe yang tinggi. Oleh
karena itu dilakukan metode presipitasi dengan penambahan bubuk CaCOs untuk mengedapkan
Besi Sulfat (FeSOa), selain proses presipitasi dilakukan pemanasan terhadap filtrat presipitasi
selama 24 jam untuk mengendapkan FeSQO4. Akan tetapi dari beberapa metode yang digunakan,
senyawa FeSO4 masih terdapat pada produk kristal akhir, FeSO4 yang terbentuk dalam fasa
hydrate yaitu FeS04.4H20, karena temperatur 60 °C merupakan fasa stabil dari pembentukan
FeS04.4H20. Oleh karena itu dikarenakan proses kristalisasi dilakukan pada temperatur 60 °C
di setiap variasi, FeSO4.4H20 terbentuk (Kobylin, 2011).

Selain FeSOa terdapat pengotor lain yaitu garam CaSOa4. CaSOa4terbentuk selama proses
presipitasi. Proses presipitasi menggunakan zat aditif CaCQOs, pada proses ini juga terbentuk
senyawa CaSOa4 yang sesuai dengan Reaksi 2.4, 2.5, dan 2.6. CaSOa yang terbentuk dalam
bentuk fase gypsum atau dihidrat CaSO4.2H20. Senyawa CaSOa4 dipengaruhi oleh temperatur
dari aquades yang digunakan dan temperatur pada proses Kkristalisasi (Leiting, 2019).
CaS04.2H20 bersifat stabil pada temperatur antara 300-375 Ka atau 27-102 °C, dikarenakan
temperatur kristalisasi pada temperatur 60 °C, maka CaS04.2H20 akan stabil dan tidak
terdehidrasi membentuk CaS04.0.5H20 dan CaSOa (Tang et al., 2019).

Terakhir yaitu senyawa CoSOa yang terbentuk dalam fase hydrate nya yaitu CoSO4.6H:0.
CoSOs terbentuk dikarenakan pada saat proses leaching yang terjadi sesuai Reaksi 2.3.
C0S04.6H20 dapat terbentuk stabil pada temperatur 50 °C — 60 °C (Allan Zalkin et al., 1953).
Proses kristalisasi dilakukan pada temperatur 60 °C di setiap variasi pencucian. Oleh karena itu
terlihat pada Gambar 4.5, CoSO4.6H20 dapat terbentuk di semua variasi pencucian.

Senyawa NiSO4.6H20 dapat terbentuk pada semua variasi pencucian, akan tetapi pada
variasi perbandingan SL25, senyawa NiSO4.6H20 yang terbentuk lebih sedikit, hal tersebut
dikarenakan volume aquades yang banyak pada variasi tersebut. Pada hasil pengujian XRD
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terlihat banyak senyawa NiSO4 hydrate yang terbentuk, hal itu berkaitan dengan hasil pengujian
SEM-EDX yang dimana kandungan komposisi unsur Ni meningkat dan melebihin batas
komposisi targetnya sehingga banyak senyawa NiSOa4 lainnya yang terbentuk. Adapun posisi
20 (°) dari fasa NiSO4.6H20 dapat dilihat pada Tabel 4.5 berikut.

Tabel 4.5 Posisi Posisi 20 (°) Fasa NiSO4.6H20 4 Variasi Pencucian

Variasi Solid:.Liquid Saat Pencucian 26 (°)
NiSO4.6H20 SL10 18,089°, 20,319°, 30,917°, 49,11Q°
NiSO4.6H20 SL15 18,089°, 20,319°, 22,189°, 30,917°
NiSO4.6H20 SL20 18,089°, 20,319°, 22,189°, 30,917°
NiSO4.6H20 SL25 19,408°, 20,915°, 32,902°

Pada spesimen kristal NiSO4 dengan variasi perbandingan solid:liquid SL10, terdapat
senyawa NiSOa4 hydrates dalam fasa B-NiSO4.6H20. Setelah disesuaikan dengan kode referensi
ICDD 00-033-0955 , didapatkan fasa B-NiSO4.6H20 pada posisi 26 18,089 °, 20,319°, 30,917°,
dan 49,110°. Selanjutnya pada spesimen kristal NiSO4dengan variasi perbandingan solid:liquid
SL15, terdapat senyawa NiSOas hydrates dalam fasa B-NiSO4.6H20 pada posisi 26 18,089 °,
20,3199, 22,189°, 30,917°. Pada variasi SL20, didapatkan senyawa NiSO4 hydrates dalam fasa
B -NiSO4.6H20 pada posisi 26 18,089°, 20,319°, 22,189°, 30,917 °. Dan terakhir pada variasi
pencucian SL25 dengan menyesuaikan kode referensi 00-047-1811 didapatkan senyawa NiSOa4
hydrates dalam fasa a-NiSO4.6H20 pada posisi 26 19,408°, 20,885° dan 30,127 °.
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BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN
Kesimpulan
Adapun kesimpulan yang didapat ada penelitian ini yaitu
Komposisi unsur Ni, Fe, Co dan Ca terbaik pada keempat variasi pencucian perbandingan
solid:liquid berada pada perbandingan SL25. Didapatkan komposisi Ni 27,13 wt%, Fe
1,55 wt%, Co 0,66 wt% dan Ca 0,64 wt%. Hasil ini didapat karena dengan bertambahnya
volume aquadest semakin banyak juga pengotor Ca yang mengendap sehingga pengotor
CaSO0a4 yang tersisa lebih sedikit dibandingkan dengan variasi perbandingan solid:liquid
lainnya. Sedangkan Ni meningkat dikarenakan NiSOas sepenuhnya larut dalam air,
pengurangan pengotor Ca meningkatkan kemurnian Ni dalam produk kristal akhir.
Nilai recovery Ni tertinggi diperoleh pada variasi perbandingan solid:liquid SL25 dengan
nilai 96,11%, sedangkan nilai recovery Ni terkecil berada pada variasi perbandingan
solid:liquid SL10 dengan nilai 75,24%. Untuk nilai recovery Co terkecil diperoleh pada
variasi perbandingan SL25 dengan nilai 15,60%, sedangkan recovery Co tertinggi berada
pada variasi perbandingan SL10 dengan nilai 22,89%. Perubahan nilai recovery
dipengaruhi oleh komposisi unsur dan massa kristal setelah proses pencucian.
Pada setiap variasi perbandingan solid:liquid sudah terbentuk senyawa target yang
diharapkan yaitu NiSO4.6H20 pada setiap hasil kristalisasi. Akan tetapi masih terdapat
senyawa pengotor yang terbentuk seperti FeSO44H20, C0SO4.6H20 dan CaS04.2H20.
Selain itu juga terbentuk senyawa NiSOs hydrates lainnya yaitu NiSO4.7H20,
NiSO4.4H20 dan NiSOa4.2H20.
Saran
Perlu diadakannya penelitian lebih lanjut mengenai pengurangan unsur Co.
Untuk memaksimalkan proses kristalisasi, perlu adanya penelitian mengenai variasi
temperatur yang digunakan.
Untuk menurunkan kandungan Ca yang terbentuk produk akhir, perlu adanya penelitian
lanjutan mengenai waktu pencucian.
Pengurangan massa kristal periu diminimalisir agar tidak menurunkan nilai recovery
Perlu dilakukan perhitungan pada saat proses leaching dan presipitasi untuk mengetahui
penurunan komposisi dari tiap unsur di setiap perlakuan.
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1.  Perhitungan Neraca Massa

