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ABSTRAK

Nama : Gana Damar Kusuma
Program Studi : Teknik Metalurgi dan Material
Judul

Pengaruh Reduksi Roasting Dan Konsentrasi Leaching Asam Sulfat
Terhadap Recovery Nikel Dari Bijih Limonit

Sejak lama, mayoritas logam nikel diproduksi melalui bijih sulfide. Namun,
Namun, dengan semakin menurunnya cadangan nikel sulfida dan di sisi lain
permintaan terhadap logam nikel semakin tinggi, maka pemurnian nikel dari bijih
laterit semakin menjanjikan karena berlimpahnya cadangan bijih laterit dan biaya
penambangannya relatif lebih rendah. Oleh sebab itu, bijih laterit berpotensi
menjadi sumber bahan baku utama untuk memperoleh logam nikel di masa yang
akan mendatang.

Penelitian ini menggunakan bijih laterite kadar rendah atau limonite, dengan
tujuan untuk mengetahui fasa yang terdapat pada bijih pada keadaan awal dan
pada keadaan setelah proses reduksi roasting dengan sdBudé®Okomposisi
serbuk batu bara 20% wt selama 30 menit dengan menggunakan XRD. Selain itu,
pengaruh reduksi roasting terhadap prasesvery logam nikel juga dilakukan
dengan melakukaleaching menggunakan pelarut asam sulfat§8,) selama 60

menit dan suhu kamar (25) dengan konsentrasi bervariasi dari 0.1 sampai 0.4
M.

Hasil penelitian ini menunjukkan bahwa proses redudasting dan peningkatan
konsentrasi bBO, pada leaching mempunyai pengaruh positif terhadap %
recovery nikel Pada bijih limonit yang tidak direduksi, leaching dengan
konsentrasi 0.4 M mempunyé&brecovery 10.13%. Sedangkan pada bijih yang
tereduksi,leaching dengan konsentrasi 0.4 M menghasillarecovery sebesar
12.71%.

Kata Kunci: Limonit Reduksi Roasting, Leaching, Recovery
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ABSTRACT

Name : Gana Damar Kusuma
Program : Metallurgy and Material Engineering
Judul

Recovery of Nickel Using Limonite Ore: The Effect of Reduction Roasting
And Sulphuric Acid At Various Concentration

The majority of nickel metals are produced througlfide ore. However, with the
decreasing of nickel sulfide ore deposite and on the other hand, the demand of
nickel metal is getting higher, then the extraction process using laterite ore is more
promising since the abundance of the ore and the low cost of its mining process.
Hence, laterite ore will potentially be the main source to obtain nickel in the near
future.

This experiment is using low grade laterite ore, namely limonite, in purpose to
recognize the phases which are exist in the raw ore and in the roasted ore at
temperature 60C and pulverized coal composition 20%wt in 30 minutes using
XRD. Moreover, the effect of reduction roasting on recovery of nickel is done
with sulphuric acid (HSQj) leaching in 60 minutes and room temperature {€25

with various concentration from 0.1 to 0.4 M.

The result shows that the reduction roasting and the increasing of the
concentration of K5Oy, in leaching have the positive impact on %recovery nickel.
In unreduced limonite ore, leaching using 0.4 M concentration has 10.13% of
%recovery, whereas in reduced ore, leaching using 0.4 M concentration has
12.71% of %recovery.

Key Words: Limonite, Reduction Roasting, Leaching, Recovery.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Nikel merupakan logam yang memiliki kekuatan impak dan keuletan
yang tinggi dan banyak digunakan pada industri pembusidamess steel dan
paduan nonferrous. Karenanya, kegiatan penambangan mineral untuk
memperoleh nikel semakin meningkat

Sejak lama, mayoritas logam nikel diproduksi melalui tsjitfide.
Namun, produksi nikel dari bijih laterdiprediksi akan naik sampai mencapai
lebih dari 50% pada tahun 2042

Cadangan Nikel Dunia

M Laterite

W Sulfide

Gambar 1. 1 Cadangan bijih nikel antara bijih nikallfide dan laterit’.

Hal ini disebabkan oleh ketersediaam loigh laterit yang mencapai lebih
dari 70% dari sumber daya nikel dunia seperti pada Gambar 1.1, dan
meningkatnya penggunaan ddrydrometallurgy untuk proses ekstraksi dan
recovery dari logam. Sedangkan dalam proses produksi logam nikel, mineral nikel
sulfide masih mendominasi produksi nikel dunia, seperti yang diperlihatkan pada
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Gambar 1.2. Namun, dengan semakin menurunnya cadangan nikel sulfida dan di
sisi lain permintaan terhadap logam nikel semakin tinggi, maka pemurnian nikel
dari bijih laterit semakin menjanjikan karena berlimpahnya cadangan bijih laterit
dan biaya penambangannya relatif lebih rendah. Oleh sebab itu, bijih laterit,
khususnya bijih limonitberpotensi menjadi sumber bahan baku utama untuk

memperoleh logam nikel di masa yang akan mendatang.

Produksi Nikel Dunia

M Laterite

M Sulfide

Gambar 1. 2 Produksi nikel dunia antara bijih nikel sulfide dan laterit(2.