LAMPIRAN

Diketahui :
Massa Ferronickel: 2 gram
i Massa Unsur
Unsur M?er:mR/fAEtll)ve Per?(()e/n)t ase Dalam Mol Unsur
g ° Ferronickel
Ni 58,7 15,35 0,307 0,005229
Co 58,9 2,30 0,046 0,000781
Fe 55,8 67,66 1,3532 0,024251
2. Perhitungan Kebutuhan Volume H>O, 30%
Diketahui:
Mr H,0.= 34 gr/mol
p H0.=1,1 gr/ml
Reaksi yang terjadi:
Fegs) +  H2020y + H2SOs4aq) — FeSOsag + 2H20q)
0,024251 0,024251 0,024251 0,024251
AG° = -268,15 Kj/mole
Ni(s) +  H2020) + H2SOsaq) — NiSOs@ag + 2H20q)
0,005229 0,005229 0,005229 0,005229
AG®° = -247,871 Kj/mole
Cogs) +  H2020y + H2SO4(ag) — Co0SOsaq + 2H20
0,000781 0,000781 0,000781 0,000781
AG®° = -227,088 Kj/mole

Mol H202 = 0,030261 mol
Massa H20, = 1,028874

mol _ 1"’2181874 = 0,93534 ml = 1 ml

Volume H202yang bereaksi = .

3. Perhitungan kebutuhan volume H2SO4 98%

M_10><p><%
B Mr
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Dimana :
Mr H2SO4 =98 gram/mol
% massa H2SOs4 =98 %

p H2SO4 = 1,84 kg/L
10 X p X %
M= Mr
M_10 X 1,84 x 98
B 98
M =184 M
H2S042M

M1XV1=M2xV2
18,4 xV1=2x%x120
V1 =13,04mL

Untuk membuat larutan H2SO4 2M sebanyak 120 ml yaitu dengan cara melarutkan H2SO4 98%
sebanyak 13,04 mL ke dalam aquadest sebanyak 106,96 ml

4.  Perhitungan nilai reocvery Fe, Ni, dan Co

Hasil pengujian SEM-EDX pada sampel ferronickel

Komposisi Unsur (%)

Sampel
Ni Fe Co Ca Lain-Lain
Kristal
NiSO4.6H20
sebelum 20,91 2,14 1,37 2,69 74,80
Pencucian

Hasil pengujian SEM-EDX pada sampel kristal NiSO4.6H20

Komposisi Unsur (%)

Variasi
Pencucian
Solid:Liquid Ni Fe Co Ca Lain-Lain
SL10 23.25 2,04 1,06 1,41 72,24
SL15 24.36 2,01 0,87 0,86 71,90
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SL20 24.98 1,95 0,79 0,79 71,49

SL25 27.13 1,55 0,66 0,64 70,02

metals content in product x product mass

%Recovery =
y metal content in sample x sample mass

Variasi Pencucian perbndingan Solid:Liquid SL10

23,25% x 0,9935

0, N — X 1 0% = 7 24‘0
AN 15,35% x 2 00% = 75:24%
o 1,06%x09935 o .

oo = o X 100% = 22,89%

Variasi Pencucian perbndingan Solid:Liquid SL15

_ 24,36% x 1,0643

%Ni = X 100% = 84,459
%oNi 5350007 00% = 84,45%
o . 0,87%x1,0643 S
hCo = ——5 =05 X 100% = 20,13%

Variasi Pencucian perbndingan Solid:Liquid SL20

. 24,98% x 1,1801

%Ni = X 100% = 96,029
ol 15,35% x 2 % = 96,02%
. 0,79x1801 o
YoCo = mx 100% = 20,27%

Variasi Pencucian perbndingan Solid:Liquid SL25

27,13% x 1,0876

%Ni = % 100% = 96,119
N 15,35% x 2 % %
L 0,66%x 1,0876 o i

oo = oo X 100% = 15,60%

LAMPIRAN
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iTs

Institut

Teknologi

Sepuluh Nopember

LAPORAN TUGAS AKHIR
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

Element Wt% At%

NaK 06.14 | 13.06
SK 08.55 | 13.04
FeK 67.66 | 59.22
CoK 02.30 | 01.90
NiK 1535 [ 12.78

EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDLESS SEC
TABLE : DEFAULT

5. Hasil Pengujian SEM-EDX ferronickel dan kristal NiSO4.6H20
Ferronickel
cledax32igenesis\genspe.spc 23-Dec-2020 14:08:32
Chiarite (Nrm.%= 35.86, 20,96, 34.83, 1.14, 3.34, 0.28) LSecs: 1
1.2 o
1.0 =
0.7
KCnt
0.5 —
0.2 -
uiNa s Fe
Fe Ni
Co
RN - e

Energy - keV

:SDD APOLLO X RESOLUTION :128.59

T T T T T T T T T T
1.00 .00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 1000 1

[KV:20.00 TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE

Kristal NiSO4.6H20 sebelum Pencucian

cledax32igenesis\igenspc.spe 07-May-2022 09:10:18
Chiorite (Nrm.%= 35.88, 20.96, 34.83, 1.14, 3.34, 0.28) LSecs: 1

1.4 -

0.9

KCnt

0.6

Ca

L oM
Wi Feo
Ji Vo i l

0.3

Element Wt% At%

OK 44.79 | 68.70
SK 16.19 | 12.39
CaK 1299 |07.95
FeK 04.00 [01.76
CoK 01.12 | 00.46
NiK 2091 [08.74

0.0 T T T T T T T T T
0.00 2.0 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00
Energy - keV

(SDD APOLLOX RESOLUTION :128.59

KV:20.00 TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE

EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDLESS SEC

TABLE : DEFAULT

LAMPIRAN
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LAPORAN TUGAS AKHIR
DEPARTEMEN TEKNIK MATERIAL FI-ITS

cilledax32igenesis\genspc.spc 07-May-2022 09:11:35

Chiorite (Nrm.%= 38.86, 20.96, 34.83, 1.14, 3.84, 0.28) LSecs: 1
18 5
15 o
11 9
HCnt
o
0.7 —
s
0.4 —
Hi Hi
ca Feccl
0.0 — - J| T e T T T T T
0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00
Energy - ke
[KV:20.00 TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE
:SDD APOLLOX RESOLUTION :128.59

ciledax32\genesis\genspe.spc 07-May-2022 09:11:21
Chiorite (Nrm.%= 38.86, 20.06, 34.83, 1.14, 3.84, 0.28) LSecs: 39

4.4

3.5 o

27

KCnt

i

Energy - keV

. T T T T T T T T
0.00 200 4.00 6.00 .00 10.00 12.00 14.00 16.00 15.00

DD APOLLO X RESOLUTION :128.59

’KV:ZG.M TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE
Y

Kristal NiSO4.6H20 Perbandingan SL10

cledax32\genesis\genspe.spc 07-May-2022 09:56:46
Chlorite (Nrm.%= 38,86, 20.96, 34.83, 1.14, 3.84, 0.28) LSecs: 1

1.1 5

0.8

0.6 -

KCnt|

0.4 -]

s

0.2
i Ca Cﬂm
L.l g o ]

0.0 T T T T T T T T
0.00 2.00 4.00 6.00 .00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00
Energy - keV

V:20.00 TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE
(SDD APOLLO X RESOLUTION :128.59

LAMPIRAN

Element Wt% At%

OK 4721 7134
SK 18.92 | 14.27
CaK 02.12 | 01.28
FeK 01.70 100.73
CoK 01.37 [ 00.56
NiK 28.68 | 11.81

EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDLESS SEC
TABLE : DEFAULT

Element Wt% At%

OK 4228 | 64.60
SiK 02.36 | 02.06
SK 2040 [ 15.55
CaK 1647 | 10.05
FeK 02.14 | 00.93
CoK 00.71 | 00.30
NiK 15.63 [ 06.51

EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDLESS SEC
TABLE : DEFAULT

Element Wt% At%

OK 43.49 | 68.89
SK 16.52 | 13.06
CaK 03.71 | 02.35
FeK 02.04 | 00.92
CoK 01.94 | 00.84
NiK 3230 | 13.94

EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDIESS SEC
TABLE : DEFAULT
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Institut

Teknalogi
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ciledax32\genesis\genspe.spe 07-May-2022 09:58:57

Chlorite (Hrm.%= 38.86, 20.96, 34.83, 1.14, 3.84, 0.28) LsSecs: 1
1.4 —
1.1 <
0.8
KCnt
o
0.6
s
0.3
" Ni

Hi l Co

1 Ca Fe

. h —_—

LAPORAN TUGAS AKHIR
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

Element Wt At%
0K 52.75 75.39
SK 20.10 15.05
CaK 01.41 00.80
FeK 01.43 00.58
CoK 01.06 | 00.33
NiK 23.25 07.85

0.0 T T T T T T T
0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00
Energy - keV

V:20.00 TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE
:SDD APOLLO X RESOLUTION :128.59

Kristal NiSO4.6H20 Perbandingan SL15

EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDIESS SEC
TABLE : DEFAULT

Element Wt% At%

OK 4395 |69.83
SK 16.22 | 12.60
CaK 00.86 | 00.68
FeK 02.01 [00.92
CoK 01.61 |00.70
NiK 35.27 | 15.27

EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDIESS SEC
TABLE : DEFAULT

c:\edaﬂ?ﬁwneﬁis enspc.spc 07-May-2022 09:54:29
Chlorite (Nrm.%-= 35.86, 20.96, 34.83, 1.14, 3.84, 0.28) Lsecs: 1
1.2 o
1.0 H
0.7
KCnt
0
0.5
]
0.2
Ni
Hi ¢
=]
O W |
e, e
0.0 T T T T T T T T T
0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00

Energy - ke

[KV:20.00 TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE
:SDD APOLLOX RESOLUTION :128.59

LAMPIRAN
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LAPORAN TUGAS AKHIR

DEPARTEMEN TEKNIK MATERIAL FI-ITS

14 5

0.9 «

0.7 4

KCnt

0.4 -

0.2 o

b

c:'nedaﬂ?"ﬁenesuslgenspc spc 07-May-2022 09:54:03
Chilorite

86, 20.96, 34.83, 1.14, 3.84, 0.28)

Ni
Ca Co|
j Fe
" ik

Lsecs: 1

0.0 T
0.00 200

-ti)O 6.;)0 s.bo 16.00
Energy - ke

12’.00 14‘.00 16‘.00 13‘\.00

:20.00 TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE

'5}!1/)1) APOLLOX RESOLUTION :128.59

ciledax3 enesls

enspc.spc 07-May-2022 09:55:41

Element Wt% At%

OK 4224 | 67.82
S K 16.05 | 12.86
CaK 05.09 | 03.26
FeK 01.43 | 00.66
CoK 00.87 |00.38
NiK 3431 |15.01

EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDLESS SEC
TABLE : DEFAULT

Element Wt% At%

OK 51.74 | 74.98
SK 17.95 | 13.74
CaK 03.45 | 02.66
FeK 01.23 [ 00.51
CoK 01.27 | 00.50
NiK 24.36 | 07.61

EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDIESS SEC
TABLE : DEFAULT

Chiorite { 86, 20.96, 34.83, 1.14, 3.84, 0.28) Lsecs: 1
13 -
14 o
0.8 -
HCnt
o
0.5 -
s
0.3 +
] Ni
Hi ca . Co g
o N - |
B T T T T T T T T
0.00 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600  18.00
Energy - keV'
[KV:20.00 TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8_DETECTOR TYPE
:SDD APOLLO X RESOLUTION :128.59

Kristal NiSO4.6H20 Perbandingan SL20

cledax3. enesu ensnc spc 07-May-2022 09:52:13

Chiorite | LSecs: 1

769

615+

153
]

L]
0.00 200

86, 20.96, 34.83, 1.14, 3.84, 0.28)

4.00 6.;)0 .00 16,00
Energy - ke\/

12’.00 14‘.00 16‘.00 13‘\.00

[KV:20.00 TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE
:SDD APOLLOX RESOLUTION :128.59

LAMPIRAN

Element Wt% At%

OK 3235 15330
SK 26.10 | 21.46
CaK 31.40 | 20.65
FeK 01.15 ] 00.54
CoK 00.79 | 00.49
NiK 08.22 | 03.56

EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDIESS SEC
TABLE : DEFAULT
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TS LAPORAN TUGAS AKHIR
b TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

Teknologl
Sepuluh Nopember

Sledax3 i spc 07-May-2022 08:52:31
Chlorite (Rrm o= 30.86, 20.56, 34.83, 114, 3.4, 0.26) Lsecs: 1 Element Wt % At %

05 OK 4449 | 69.54
SK 17.88 | 13.94

726 Cak 0229 |01.43
FeK 0195 | 00.87

s CoK 01.61 [ 00.68
NiK 3178 | 13.54

152 ° EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDILESS SEC

. TABLE : DEFAULT
181
Ni Co"'
| — i
0 0.00 2.00 -t:lo 6.:)0 E&rg?gy-k;iw 12r.00 14|.00 1E£.00 1é.00

[KV:20.00 TILT- 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE
:SDD APOLLO X RESOLUTION :128.59

Sledax3 i spc 07-May-2022 09:52:22
Chiorite (rm 5= 30,36, 20,96, 34.83, 1.14, 3,34, 0.26) Lsecs: 1 Element Wt % At %

ol 0K 4897 |75.12
SK 2450 | 15.04
vl CaK 00.79 | 00.53
FeK 0135 |00.58
. CoK 0141 |00.53
NiK 2498 | 0920
0.5 - ° EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDIESS SEC

TABLE : DEFAULT

s

l l Ca Fec r'l .