Deposit laterit dapat ditemukan pada daerah beriklim tropis, contohnya
adalah Indonesia. Besarnya cadangan nikel dalam bijih laterit di Indonesia diduga
mencapai 15 % dari cadangan dunia. Meskipun cadangan nikel Indonesia
bukanlah yang terbesar di dunia, namun Indonesia merupakan salah satu produsen
pertambangan nikel terbesar di dunia. Terdapat dua perusahaan yang menjadikan
nikel sebagai fokus, yaitu Antam dan INCO. Antam menghasilkan nikel dalam
bentuk bijih nikel Qickel ore) danferro nickel. Sementara INCO memproduksi
nikel dalam bentuk nickel in matte
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Gambar 1. 3. Peta penambangan nikel oleh PT Antari Thk

Gambar 1.3 menunjukkan bahwa PT Antam Tbk melakukan ekspolarsi
nikel di beberapa daerah di Indonesia, antara lain di Pulau Sulawesi seperti di
Lasolo, Lalindu, Mandiodo, dan Tapunopaka. Selain itu, penambangan nikel juga
terdapat di Irian Jaya, yaitu pada daerah Buli dan Pulaif.Gagla umumnya,
laterit digunakan sebagai sumber mineral untuk mendapatkan logam nikel. Bijih
laterit merupakan salah satu mineral yang mengandung berbagai macam jenis

logam, antara lain besi, nikel, aluminium, kromium, dan kéhalt

Prosespyrometallurgy dan hydrometallurgy dapat diaplikasikan secara
komersial untuk prosesecovery nikel dan kobalt dari bijih laterit. Untuk bijih
limonit, prosesydrometallurgy lebih cocok untuk digunakan. Meskipsaprolite
mengandung lebih banyak nikel 8% wt) daripada limonif0,8-1,5% wt), tetapi
tingginya kandungan magnesium pasdgprolite membuat konsumsi pemakaian
larutan asam lebih banyak Jenis prosebydrometallurgy yang diterapkan pada
industri antara laif:

* Proses Caron. Metode ini diterapkan pertama kali di Kuba pada tahun
1950-an. Pada proses ini, bijih terlebih dahulu direduksi sebelum
dilakukan proseteaching dengan menggunakan amonium karbonat dalam
tekanan atmosferik. Kemudianecovery nikel dari larutanleaching

(pregnant leach solution) diperoleh dengan cara menguapkan larutan
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tersebut sehingga terbentuk endapan nikel karbonat. Hasil akhirnya adalah
recovery nikel sebesar 77-90%.

* High Pressure Acid Leaching (HPAL). Teknologi ini telah menjadi
metode utama dalam prosegrometallurgy sejak 15 tahun yang lalu di
Kuba dan bagian barat Australia.

* Atmospheric-pressure acid leaching (AL). Metode ini tidak memerlukan
suhu setinggi HPAL dan biaya yang diperlukan juga lebih rendah.
Penelitian ini membahas tentang pengaruh redwesting terhadap

recovery nikel, dan membahas pengaruh konsentrasi larutan leaching asam sulfat

terhadap recovery nikel.

1.2 Tujuan Pen€litian
Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mengetahui transformasi fasa yang terjadi pada bijih limonit awal dan setelah
proses reduksi roasting.

2. Mengetahui pengaruh dari penggunaan asam sulfat sebagai pelarut dalam
proses leaching bijih limoniterhadap recovery nikel.

3. Mengetahui pengaruh redukspasting bijih terhadaprecovery nikel oleh
leaching asam sulfat.

4. Mengetahui pengaruh konsentrasi larut@aching asam sulfat terhadap

recovery nikel.

1.3 Ruang Lingkup Penelitian
Penelitian ini memiliki beberapa ruang lingkup, antara lain sampel
penelitian, proses pengujian sampel, dan lokasi yang digunakan untuk melakukan

penelitian.

1.3.1 Sampel Penelitian
Penelitian ini menggunakan bijih nikel oksida latgrade rendah, yaitu

limonit.
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1.3.2 Pengujian Sampel

1.

Preparasi sampel bijih limoniyang mencakupcrushing, screening,

pengeringan, dan penimbangan sampel.

2. Karakterisasi bijih limonimenggunakan XRD, EDX, dan AAS.

3. Reduksiroasting bijih limonit dengan menggunakan reduktor serbuk batu

bara.

Prosesleaching sampel baik yang sudahrdasting dan yang belum
diroasting dengan menggunakan larutan asam sulfat dengan beberapa
variasi konsentrasi.

Analisis pregnant leach solution menggunakan AAS.

1.3.3 Lokasi Penelitian

Prosedeaching dan reduksiroasting dilaksanakan di laboraturium korosi

dan metalografi dan HST departemen metalurgi dan material Universitas
Indonesia, Depok. Proses pengujian EDX dilakukan di CMPFA DMM FT UI.
Pengujian XRD dan AAS dilakukan di Universitas Islam Negri Syarif
Hidayatullah (UIN).

1.4 Batasan M asalah

1.

Analisis hanya dilakukan kepada logam nikel. Keberadaan unsur lain
seperti kobalt ataupun kromium tidak diperhitungkan atau diabaikan.
Komposisi serbuk batu bara pada proses reduesting adalah sebesar
20% wt.

3. Suhu yang digunakan pada reduksi roasting adalah 30 menit.

4. Massa feedyang dipakai pada saat proses leaching adalah 4 gram/liter.

5. Waktu leaching adalah 60 menit untuk masing-masing sampel dan

dilakukan pada suhu kamar (££5.

1.5 Parameter

1.

Sampel yang digunakan adalah bijih limamdkalah sampel yang direduksi
roasting dan sampel nonreduksi.
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2. Leaching dilakukan dengan konsentrasi pelarut asam sulfat yang
bervariasi, yaitu 0.1 M, 0.2 M, 0.3 M, dan 0.4 M.

1.6 Sistematika Penulisan
Penulisan skripsi ini dibagi menjadi 5 bab, yaitu:

1. Bab 1 merupakan pendahuluan, berisi tentang latar belakang, perumusan
masalah, tujuan penelitian, ruang lingkup penelitian dan sistematika
penulisan.

2. Bab 2 menjelaskan dasar teori sebagai acuan pengerjaan penelitian.

3. Bab 3 memuat metode yang digunakan pada penelitian, berisi langkah
kerja yang dilakukan, mencakup preparasi sampel, karakterisasi dengan
XRD, AAS, dan EDX, reduksi roasting, hingga leaching.