0.0 T T T T Y T
0.00 2.00 4.00 6.00 .00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00
Energy - kel

:20.00 TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE
:SDD APOLLO X RESOLUTION :128.59

48
LAMPIRAN



LAPORAN TUGAS AKHIR
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Kristal NiSO4.6H20 Perbandingan SL25

cledax3. enesu enspc.spc 07-May-2022 09:49:42
Chilorite { .86, 20.96, 34.83, 1.14, 3.84, 0.28) LSecs: 2
707
565~
424+
']
282
5 .
141 !
i Ca C
Hi l Fe
N T W PO
] T T T T T T T T T
0.00 2.00 4.00 6.00 .00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00
Energy - keV

:SDD APOLLOX RESOLUTION :128.59

'KV:Z&M TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE
SD,

ciledax3 enesu

ensDc spc 07-May-2022 09:50:31

Chiorite ( 86, 20.96, 34.83, 1.14, 3.84, 0.28) LSecs: 1
1.3 5
1.0
0.5
HCnt
o
0.5 - s
0.3
Ni
Ni Ca cor
R
0.0 -~ e T T T T T T T
0.00 2.00 4.00 6.00 .00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00
Energy - keV

[KV:20.00 TILT: 0.00 TAKE-OFF:35.00 AMPT:12.8 DETECTOR TYPE
:SDD APOLLOX RESOLUTION :128.59

LAMPIRAN

Element Wt% At%

OK 28.12 | 56.68
SK 43.02 |25.29
CaK 00.64 | 00.36
FeK 02.27 101.29
CoK 01.94 |01.04
NiK 2401 | 15.34

olog
Sepuluh Nopember

EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDIESS SEC
TABLE : DEFAULT

Element Wt% At%

OK 4542 | 68.74
SK 18.95 | 14.40
CaK 06.29 | 03.95
FeK 01.55 |00.78
CoK 00.66 | 00.28
NiK 27.13 | 11.86

EDAX ZAF QUANTIFICATION STANDARDIESS SEC
TABLE : DEFAULT
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LAPORAN TUGAS AKHIR

iTs
Tinglog TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

Sepuluh Nopember

Data ICDD-JCPDS Senyawa Yang Terbentuk Pada Produk Kristal Variasi

Perbandingan

B-NiSO4.6H20

Date: 29/06/2022 Time: 12:27:03

File: 1,10 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian

Name and formula
Reference code:
Mineral name:

Compound name:
PDF index name:

00-033-0955

Nickelhexahydrite, syn
Nickel Sulfate Hydrate
Nickel Sulfate Hydrate

Empirical formula: HoNiO1oS
Chemical formula: NiSO4 *6H,0
Crystallographic parameters
Crystal system: Monoclinic
Space group: A2/a
Space group number: 15

a (R): 24,1880
b (R): 7,2410
c (R): 9,8950
Alpha (°): 90,0000
Beta (°): 98,4100
Gamma (°): 90,0000
Calculated density (g/cm~3): 2,04
Volume of cell (1076 pm~3): 1714,43
Z: 8,00
RIR: -

Subfiles and quality
Subfiles:

Quality:
Comments

Color:

Creation Date:
Modification Date:
Color:

Sample Preparation:

Temperature of Data Collection:

Additional Patterns:
Optical Data:
Additional Patterns:

References

Common Phase
Corrosion
Inorganic
Mineral

NBS pattern
Star (S)

Green

01/01/1970

01/01/1970

Green

Sample prepared by slow evaporation from a solution of nickel sulfate in an aqueous
solution of H3PO,

Pattern taken at 25 C

To replace 00-018-0891 and 00-026-1288

A=1.472, Q=1.502, Sign=-

See ICSD 65018 (PDF 01-079-0105).

10f3
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LAPORAN TUGAS AKHIR
DEPARTEMEN TEKNIK MATERIAL FI-ITS

imS

Institut
Teknolog|
Sepuluh Napember

Date: 29/06/2022 Time: 12:27:03 File: 1,10 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian
Primary reference: Natl. Bur. Stand. (U.S.) Monogr. 25, 19, 65, (1982)
Optical data: Sutor., Acta Crystallogr., 12, 72, (1959)
Peak list
No. h k 1 d [A] 2Theta[deg] I [%]
1 4 0 0 5,98000 14,802 5,0
2 0 1 1 5,82400 15,201 20,0
3 1 1 1 5,53800 15,991 6,0
4 -2 1 1 5,42400 16,329 21,0
5 2 1 1 5,06100 17,509 21,0
6 -3 1 1 4,90000 18,089 51,0
7 -2 0 2 4,78200 18,540 24,0
8 3 1 1 4,51900 19,629 6,0
9 -4 1 1 4,36700 20;319 100,0
10 2 0 2 4,31400 20,572 21,0
5 & -4 0 2 4,09600 21,679 22,0
12 4 1 1 4,00300 22,189 60,0
13 -5 1 1 3,86500 22,992 4,0
14 0 2 0 3,62500 24,537 14,0
15 1 2 0 3,57600 24,879 9,0
16 5 1 1 3,54400 25,107 20,0
17 2 2 0 3,46600 25,682 3,0
18 -6 1 3 3,43200 25,941 8,0
19 -6 0 2 3,34000 26,668 8,0
20 6 1 1 3,16200 28,200 7.0
21 -7 1 1 3,06800 29,082 2,0
22 =1 1 3 3,00100 29,746 6,0
23 8 0 0 2,99200 29,838 11,0
24 -2 1 3 2,97900 29,971 17,0
25 -1 2 2 2,91600 30,634 26,0
26 6 0 2 2,89000 30,917 38,0
27 1 2 2 2,86000 31,249 1,0
28 =4 1 3 2,81800 31,727 8,0
29 2 1 3 2,80100 31,925 1,0
30 2 2 2 2,77400 32,244 9,0
31 -8 0 2 2,73700 32,692 2,0
32 -4 2 2 2,71100 33,015 1,0
33 -5 1 3 2,69000 33,280 5,0
34 6 2 0 2,68100 33,395 5,0
35 3 2 2 2,66000 33,666 5,0
36 =5 2 2 2,58800 34,632 10
37 8 1 1 2,57000 34,882 9,0
38 -6 1 3 2,55300 35,122 2,0
39 -2 0 4 2,47100 36,328 12,0
40 -6 2 2 2,45400 36,588 3,0
41 -7 1 3 2,40800 37,313 2,0
42 10 0 0 2,39200 37,572 3,0
43 0 3 1 2,34200 38,405 1.0
44 2 0 4 2,33100 38,593 1,0
45 8 2 0 2,30600 39,029 5,0
46 -10 0 2 2,28500 39,402 4,0
47 -3 3 1 2,27200 39,637 13,0
48 6 1 3 2,24600 40,115 5,0
49 3 3 1 2,22900 40,435 2,0
50 -4 3 1 2,20900 40,817 5,0
51 -8 2 2 2,18300 41,325 3,0
52 4 0 4 2,15700 41,846 3,0

20f3
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iTs LAPORAN TUGAS AKHIR
Tinglog TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

Sepuluh Nopember

Date: 29/06/2022 Time: 12:27:03 File: 1,10 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian
53 -5 3 1 2,13500 42,298 150
54 -11 1 1 2,09800 43,081 1,0
55 S 3 1 2,07600 43,561 1,0
56 -9 2 2 2,05200 44,097 4,0
57 -8 0 4 2,04700 44,210 3,0
58 =1 2 4 2,04100 44,347 2,0
59 0 2 4 2,02800 44,647 3,0
60 -4 2 4 1,99500 45,426 7,0
61 6 3 1 1,99000 45,547 10,0
62 11 3 & 1 1,98100 45,765 12,0
63 -5 2 4 1,95400 46,434 5,0
64 1 3 3 1,91990 47,309 3,0
65 -2 1 5 1,90920 47,590 5,0
66 0 | 5 1,89010 48,101 70
67 -4 1} 5 1,87910 48,401 4,0
68 -8 3 1 1,87690 48,461 4,0
69 4 2 4 1,85360 49,110 14,0
70 12 1 1 1,83780 49,561 4,0

Stick Pattern

Intersity [%

100 -

Ref Pamern Nicie! Sufete Hycee 00-033-0053

LU " lllmuwm

Position P2Thews] (Copper (Cul

30f3
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a-NiSO4.6H20

LAPORAN TUGAS AKHIR
DEPARTEMEN TEKNIK MATERIAL FI-ITS

iTS
Institut

Teknolog|
Sepuluh Nopember

Date: 06/07/2022 Time: 15:05:31 File: 1;25 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian

Name and formula

Reference code:

Mineral name:
Compound name:
PDF index name:

00-047-1811

Retgersite
Nickel Sulfate Hydrate
Nickel Sulfate Hydrate

Empirical formula: H,NiO1oS
Chemical formula: NiSO4 *6H,0
Crystallographic parameters
Crystal system: Tetragonal
Space group: P41,3212
Space group number: 92
a(A): 6,7720
b (A): 6,7720
c(R): 18,2490
Alpha (°): 90,0000
Beta (°): 90,0000
Gamma (°): 90,0000
Volume of cell (1076 pm~3): 836,90
Z: 4,00
RIR: -
|
Subfiles: Corrosion
Inorganic
Mineral
Quality: Indexed (I)
Comments
Color: Green, blue-green

Creation Date:
Modification Date:
Optical Data:
Analysis:

References

Primary reference:
Structure:

Peak list

01/01/1970

01/01/1970

A=1.486(3), B=1.511(3), Sign=-

Chemical analysis (wt.%): NiO 28.31, SO3 29.77, MgO 0.63, Ca0 0.33, FeO 0.09, CoO
0.12, H,0 40.35. Color: Green, blue-green. Sample Source or Locality: Specimen from
Svornost shaft, Jachymov, Krusne Hory Mountains, Czech Republic. Additional Patterns:
See ICSD 62051 (PDF 01-078-0921).

Sejkora, J., Ridkosil, T., Neues Jahrb. Mineral., Monatsh., 1993, 393, (1993)
Acta Crystallogr., Sec. B: Structural Science, 49, 641, (1993)

10f3
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TS LAPORAN TUGAS AKHIR

Tinglog TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI
Sepuluh Nopember
Date: 06/07/2022 Time: 15:05:31 File: 1,25 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian
No. h d [A] 2Theta[deg] I [%
1 1 6,33800 13,962 ’
2 1 4,63800 19,120 ’
3 0 4,57100 19,403 63,
- 1 4,24400 20,915 100,
5 1 3,76800 23,593 ’
6 2 3,38700 26,291 10,
7 2 3,33600 26,701 ’
8 2 3,03500 29,406 ’
9 2 2,95900 30,179 21,
10 2,90800 30,721

[
[

2,88000 31,027
2,78000 32,173
2,72000 32,902
2,56900 34,897
2,52300 35,554
2,33100 38,593
2,24200 40,190
2,16000 41,786
2,12700 42,465

iy
[}

[
w

=N
BN 0 TN WWOENOIO WO Wo U

[
e

=
om

=
o0
-

=
~

[
©

i
w0
uy

HHHOFHOOHKKHOOKKHFHFOKHOOLERKHOR O|X

20 2,11800 42,654 ’

21 2,08400 43,385 i
2,02100 44,810 '

23 1,97800 45,839

24 1,94100 46,764 7

N
w

1,89100 48,077
1,87700 48,459
1,84500 49,355
1,82100 50,049
1,75100 52,198
1,74000 52,553
1,70600 53,683
1,68500 54,407

N
o

N
-~

[ ]
©

3%}
w0

w
o

=
H O OO JWOUWNHFNUOONDB JHFOWONHNOWMULOoO OB JWNWEOOFEOGBAHABOONOG WO O WN B - |-

w
N

[\8]
N
W N WD WWRNWNWWWWEWNN NN
OO0 0O 0O OO0 O0DO0ODO0OO0DO0ODO0DO0DO0DO0DO0O0DO0DO0DO0DO0DO0DO0DO0DO0DO0DO0DO0DO0D0D0DO0DO0DO0DO0DO0DO0DO0DO0DO0DO0OO0C OO O™

o NN B W RN W WS o OO o

1
0
2
1
1
1
0
3
0
33 1 1,65100 55,623
34 0 1,58800 58,035 ,
35 3 3 1,57300 58,642 ;
36 2 ! 1 1,56300 59,054 ,
37 4 0 1,53700 60,155 ’
38 0 0 1 1,52200 60,810 "
39 4 2 1,50900 61,390 .
40 4 2 1,49400 62,075 A
41 3 1 1,47100 63,156 ”
42 4 0 1,41900 65,755 ;
43 4 2 1,39900 66,817 #
44 3 1 5 | 1,38900 67,362 .
45 3 2 1,37700 68,029 i
46 2 2 1 1,36400 68,768 5
ick P rn
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Date: 06/07/2022 Time: 15:05:31 File: 1,25 NiSO4 6H20

iTS

Institut

Teknolog|

Sepuluh Nopember

User: Fahny Ardian

Intersity (58
100 -

Ref Pattern Niclg Sufste Hyde® 00-047-1811
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20 ﬁll 40 50 60
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NiSQO4.4H20

Date: 29/06/2022 Time: 12:33:18 File: 1;10 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian
Name and formula

Reference code: 00-018-0892
Compound name: Nickel Sulfate Hydrate
PDF index name: Nickel Sulfate Hydrate
Empirical formula: HgNiOgS

Chemical formula: NiSO4 *4H,0

Crystallographic parameters

Crystal system: Unknown

RIR: -

Status, subfiles and quality

Status: Marked as deleted by ICDD
Subfiles: Inorganic
Quality: Low precision (O)
Comments
Creation Date: 01/01/1970
Modification Date: 01/01/1970
Deleted Or Rejected By: Deleted by Duplicate Program. Obtained by planimetry of diffractometer trace
Sample Preparation: Sample prepared by dehydration of the hexahydrate.
References
Primary reference: Kohler, K., Zaske, P., Mineral. Inst., Freie Univ. Berlin, Germany., Private Communication,
(1965)

Peak list
No. h k 1 d [A] 2Theta[deg] I [%]