4. Bab 4 adalah hasil dan pembahasan yang berisi tentang pemaparan data
hasil penelitian dan analisisnya.

5. Bab 5 berisi kesimpulan dari penelitian.
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BAB |1
LANDASAN TEORI

2.1 Mineral

Bentuk logam yang ditemukan di kerak bumi atau mengendap di dasar laut
bergantung pada reaktivitas logam-logam tersebut terhadap lingkungannya,
khususnya dengan oksigen, sulfur, dan karbon dioksida. Sebagai contoh, emas
ditemukan dalam keadaamative atau bentuk logamnya. Logam lain yang lebih
reaktif selalu berada dalam bentuk senyawa, seperti oksida dan'8ulfida

Dari definisi harfiahnya, mineral adalah zat inorganik alami yang memiliki
komposisi kimia dan struktur atom tertentu. Namun, kini definisi mineral meluas
dan mencakup barang apa saja yang berharga yang didapat dari kerak bumi. Oleh
karenanya, batu bara, kapur, dan granit yang tadinya tidak termasuk ke dalam

golongan mineral, oleh banyak orang dikategorikan sebagai nftheral

2.2 Bijih Limonit

Nikel adalah logam silver keputihan yang memiliki nomor atom 28 dan
merupakan peringkat ke 24 di dalam kelimpahan logam pada kulit bumi. Terdapat
5 jenis isotop yang stabil pada nikel, yaitu dengan nomor massa 58 (67,84%), 60
(26,23%), 61 (1,19%) 62 (3,66%), dan 64 (1,08%Nikel banyak digunakan
untuk berbagai macam aplikasi, termasuk bidang industri, militer, transportasi,
aerospace, danmarine karena sifatnya yang tahan terhadap serangan korosi dan
oksidasi, mempunyai kekuatan dan ketangguhan yang baik pada temperatur
tinggi, dan mempunyai konduktivitas panas dan listrik yang relarif réhdah
Nikel, yang memiliki massa jenis 8.90 grindan titik lebur 145%C, secara
spesifik digunakan untuk manufaktstainless steel dan paduan non-ferrous,

termasuk superalloys!”’
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Gambar 2. 1. Bijih nikel limonit

Bijih nikel mempunyai 2 jenis bijih yang ekonomis, yaitu dalam bentuk
sulfida dan oksida (laterit). Meskipun jumlah total cadangan nikel dunia dari bijih
laterit jauh lebih berlimpah dibandingkan dari bijih nikel sulfida, yaitu secara
berurutan 72% berbanding 28%, namun sampai saat ini bijih nikel tipe sulfida
masih menjadi sumber nikel yang paling banyak diekstraksi, dilihat dari
perbandingan jumlah produksi nikel dunia yang mencapal’®68%eiring dengan
waktu, jumlah total cadangan nikel dunia dari bijih sulfida akan semakin
berkurang akibat eksplorasi yang dilakukan terus-menerus. Oleh sebab itu, bijih
nikel tipe laterit akan berperan sangat penting dalam proses produksi nikel dunia
di masa yang akan mendatang. Ada beberapa faktor yang mempengaruhi
pembentukan bijih nikel laterit, antara 1&in

1. Batuan asal.
Keberadaan batuan asal adalah syarat utama dalam pembentukan endapan
nikel laterit.

2. Iklim.

Pengaruh perubahan ketinggian permukaan air tanah dapat menyebabkan

terjadinya proses separasi unsur-unsur. Perubhan ketinggian permukaan air

tanah tersebut disebabkan oleh perubahan iklim, seperti pergantian musim.

Temperatur yang berubah-ubah akan membantu pelapukan mekanis yang

kemudian mendorong proses kimia pada batuan.

3. Unsur dan senyawa kimia.
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Unsur dan senyawa kimia dapat mempercepat proses pelapukan. Air tanah
yang mengandung GOmempunyai peran yang krusial dalam proses
pelapukan kimiawi.

4. Topografi.
Kondisi topografi dapat mempengaruhi sirkulasi air dan reagen lainnya.
Contohnya adalah bila daerah landai, maka air akan mengalir secara
perlahan sehingga memiliki kesempatan untuk melakukan penetrasi yang

lebih dalam melalui retakan atau pori-pori bebatuan.

Bijih nikel lateritdibagi menjadi 2 jenis, yaitu limondan saprolite. Bijih
limonit merupakan bijih nikel kadar rendah, dengan kandungan nikelnya berkisar
antara 0,8 sampai 1,5 %. Sedangkan bijih neagrolite adalah bijih nikel
berkadar lebih tinggi, yaitu mencapai 2 sampai 3 % kadar$ikel

SCHEMATIC LATERITE APPROXIMATE ANALYSIS
PROFILE COMMON (%) EXTRACTION

NAME PROCESS

Ni Co | Fe |[MgO

unenre |<08 <01 | 550 <05

~ LEA 1

YELLOW .
LIMONITE | lo [ to | to | to CARON
3 AW §PrOCESS

15 25 5 %
TRANSITION | to to | to SMELTING
2 0 | 15
0.02 il e i
| to
SAPROLITE/ | 18 | g1 | 10 | 15
GARNIERITE/ | to to | to
SERPENTINE | 3 25 | 35
35
FRESH
ROCK 03 |001 | 5 :%

Gambar 2. 2 Profil laterit nikel pada daerah tropis (Mick Elias, CSA Australia, 3001)
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Menurut Mick Elias dari CSA Australia Pty. [t mineral laterit sendiri
jika dilihat dari profilnya pada Gambar 2.2, memiliki kandungan logam yang
berbeda. Mineral Laterit terdiri daiRed Limonit, Yellow Limonit, Saprolit,
Garnelit dan Serpentin. Bijih saprolit / garnierit / serpentin yang terdapat pada
Gambar 2.2, kandungan nikel terbesar mencapai 3 % sedangkan kandungan Fe
bisa mencapai lebih dari 50% pada bijih lim&hit