1 6,74000 13,125 20,0

2 6,35000 13,935 6,0

3 5,42000 16,341 75,0

4 5,10000 17,374 8,0

5 4,69000 18,907 12,0

6 4,64000 19,112 6,0

7 4,56000 19,451 25,0

8 4,43000 20,027 50,0

9 4,08000 21,765 100,0

10 3,92000 22,665 40,0

11 3,78000 23,517 8,0

12 3,57000 24,921 8,0

13 3,39000 26,268 8,0

14 3,37000 26,426 20,0

15 3,34000 26,668 6,0
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Date: 29/06/2022 Time: 12:33:18
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File: 1;10 NiSO4 6H20

iTS

Institut
Teknolog|

User: Fahny Ardian

16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59

Stick Pattern

3,25000
3,20000
3,03000
2,96600
2,91800
2,87800
2,77400
2,72000
2,68400
2,57200
2,54200
2,45200
2,39700
2,37300
2,33700
2,30200
2,25600
2,24200
2,20400
2,15600
2,13200
2,12300
2,09600
2,08800
2,02600
1,97700
1,94700
1,92000
1,89600
1,86200
1,85000
1,83300
1,78000
1,75400
1,70800
1,68900
1,65500
1,63300
1,62100
1,59000
1,54000
1,52300
1,49300
1,47300

27,421
27,858
29,455
30,106
30,613
31,049
32,244
32,902
33,357
34,854
35,279
36,619
37,490
37,884
38,490
39,099
39,930
40,190
40,914
41,867
42,361
42,549
43,124
43,298
44,693
45,863
46,611
47,306
47,942
48,874
49,212
49,699
51,285
52,102
53,615
54,267
55,477
56,291
56,745
57,955
60,026
60,766
62,121
63,060

16,0
25,0
2,0

[ NN
o 0O
o o

N o=

OV OV O OB OO B RN OO N

[

w

i

[

=

[
AN BB OVON oY OYOYOY O OO N

OO0 0O 000D OO0 0000000000000 O0DO0DO0DO0DO0DO0DO0ODO0ODODODO0OO0ODO0ODOOOOOO

LAMPIRAN

20f3

Sepuluh Nopember

57



iTs LAPORAN TUGAS AKHIR
Tinglog TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

'8l
Sepuluh Nopember

Date: 29/06/2022 Time: 12:33:18 File: 1,10 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian

Intersity (%
100 -

Ref Pattern Nickel Sufjte Hydae 00-015-0892

IIW

1
20 3

| .!I |‘ i l"l”!l i

Position F2Thets] (Copper (Cd
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Teknolog|
Sepuluh Nopember

NiSO4.2H20
Date: 29/06/2022 Time: 12:55:32 File: 1,20 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian
Name and formula
Reference code: 00-017-0483
Compound name: Nickel Sulfate Hydrate
PDF index name: Nickel Sulfate Hydrate
Empirical formula: H4NiOgS
Chemical formula: NiSO4 2H,0

Crystallographic parameters

Crystal system: Unknown

RIR: -

Subfiles and quality

Subfiles: Common Phase
Corrosion
Forensic
Inorganic
Quality: Low precision (O)
ggmmgng
Creation Date: 01/01/1970
Modification Date: 01/01/1970
Intensities obtained by planimetry of diffractometer trace. Sample Preparation: Sample prepared by dehydration of the
tetrahydrate.
Referen
Primary reference: Kohler, K., Zaske, P., Mineralogisches Institut, Freie Universitat Berlin, Germany., Private

Communication

Peak list
No. h k 1 d [A] 2Theta[deg] I [%]
1 5,81000 15,238 8,0
2 5,42000 16,341 10,0
3 5,05000 17,548 8,0
4 4,88000 18,164 10,0
5 4,75000 18,666 75,0
6 4,51000 19,668 10,0
7 4,36000 20,352 70,0
8 4,23000 20,985 4,0
9 4,08000 21,765 6,0
10 3,99000 22,263 18,0
11 3,80000 23,391 10,0
1.2 3,67000 24,232 2,0
13 3,61000 24,641 4,0
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Date: 29/06/2022 Time: 12:55:32 File: 1,20 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian
14 3,55000 25,064 4,0
15 3,38000 26,347 6,0
16 3,32000 26,832 100,0
17 3,28000 27,165 25,0
18 3,15000 28,309 270
19 3,03000 29,455 40,0
20 2,97600 30,002 8,0
21 2,90900 30,710 8,0
22 2,87800 31,049 8,0
23 2,53600 35,365 16,0
24 2,48400 36,131 35,0
25 2,33200 38,576 14,0
26 2,15200 41,948 18,0
27 2,08900 43,276 10,0
28 2,01800 44,880 10,0
29 1,94700 46,611 12,0
30 1,85000 49,212 8,0
31 1,77200 51,533 8,0
32 1,66600 55,080 6,0
33 1,65700 55,404 20,0
34 1,60700 57,285 10,0
35 1,57400 58,601 14,0
36 1,52000 60,899 12,0
37 1,51100 61,300 6,0
38 1,47800 62,823 4,0
39 1,47500 62,965 6,0
40 1,40300 66,602 8,0
Stick Pattern
Intersity (%
100

Ref Pattern Nicke! Sufate Hydae 00-017-0483

AT A A R T
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NiSOa4.7H20

Date: 29/06/2022 Time: 14:40:12

iTS

Institut
Teknolog|

File: 1,25 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian

Name and formula

Reference code:

Mineral name:
Compound name:
PDF index name:

00-001-0403

Morenosite, syn
Nickel Sulfate Hydrate
Nickel Sulfate Hydrate

Empirical formula: H14Ni044S
Chemical formula: NiSO4 *7H,0
Crystallographic parameters
Crystal system: Orthorhombic
Space group: P212121
Space group number: 19

a(A): 11,8600

b (A): 12,0800
c(A): 6,8100
Alpha (°): 90,0000
Beta (°): 90,0000
Gamma (°): 90,0000
Calculated density (g/cm”3): 1,91
Measured density (g/cm”3): 1,98
Volume of cell (1076 pm~3): 975,66

Z 4,00

RIR:
fil n li
Subfiles:
Quality:
Comments
Color:

Creation Date:
Modification Date:
Optical Data:
Color:

Additional Patterns:

References

Primary reference:
Unit cell:

Common Phase
Corrosion
Forensic
Inorganic
Mineral

Indexed (I)

Green

01/01/1970

01/01/1970

A=1.4693, B=1.489, Q=1.4923, Sign=-, 2V=42°

Green. Transforms to NiSO4 *6H,0 (II) at 31.5 loses 6H,0 at 103

See ICSD 15980 (PDF 01-085-0450); See ICSD 39419 (PDF 01-077-0681).

Hanawalt, J., Rinn, H., Frevel, L., Anal. Chem., 10, 457, (1938)
Wyckoff., The Structure of Crystals, 1
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Date: 29/06/2022 Time: 14:40:12 File: 1,25 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian
Optical data: Winchell., Elements of Optical Mineralogy
Peak list
No. h k 1 d [A] 2Theta[deg] I [%]
1 1 1 0 8,50000 10,399 4,0
2 7,50000 11,790 4,0
3 0 2 0 6,00000 14,752 2,0
4 1 1 3} 5,30000 16,714 60,0
5 2 0 1 4,45000 19,936 12,0
6 2 1 1 4,20000 21,136 100,0
7 3 1 0 3,75000 23,707 16,0
8 0 3 1 3,45000 25,803 16,0
9 4 0 0 2,96000 30,168 6,0
10 2 1 2 2,85000 31,362 25,0
11 0 4 1 2,75000 32,533 6,0
12 4 1 7; 2,65000 33,797 16,0
13 4 2 1 2,49000 36,041 4,0
14 1 5 0 2,36000 38,101 4,0
15 5 0 1 2,24000 40,227 10,0
16 1 1 3 2,19000 41,187 12,0
1 1 2 3 2,09000 43,254 8,0
18 0 6 0 2,01000 45,068 2,0
19 3 1 3 1,94000 46,789 6,0
20 6 0 1 1,90000 47,835 2,0
21 5 4 0 1,86000 48,930 6,0
22 1 4 3 1,79000 50,978 2,0
23 6 3 1 1,72000 53,212 4,0
24 0 0 4 1,70000 53,888 2,0
25 3 4 3 1,65000 55,660 2,0
26 2 7 1 1,61000 57,168 4,0
Stick Pattern
Intersity [%§

100 -
[Ref Pattern Nicke! Sutste Hyda= 00-001-0203
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Date: 29/06/2022 Time: 14:40:12 File: 1,25 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian
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CaS04.2H20

Date: 29/06/2022 Time: 12:32:47 File: 1,10 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian

Name and formula

Reference code: 00-036-0432

Mineral name: Gypsum

Compound name: Calcium Sulfate Hydrate
PDF index name: Calcium Sulfate Hydrate
Empirical formula: CaH,40¢S

Chemical formula: CaS0Oy4 "2H,0

Crystal system: Monoclinic

Space group: 12/a

Space group number: 15

a(R): 5, 6800

b (A): 15,1800

c(R): 6,5200

Alpha (°): 90,0000

Beta (°): 118,3830

Gamma (°): 90,0000

Calculated density (g/cm”3): 2+31

Volume of cell (1076 pm~3): 494,59

Z 4,00

RIR: 1,70

t bfil n li

Status: Marked as deleted by ICDD

Subfiles: Inorganic
Mineral

Quality: Calculated (C)

Comments

Creation Date: 01/01/1970

Modification Date: 01/01/1970

Sample Source or Locality: Specimen from Utah, USA.

References

Primary reference: Smith, D., Schultz, K., Dept. of Geosciences, Penn State Univ., University Park, PA, USA.,
ICDD Grant-in-Aid, (1985)

Unit cell: Atoji, M., Rundle, R., J. Chem. Phys., 29, 1306, (1958)

Peak list

No. h k 1 d _[A] 2Theta[deg] I [%
1 0 2 0 7,59
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Date: 29/06/2022 Time: 12:32:47

File: 1;10 NiSO4 6H20

iTS

Institut
Teknolog|

User: Fahny Ardian

2 1 1
3 -1 2
4 0 4
5 -1 1
6 =1 4
7 1 2
8 -2 1
9 0 2
10 1 L3
11 2 0
12 =2 3
13 =2 2
14 1 4
15 =1 5
16 2 4
17 -1 2
18 1 1
19 -2
20 1
21 2
22 0
23 =1
24 =3
25 -2

n
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Stick Pattern
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4,74700
4,27900
3,79500
3,16800
3,06100
2,87500
2,78900
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2,59500
2,49900
2,47500
2,45100
2,40400
2,21500
2,08700
2,07900
2,07500
2,04500
1,98930
1,95650
1,89730
1,87810
1,86560
1,80980
1,80000
1,77780
1,66500
1,61990
1,58250
1,43960
1,43420
1,36390
1,23910
1,20200

18,677
20,742
23,422
28,145
29,150
31,082
32,066
33,369
34,536
35,907
36,267
36,635
37,377
40,701
43,320
43,495
43,583
44,256
45,563
46,371
47,907
48,428
48,774
50,381
50,674
51;:353
55,116
56,787
58,256
64,699
64,972
68,774
76,875
79,710
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Date: 29/06/2022 Time: 12:32:47 File: 1,10 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian

Intersity (%
100 -

Ref Pattern Calcym Sufae Hydrate 00-036-0432
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CaS04.2H20

Date: 29/06/2022 Time: 12:33:49 File: 1;10 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian

Name and formula

Reference code: 00-016-0304
Mineral name: Moorhouseite
Compound name: Cobalt Sulfate Hydrate
PDF index name: Cobalt Sulfate Hydrate
Empirical formula: CoH;0¢0S
Chemical formula: CoSO4 *6H,0
Crystallographic parameters

Crystal system: Monoclinic
Space group: C2/c

Space group number: 15

a(A): 10,0400

b (A): 7,2340
c(A): 24,3000
Alpha (°): 90,0000
Beta (°): 98,3400
Gamma (°): 90,0000
Calculated density (g/cm”3): 2,00
Measured density (g/cm”3): 1,97
Volume of cell (1076 pm~3): 1746,23