Secara kimiawi zona limonit umumnya ditentukan atas unsur-unsur yang
tidak mudah larut (residual) seperti Fe, Al, Cr, Ti, Mn darf®’Caékan tetapi
dalam hal ini unsur yang paling sering dipakai adalah Fe karena biasanya
berasosiasi dengan mineral utama yang dijumpai pada zona limonit. Pada zona
limonit unsur Mg dijumpai dalam jumlah kecil karena Mg biasanya berasosiasi
dengan mineral olivine, piroksen dan serpentin yang tidak dijumpai di zona ini.
Sedangkan unsur Ni biasanya dijumpai dalam jumlah yang tidak terlalUinggi

Bijih nikel berkadar besi tinggi dan nikel rendah, seperti limonit lebih

cocok diproses menggunakan prosesirometallurgy. Sedangkan bijih nikel
berkadar besi lehbih rendah dan nikel yang lebih tinggi lebih cocok menggunakan
proses pyrometallurgy’.

Dryer Climate Humid Climate
- vestern Ausiralia ong -

WA
Latente
Profile
[] Ferricrete
L] Limonite
] Nontronite
= Saprolite
Altered Peridotite

] %Ni %Co %Mg %Fe %Ni %Co %Mg
Femicrete | 2-5 02 . B+ 2.5 02 6 3%+ 2.5 @0 6 35+

Limonite 614 1-2 12 45 1217 1-2 12 & 12497 1-2 14 &
Nontronite | 12 08 35 18
Saprolite 4 02 120 9 153 051 10-2010-25 153 051 10-30 10-20

Gambar 2. 3 Profil bijih laterit (Dalvi et al. 2004)
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Gambar 2.3 menunjukkan bahwa di Indonesia, mayoritas bijih laterit yang
tersedia adalah bijih limonitlan saprolite. Oleh karena itu, pengolahan bijih
laterit di Indonesia sangat penting untuk dapat menghasilkan logam nikel karena

kelimpahannya di Indonesia.

2.3 Perlakuan Awal

Bijih limonithasil tambang tidak selalu berada dalam kondisi yang ideal
baik secara kimiawi maupu secara fisik untuk dikonversi menjadi logam nikel.
Oleh sebab itu, diperlukan proses perlakuan awal agar bijih menjadi optimal
dalam proses selanjutnya. Proses-prosesnya antara lain aulaéedl dressing,

dan pengeringaruying)*®.

2.3.1 Mineral dressing

Prosemineral dressing atau pengayaan mineral biasanya dilakukan pada
mineral yang baru ditambang. Tujuannya adalah untuk memisahkan logam yang
diinginkan dengan pengotornyaga(gnge material) sehingga akan didapat
konsentrat dengan kadar mineral yang diinginkan lebih tinggi. Pengayaan material

ini ada beberapa tahap, yaitu

*  Kominusi

Kominusi merupakan serangkaian dari teknik pemrosesan mineral yang
digunakan dalam metalurgi eksraksi untuk mereduksi ukuran dari bijih dan
bebatuan. Kominusi adalah salah satu tahapan dari pré%arb(siminusi
dikaitkan dengan pembebasan ikatan mekanis antara mineral berharga dari
pengotor, dimana ukuran partikel dari bijih diperhalus secara progresif sehingga
partikel dari mineral limonitdapat dipisahkan oleh metode yang tersedia. Tahap
pertama yang dilakukan pada kominusi adalah dengan melakukan proses
peledakan. Hal ini dilakukan agar mineral-mineral hasil galian tambang itu
memiliki ukuran yang mudah dalam penanganannya, baik dari segi transportasi
nya dari lokasi galian menuju tempat pengolahan dan juga untuk mendapatkan
mineral dengan ukuran yang terkontrol. Kominusi dilakukan dengan 2 tahapan,
yaitu®:
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e Crushing

Crushing (penghancuran)dalah tahap mekanik pertama pada proses
kominusi dan termasuk ke dalamry process. Tujuannya adalah untuk
membebaskan mineral yang diinginkan agar terpisah dari pengdtbrBgam
crushing, alat yang digunakan adalaimusher, yang merupakan mesin yang
dirancang untuk mengurangi ukuran batu besar menjadi lebih kecil. Ada beberapa
klasifikasi crusher,yaitu';
1. Primary Crusher.
Pada tahap ini, ukuruna umpan masih cukup besar, yaitu sekitar 1,5 meter dan
setelah proses ini akan didapatkan mineral yang lebih kecil, yaitu berukuran 10
sampai 20 cm. Terdapat 2 tipe utama gaimnary crusher, yaitujaw crusher dan
Gyratory crusher. Ciri khas Jawcrusher adalah adanya 2 plat yang dapat
membuka dan menutup seperti rahang binatang. Jaw Crushediri dibedakan
lagi berdasarkan dari metode perputaran dari ayunan rahangnya,blakiu
crusher, Dodge crusher, dan Universalcrusher. Padablake crusher, jaw atau
rahang berputar pada bagian atas sehingga mempunyai bagian penerima yang
tetap. Padadodge crusher, rahang berputar pada bagian bawah sehingga
mempunyai bagian umpan yang bervariasi dengan area penerimaan yang tetap.
Sedangkan pada universablsher, rahang berputar pada bagian tengah sehingga
mempunyai daerah penerimaan dan pengumpanan yang bervariagrifrige/
crusher yang kedua adalah Gyratorgrusher, yang terdiri dari penumbuk
berbentuk kerucut yang bergetar di dalam mangkuk kerucut yang lebih besar.
Crusher tipe ini mempunyai kapasitas yang lebih besar dibandingkan deagan
crusher.
2. Secondary Crusher
Crusher jenis ini pada umumnya terdapat pada bagian pemrosesan mineral.
Umpang yang sudah berukuran 10 sampai 20 cm akan diproses lagi sehingga

berukuran 0,5 sampai 2 cm.

Universitas Indonesia

Pengaruh reduksi..., Gana Damar Kusuma, FT Ul, 2012



13

2.3.1.1.2 Grinding

Setelah melewati tahapushing, tahapan selanjutnya adalghinding,
yang merupakan langkah terakhir dalam kominusi. Pada tahap ini partikel mineral
akan direduksi ukurannya dengan kombinasi kekuatan impak dan abrasi. Proses
ini sangat penting di dalam tahapan dimana tahapan selanjutnya adalah proses
hydrometallurgy. Prosedeaching akan menjadi jauh lebih efisien pada partikel
yang mempunyai area permukaan yang lud®eduksi ukuran dengan proses
crushing mempunyai keterbatasan dalam hal ukuran akhir partikeuk reduksi
ukuran lebih lanjut, katakan dibawah 5 — 20 mm, harus dilakukan proses grinding.
Grinding merupakan prosgmowdering atau pulverizing dengan menggunakan
gaya mekanika batuan seperti impak, kompresi, penggesekan, dan penggerusan.
Dua tujuan utama dari proses grinding adalah:
Untuk membebaskan mineral — mineral yang terperangkap dalam kristal batuan
(bijih), sehingga kandungan mineral tersebut semakin tinggi akibat terpisah
dengan kandungan lain.
Menghasilkan partikel halus dari fraksi — fraksi mineral dengan memperbanyak

permukaan spesifik.

2.2.1.2 Screening
Prosescreening atau pengayakan bertujuan memisahkan ukuran partikel
mineral berdasarkan ukurannya. Selain itu pengayakan berfungsi untuk membuat

partikel mineral dengan range ukuran yang diinginkan.

Gambar 2. 4 Alafcreening
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2.3.2 Dewatering

Sebagian besar proses pemisahan mineral melibatkan penggunaan sejumlah
besar air dan konsentrasi akhir yang harus dipisahkan dari pulp (semacam bubur)
di mana rasio air-padat mungkin masih tinggi. Ada beberapa metode dewatering,
yaitu®!:

1. Sedimentasi

Metode ini adalah yang paling efisien dimana terdapat perbedaan massa
jenis yang besar antara cairan dan padatan. Sedimentasi tidak selalu dapat
digunakan pada proségdrometallurgy. Pengendapan partikel padat secara cepat
dalam suatu cairan menghasilkan cairan yang jernih yang dapat dituang,
meninggalkan bubur kental, yang mungkin memerlukan proses dewatering lebih
lanjut melalui filtrasi.

2. Filtrasi

Filtrasi merupakan proses pemisahan padatan dari larutan. Ada banyak fator
yang mempengaruhi laju filtrasi, antara lain adalah penurunan tekanan, luas
permukaan filtrasi, dan viskositas dari filtrat.

3. Pengeringaruying)

Tujuan dari proses ini adalah untuk menghilangkan uap air yang terdapat
pada bijih karena tidak semua unsur yang tersedia di alam berbentuk oksida atau
senyawa murni, ada yang membentuk dengan air kristal. Hal seperti ini tidak
diinginkan di dalam industri karena apabila terdapat kandungan air pada bijih
akan memerlukan energi dan biaya yang lebih besar lagi. Selain itu, proses
pengeringan juga berfungsi untuk meminimalisasikan kecenderungan bijih untuk
terjadi letupan air dan mendidih pada saat proses roasting. Pengeringan dapat
dilakukan pada tekanan atmosfer dengan temperatur di atas titik penguapan air
(>100°C) dengan oven.

Tujuan dari ketiga jenis prosdewatering di atas adalah untuk mencegah
terjadinya letupan akibat tingginya kadar air pada mineral pada saat proses reduksi
roasting. Selain itu, mineral menjadi lebih reaktif dengan sedikitnya kadar air

sehingga dapat mengoptimalkan proses selanjutogating dan leaching)*”.
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2.3 Reduksi Roasting

Reduksrioasting atau dapat disebut juga dengan reduksi selektif merupakan
reduksi logam oksida menjadi logam dengan menggunakan reduktor tertentu.
Reduksi selektif juga berarti mereduksi logam oksida saja dan mencegah reduksi
senyawa oksida lain yang terdapat pada bijih. Adapun tujuan dari proses ini
adalah untuk mengubah senyawa bijih agar mudah larut dalam proses selanjutnya.
De Graaf menambahkan bahwa untuk bijih limonit, yang mempunyai kandungan
Fe tinggi, fasa yang diharapkan terjadi saat proses reduksi adalah fasa magnetit.
Hal ini bertujuan untuk mendapatkan nitacovery nikel yang tinggi. Penelitian
lain” juga menyimpulkan bahwa reduksi dari nikel akan lebih tinggi untuk
sampel dengan kandungan besi tinggi dan kandungan silika rendah. Pada bijih
laterit low grade, nikel berasosiasi dengaoethite yang kemudian dalam proses
pemanasan akan mengalami perubahan fasa menjadi hematit. Pada proses
tersebut, nikel akan terbebas dan akan dapat tereduksi. Semakin tinggi temperatur
reduksi, semakin banyak nikel dan besi akan akan berikatan dan menjadi sulit
untuk direduksi. Valix and Cheully menunjukkan bahwa temperatur reduksi
hingga 600°C adalah kondisi optimum untuk recovery limonite, sedangkan
saprolite diuntungkan pada 800°C.