Z 8,00
RIR: 1,30

Subfiles and quality

Subfiles: Corrosion
Forensic
Inorganic
Mineral
Quality: Indexed (I)
Comments
Color: Pink
Creation Date: 01/01/1970
Modification Date: 01/01/1970
Sample Source or Locality: Specimen from Walton, Nova Scotia, Canada
Optical Data: A=1.470, Q=1.496, Sign=-, 2V=20(10)°
Color: Pink.
References
Primary reference: de Wolff, P., Technisch Physische Dienst, Delft, The Netherlands., ICDD Grant-in-Aid
Optical data: Jambor, Boyle., Can. Mineral., 8, 166, (1965)
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Date: 29/06/2022 Time: 12:33:49 File: 1;10 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian
Peak list
No. h k 1 d [A] 2Theta[deg] I [%]
Tl 0 0 4 6,01000 14,728 6,0
2 1 1 0 5,85000 15,133 25,0
3 1 1 1 5,57000 15,898 4,0
4 -1 1 2 5,45000 16,251 30,0
5 1 1 2 5,09000 17,409 25,0
6 2 0 0 4,97000 17,832 20,0
7 -1 al 3 4,93000 17,978 4,0
8 -2 0 2 4,85000 18,277 16,0
9 1 1 3 4,54000 19,537 6,0
10 -1 1 4 4,38000 20,258 100,0
11 =2 0 4 4,14000 21,446 18,0
12 1 1 4 4,02000 22,094 55,0
13 -1 1 5 3,88000 22,902 6,0
14 0 2 0 3,62000 24,572 14,0
15 2 0 4 3,58000 24,851 16,0
16 0 2 2 3,46000 25,127 2,0
15§ -1 1 6 3,45000 25,803 8,0
18 -2 0 6 3,37000 26,426 8,0
19 0 2 3 3,30000 26,998 2,0
20 1 1 6 3,18000 28,037 8,0
21 0 2 4 3,10000 28,776 1,0
22 -1 1 7 3,08000 28,967 4,0
23 -3 1 1 3,04000 29,356 2,0
24 -3 23 2 3,02000 29,555 8,0
25 3 1 0 3,01000 29,655 8,0
26 =3 1 3 2,95000 30,273 6,0
27 -2 2 1 2,93300 30,453 6,0
28 2 0 6 2,92000 30,591 18,0
29 =2 2 2 2,89800 30,829 18,0
30 2 2 1 2,87400 31,093 2,0
31 -3 i 4 2,84700 31,396 6,0
32 =2 2 3 2,82600 31,635 4,0
33 2 2 2 2,78800 32,078 8,0
34 -1 1 8 2,77100 32,280 1,0
35 =2 0 8 2,75400 32,485 4,0
36 =3 1 5 2,72000 32,902 4,0
37 3 1 3 2,70400 33,103 1,0
38 0 2 6 2,68500 33,344 8,0
39 2 2 3 2,67400 33,485 6,0
40 -2 2 5 2,59900 34,481 2,0
41 1 1 8 2,58500 34,674 8,0
42 3 1 4 2,56000 35,023 750
43 2 2 4 2,54600 35,222 2,0
44 =1 1 9 2,51300 35,700 6,0
45 -4 0 2 2,50600 35,803 6,0
46 0 2 7 2,48800 36,071 2,0
47 =2 2 6 2,46400 36,435 2,0
48 -4 0 4 2,42200 37,089 4,0
49 1 3 0 2,34200 38,405 1,0
50 -2 2 7 2,32600 38,680 2,0
51 0 2 8 2,31200 38,923 6,0
52 =1 1 10 2,29400 39,241 2,0
53 -3 1 8 2,28400 39,420 8,0
54 =1 3 3 2,27000 39,673 10,0
55 1 3 3 2,22900 40,435 2,0
56 -1 3 4 2,20900 40,817 6,0
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Date: 29/06/2022 Time: 12:33:49 File: 1,10 NiSO4 6H20 User: Fahny Ardian
57 -2 2 8 2,19200 41,148 4,0
58 1 3 4 2,15900 41,806 4,0
59 -3 1 9 2,14600 42,071 1,0
60 -1 3 ) 2,13600 42,2717 2,0
6l 3 1 7 2,13000 42,402 1;0
62 =1 1 11 2,10800 42,867 2,0
63 s | 3 5 2,07%900 43,495 2,0
64 -4 0 8 2,06800 43,738 2;0
65 -4 2 1 2,06100 43,894 2,0
66 4 2 0 2,04600 44,233 2,0
67 -4 2 4 2,01300 44,997 6,0
68 3 1 8 2,00000 45,306 8,0
69 1 3 6 1,99300 45,474 6,0
70 4 2 2 1,98000 45,790 1,0
71 -4 2 5 1,97000 46,035 4,0
72 =2 0 12 1,95800 46,334 2,0
73 3 3 0 1,94900 46,560 2,0
74 -5 1 2 1,93500 46,917 2,0
75 3 3 1 1,93000 47,046 4,0
76 5 1 0 1,91600 47,411 4,0
77 -5 1 4 1,90400 47,728 4,0
78 2 2 9 1,89400 47,996 1,0
79 5 1 1 1,88900 48,131 1,0
80 3 1 9 1,87900 48,404 4,0

Stick Pattern

Intersity [%

100 -

Ref Pattern Cotelt Sulfete Hyorate 00-016-030¢
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FeSO44H20

Date: 06/07/2022 Time: 14:14:16 File: 1;10 NiSO4 6H20 User. Fahny Ardian

Name and formula

Reference code:

Compound name:
PDF index name:

Empirical formula:
Chemical formula:

00-001-0201

Iron Sulfate Hydrate
Iron Sulfate Hydrate
FeHgOgS

FESO4 4H20

Crystallographic parameters

Crystal system:

RIR:

Unknown

Status, subfiles and quality

Status:
Subfiles:

Quality:
mmen

Color:

Creation Date:

Modification Date:
Deleted Or Rejected By:

References

Primary reference:

Marked as deleted by ICDD
Inorganic
Low precision (O)

Green

01/01/1970

01/01/1970

Deleted: Berry Parcel August 24, 1964. (For 16-699 and 19-632). Optical Data: A=1.533,
B=1.5358, 2V=very large. Color: Green. Unit Cell: Reference reports: Monoclinic.

Hanawalt et al., Anal. Chem., 10, 475, (1938)

Optical data: Winchell., Microscopic Character of Artificial Minerals, 2nd Ed.
Peak list
No. h k 1 d [A] 2Theta[deg] I [%]
1 6,90000 12,819 38,0
2 5,50000 16,102 100,0
3 4,49000 19,757 100,0
4 3,99000 22,263 75,0
5 3,60000 24,710 3,0
6 3,40000 26,189 50,0
7 3,24000 27,507 50,0
8 2,97000 30,064 75,0
9 2,75000 32,533 20,0
10 2,58000 34,743 38,0
13 2,43000 36,963 38,0
12 2,36000 38,101 38,0
13 2,27000 39,673 38,0
14 2,18000 41,385 3,0
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File: 1,10 NiSO4 6H20

iTS

Institut
Teknolog|

User: Fahny Ardian

15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35

2,11000 42,824
2,04000 44,370
1,97000 46,035
1,89000 48,104
1,80000 50,674
1,76000 51,911
1,72000 53,212
1,67000 54,937
1,63000 56,403
1,59000 57,955
1,57000 58,765
1,55000 59,599
1,51000 61,345
1,49000 62,260
1,45000 64,179
1,40000 66,763
1,37000 68,425
1,29000 73,330
1,23000 77,549
1,20000 79,870
1,14000 85,017
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7.  Dokumentasi Penelitian
Proses Leaching

Penyaringan Filtrat Leaching
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UCAPAN TERIMA KASIH

Dalam pengerjaan dan penyusunan Laporan Tugas Akhir “Analisis Pengaruh Variasi
Perbandingan Solid:Liquid Pencucian Terhadap Hasil Kristalisasi Dari Larutan Leaching
Ferronickel Menggunakan Aditif CaCOs Untuk Sintesis NiSO4.6H20” Menyadari bahwa
tanpa bantuan dan dukungan dari berbagai pihak, laporan ini tidak dapat terselesaikan dengan
baik. Oleh karena itu, ucapan terima kasih tak lupa penulis sampaikan kepada pihak — pihak
yang telah membantu, antara lain:
1. Tim Hidrometalurgi yang selalu membantu dan setia menemani sejak mahasiswa baru
hingga berjuang bersama-sama menyelesaikan Tugas Akhir ini.
2. Anggota Laboratorium Teknologi Pengolahan Mineral dan Material lainnya yang
senantiasa membantu terkait penelitian dan analisis dalam penyusunan Laporan
Tugas Akhir ini.
3. Teman-teman MT 20 selaku angkatan penulisan yang telah membantu dan menghiasi
masa-masa perkuliahan.
Akhir kata, Penulis mengucapkan banyak terima kasih kepada pihak — pihak yang telah
membantu dan memohon maaf apabila terdapat pihak — pihak yang belum dituliskan dalam
halaman terima kasih ini. Semoga kebaikan yang telah kalian berikan dibalas oleh Allah.
Semoga Tugas Akhir ini dapat bermanfaat untuk pengembangan penelitian lebih lanjut.
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