150+ .
<4 p© A
— =250 i ZGD/
== 1 - - L
2 3004 _c\,.o.,.’l____
© 400- \\4*0
450 // "-.’L'(J
=500 ) "“M._
1 ~.
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T(0)

Gambar2. 5 Standar Energi Bebas dari Nikel OKSlda

Pada Gambar 2.5, temperatur terendah pada tekanan atmosfer agar reduksi
NiO oleh reduktor karbon menjadi Ni akan terjadi adalah 440 °C. F. O’'Connor et

Universitas Indonesia

Pengaruh reduksi..., Gana Damar Kusuma, FT Ul, 2012



16

al*®! dalam penelitannya menyatakan bahgethite terhidroksilasi menjadi
hematitpada suhu 30C. Dehydroxylation adalah transformasi struktural yang
mengarah kepada penghancuran struktural kelompok OH-. Fenomena yang terjadi
saat reduksi ini terjadi adalah akibat dari pemanasan. Schawertmann et al
menyimpulkan bahwa dekomposigethite terjadi pada suhu 385. Sedangkan
menurut Swamy et al, perubahan fgsathite menjadi hematit terjadi pada suhu
337°C. Dehidroksilasi dapat menyebabkan peningkatan luas permukaan spesifik
karena pemutusan air yang terikat secara kimia yang mengakibatkan terbukanya
struktur mineral goethite structure sehingga nikel dapat terbebas. Lebih jauh lagi,
F.O’Connor menyebutkan bahwa goethite tereduksi menjadi magnetit@,\Fe
pada 500°C.

Pada umumnya, reduktor yang digunakan adalah karbon (C), gas karbon
monoksida (CO), dan gas;Hlan dapat ditemukan pada kokasoking coal),
briket arang ¢harcoal briquette), dan serbuk batu barpu{verized coal). Karbon
merupakan reduktor yang paling banyak digunakan karena selain harganya yang
relatif murah, tingkat efektivitasnya juga tinggi. Ditambah lagi, karbon juga
membentuk 2 macam gas, yaitu gas karbon monoksida (CO) dan karbon dioksida
(COy) yang memiliki sifat termodinamika yang stabil.

Studi tentang pengaruh kadar reduktor salah satunya dilakukan oleh Chang

et al*¥

yang menemukan bahwa derajat transformasi fasa yang dialami oleh Fe
selama proses reduksi berbeda-beda untuk tiap rentang kadar karbon tertentu dan
perbedaan ini berdampak terhadap besarnya persentase nikel yang tereduksi
setelah proses leaching. Chang juga menambahkan baéswsery nikel
meningkat seiring dengan kenaikan kadar reduktor. Tetapi dalam penelitiannya,
tidak disebutkan berapa kadar karbon optimum yang digunakan untuk
menghasilkarrecovery nikel yang maksimal. Reaksi pembentukan gas CO dan

CO, adalah sebagai berikut:

C+o = CQ (1)
Co,+C = 2CO (2)
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Secara keseluruhan, reaksi logam oksidan dengan karbon ditulis dalam Persamaan

(5) dalam reaksi berikut:

MO +CO =M+ CQ (3)
CO,+C=2CO (4)
MO +C=M+CO (5)

Bijih laterit, yang termasuk ke dalam bijih kompleks, mengandung NiO, hematit
dan magnetit’. Adapun reaksi yang terjadi adalah:

3NiO.FeO; + CO = 3NIO + 2FgD, + CO, (6)
NiO + 2Fg0, + CO = Ni + 2Fg0, + CO, (7)

Dari Persamaan (6), NiO yang tergabung dalam hematit terpisah dari oksida
besinya. Sedangkan hematikan berubah sebagian menjadi magnetit. Pada
Persamaan (7), NiO akan mulai tereduksi menjadi Ni pada suhfC.440
Sedangkan magnetit akan semakin banyak terbentuk mulai dari sifidi Pada

suhu tersebut juga akan terbentuk sedikit paduan FeNi. Paduan tersebut tidak
diinginkan pada prosdsaching karena Ni akan semakin banyak yang tergabung

ke dalam Fe dan menyebabkan semakin rendahnya nilai reauier}’.

2.4 Diagram Bauer Glassner Boudouard

Proses reduksi langsung menggunakan kesetimbangan antara besi, hematit,
magnetit, wustite, karbonmonoksida, karbondioksida, serta karbon padat
pada tekanan 1 atm. Kesetimbangan tersebut merupakan dasar dilakukannya
proses reduksi langsung dengan menggunakan karbon padat dan ditunjukkan
seperti dalam Diagram Bauer Glassner dan Boudouard pada Gambar 2.9. Dari
diagram tersebut, dapat dilihat terdapat reaksi kesetimbangan besi oksida dengan
campuran gas CO/CO2, yditu
1 Garis Kesetimbangan Boudouard : GBQaC =2CO
2 Garis kesetimbangan : 368 + CO =2Fg0, + CO,
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3 Garis kesetimbangan : Jr + CO =3FeO + C®
4 Garis Kesetimbangan : FeO + CO =Fe 3 CO

100

80

60)

p(COYV[p(CO)+p(COH) /%
b
=

bJ
=

07250 500 750 1000 1250 1500
Temperature/ C

Gambar 2. 6 Diagram Bauer Glassner Bouddtfard

Pada percobaan ini digunakan COAC@30/70%) dengan temperatur sekitar
600°C. Pada keadaan tersebut, serbuk batu bara sudah menjadi karbon monoksida
yang berfungsi sebagai pereduktor. Selain itu, fasa magnetit yang penting untuk
proses leaching sudah terbentuk pada kondisi tersebut.

2.5 Leaching

Leaching adalah proses pemurnian suatu bahan yang dapat larut dari suatu
padatan dengan menggunakan pelarut. Dalam metalurgi ekdltea&tsing adalah
proses melarutkan satu atau lebih mineral tertentu dari suatu bijih, konsentrat atau
produk metalurgi lainnya. Pada penelitian ini, digunakan asam sulfat sebagai zat
leaching.
Banyak faktor yang mempengaruhi laju proses ini, antarg’ain

Universitas Indonesia

Pengaruh reduksi..., Gana Damar Kusuma, FT Ul, 2012



19

1. Laju leaching akan meningkat dengan berkurangnya ukuran dari bijih,
karena semakin kecil partikel maka luas permukaan per unit berat semakin
besar.

2. Laju leaching meningkat dengan meningkatnya temperatur.

3. Laju leaching meningkat dengan meningkatnya konsentrasi dari zat
leaching.

4. Laju leaching meningkat dengan berkurangnya massa jepusp
(campuran bijih dengan air).

5. Jika terbentuk suatu produk yang tidak dapat larut selemching, maka
lajunya akan dipengaruhi oleh sifat dari produk itu sendiri. Jika terbentuk
lapisan yang nonporous maka lagaching akan menurun drastis. Tetapi
jika produk padatan yang terbentuk adalah porous maka produk tersebut

tidak mempengaruhi laju leaching.

Kemampuan menyeleksi dari Zaaching terhadap suatu mineral tertentu yang
ada didalam bijih dipengaruhi oféH:

1. Konsentrasi dari zat leaching.

Semakin meningkatnya konsentrasi zat leaching maka jumlah dari mineral
berharga yang larut akan semakin bertambabh.

2. Temperatur.

Kadang-kadang peningkatan temperatur memberikan sedikit pengaruh terhadap
efisiensi leaching mineral berharga, tetapi berpengaruh terhadap peningkatan level
pengotor dalam larutan.

3. Waktu kontak.

Waktu kontak yang berlebihan antara pelarut dengan bijih dapat menyebabkan

peningkatan persentase pengotor yang ada dalam larutan

2.6. Karakterisasi Sampel
2.6.1 Pengujian XRD

XRD merupakan alat difraktometer yang menggunakan prinsip difbaksi.
Ray diffractometer merupakan suatu alat yang digunakan untuk mendeteksi unsur

atau senyawa yang terkandung dalam suatu padatan. Alat ini bekerja berdasarkan

Universitas Indonesia

Pengaruh reduksi..., Gana Damar Kusuma, FT Ul, 2012



20

difraksi sinar X oleh unsur atau senyawa dalam suatu padatan. Setiap unsur
mempunyai intensitas pemantulan sinar X yang berbeda jika disinari pada sudut
tertent®. XRD juga merupakan suatu metode analisa nondestruktif yang

didasarkan pada pengukuran radiasi sinar-X yang terdifraksi oleh bidang kristal
ketika terjadi interaksi antara suatu materi dengan radiasi elektromagnetik sinar X.
Suatu kristal memiliki kisi kristal tertentu dengan jarak antar bidang kristal (d)

spesifik juga sehingga bidang kristal tersebut akan memantulkan radiasi sinar X

dengan sudut-sudut tertentu.

Gambar 2. 7 Alat XRD

Alat ini digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam material
dengan cara menentukan parameter struktur Kisi serta untuk mendapatkan ukuran
partikel.

Dengan alat ini kita melihat senyawa yang terbentuk. Dengan kata lain, kita dapat
melihat transformasi fasa yang terjadi pada suatu sampel akibat suatu proses atau
treatment yang dilakukan. Namun, XRD tidak bisa mendapatkan kadar atau
persentase dari unsur yang terdapat pada sampel Mifhet@hra Kerja XRD

adalah sebagai beriktf:

1. Sampel padat diletakkan pada suatu preparat kaca.

2. Sumber sinar bergerak mengelilingi sampel sambil menyinari sampel.

3. Detector menangkap pantulan sinar dari sampel.

4. Alat perekam merekam intensitas pantulan sinar untuk tiap sudut

tertentu.
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5. Hasil analitis dalam bentuk grafik sudut penyinaran vs intensitas
pantulan.
XRD juga memiliki beberapa kelebihan dan keterbatasan, antadf&ain
* Kelebihan: Dapat digunakan untuk mendeteksi berbagai unsur dan sampel
yang digunakan tidak harus murni.

e Kekurangan: Tidak dapat digunakan langsung pada sampel cair atau gas.

2.6.2 Pengujian EDX

Energy-Dispersive X-Ray Spectroscopyatau EDX adalah suatu teknik yang
digunakan untuk menganalisis elemen atau karakterisasi kimia dari suatu sampel.
Prinsip kerja dari alat ini adalah dengan metode spektroskopi, dimana elektron
ditembakkan pada permukaan sampel, yang kemudian akan memantatdan
Energi tiap-tiap photorX-Ray menunjukkan karakteristik masing-masing unsur
yang akan ditangkap oleh detektor EDX, kemudian secara otomatis akan
menunjukkan puncak-puncak dalam distribusi energi sesuai dengan unsur yang
terdeteksi. Hasil yang kita dapatkan dari pengujian EDX adalah berupa grafik
energy (KeV) dengancounts. Dan dari grafik tersebut kita bisa melihat unsur-
unsur apa saja yang bisa didapatkan. Dengan menggunakan EDX, didapatkan
persentase dari suatu unsur yang terkandung di dalam sampel. Tetapi,
penembakan dari EDX hanya pada satu titik yang disebabkan diameter tembakan
terhadap partikel sampelnya sangat kecil, sehingga data yang didapatkan kurang

representatif.

2.6.3 Pengujian AAS

Meskipun alat AAS cukup mahal, namun alat ini tetap banyak dipakai karena
kemampuannya untuk menganalisis sekitar 70 elemen (mayoritas logam) dengan
konsentrasi yang sangat sedikit. Mekanismenya, sampel diatomisasi pada
temperatur tinggi dan atom-atom bebas akan mempunyai garis spektrum. AAS
disebut sebagai teknik penghancur karena hanya sampel yang berbentuk larutan
yang dapat digunakan. Sampel padatan harus ditimbang dan dilarutkan. Namun,
cukup menggunakan sedikit sampel sudah cukup karena tingkat sensitivitas alat
i17]

ini tinggi™". Ada beberapa metode atomisasi, antara fEme atomisation,
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graphite furnace atomisation, danmercury hydride atomisation. Pada umumnya,
metode yang digunakan adalah flatnegam diukur dengan skala ppm.

Supial Bahan
s Ak sampal

Gambar 2. 8 Skema Kerja AAS

Bagian-bagian dari AAS antara lain adalah sumber sinar yang berupa
tabung katoda beronggaHdliow cathode lamp) yang menghasilkan sinar
monokromatis yang mempunyai beberapa garis spektrum atau resonansi.
Selanjutnya sistem pengatoman (atomizer) yang berfungsi untuk mengubah fasa
sampel dari larutan menjadi uap atom bebas dengan nyala api yang dihasilkan dari
pembarakanfuel dengan oksigen. Bagian ketiga adalah monokromator yang
berfungsi untuk mengisolaso salah satu garis resonansi yang sesuai dengan sampel
dari beberapa garis resonansi yang berasal dari sumber sinar. Detektor, bertugas
untuk mengubah energi sinar dari monokromator menjadi energi listrik, yang

kemudian menggerakkan jarum dan mengeluarkan grafik.
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BAB |11
METODOLOGI PENELITIAN

Daam pendlitian ini dilakukan beberapa tahapan percobaan, antara lain
preparasi sampel berupa penggerusan (crushing), pengayakan (screening), dan
pengeringan (drying), reduks roasting, leaching dengan menggunakan asam
sulfat, dan karakterisasi sampel menggunakan EDX, XRD, dan AAS.

3.1 Alat Dan Bahan
Dalam penélitian ini, digunakan berbagali alat dan bahan selama proses
pengerjaan. Alat dan bahan tersebut antaralain:
1. Bijihlimonit
Aluminium foil
Oven
Alat ayak
XRD (X-Ray Diffraction) Shimadzu 7000
EDX (Energy-Dispersive X-Ray Soectroscopy)
AAS (Atomic Absorbtion Spectroscopy) Perkin EImer Aanalyst 700
Timbangan Digita
Asam Sulfat (H,SO;) 98%
. Nabertherm Furnace
11. Pulverized coal
12. Aquades
13. Kertas saring
14. Pengaduk
15. Beaker glass
16. Magnetic Stirer
17. Pipet

© 00 N o 0 kB~ w0 DN

=
o
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3.2 Diagram Alir Pendlitian
Diagram alir (flowchart) penelitian bertujuan untuk memudahkan pembaca
dalam memahami langkah-langkah yang dilakukan pada penelitian ini, dari proses

preparasi sampel, reduksi roasting, leaching, dan karakterisasi sampel.

" Sampel bijih Limonit <\

!

Crushing

!

Drying 120°

I

Screening 100#, [—» Penimbangan

Literatur

Persiapan Awal

Penambahan

Karakterisasi dengan EDX Reduksi Roasting dengan T
dan AAS 600° selama 30 menit

pulverized coal

Karakterisasi sampel
dengan XRD @
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Leaching menggunakan asam
sulfat
A v
Leaching sampel Leaching sampel
tereduksi non reduksi
' ' ' !
H,S0,0,1 M H,S0,0,2 M H,S0,0,3 M H,S0,0,4 M
Penyaringan
Pengujian AAS
Pembahasan > Selesai <+—| Literatur

3.3 Prosedur Pendlitian

Prosedur penelitian berisi langkah-langkah dan parameter yang digunakan

pada pendlitian ini dan bertujuan untuk memaparkan kegiatan yang dilakukan

selama proses penelitian.
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3.3.1 Preparasi Sampel

Pada tahap preparass sampel, dilakukan penggerusan, pengayakan dan
pengeringan. Bijih limonit pertama-tama digerus untuk mendapatkan ukuran yang
lebih kecil agar 1ebih mudah dalam melakukan proses-proses selanjutnya. Setelah
ukuran bijih limonit berkurang, tahap selanjutnya adalah melakukan proses
pengayakan (screening). Alat ayak ini berada di lantai 1 DTMM FTUI. Proses ini
bertujuan untuk memperoleh ukuran butir yang seragam. Dalam percobaan ini,
ukuran ayak yang digunakan adalah 100 mesh. Bijih yang lebih besar dari 100
mesh tertinggal pada ayakan sedangkan yang lebih kecil 100 mesh akan lolos dari
saringan dan jatuh ke bawah.

Bijih yang sudah mempunyai ukuran partikel yang homogen kemudian
dilanjutkan dengan proses pengeringan (drying). Sampel dimasukkan ke dalam
oven dengan suhu 120°C sdlama 1 jam. Tujuan dari drying adalah untuk
menghilangkan uap air yang terdapat pada bijih. Selain itu, proses pengeringan
juga berfungsi untuk meminimalisasikan kecenderungan bijih untuk terjadi
letupan air dan mendidih pada saat proses reduksi roasting.

3.3.2 Reduks Roasting

Reduksi roasting menggunakan reduktor karbon yang berasal dari serbuk
batu bara ini dilakukan pada bijih limonit selama 30 menit pada temperatur
600°C. Bijih limonit dan serbuk batu bara kemudian diaduk agar serbuk batu bara
dan bijih tercampur secara merata. Sampel yang sudah tercampur kemudian
diletakkan di atas wadah yang terbuat dari stainless steel. Reduks roasting
menggunakan furnace nabertherm yang berada di laboratorium metalografi lantai
4 DTMM FTUI. Temperatur reduksi roasting ini adalah 600°C dengan waktu 30
menit. Untuk mencapai temperatur tersebut, furnace dipanaskan dari suhu
ruangan selama sekitar 4 jam sebelum mencapai temperatur 600°C.
Waktu reduksi yang semakin lama akan menyebabkan semakin banyaknya Fe dan

paduan Fe-Ni, yang akan berdampak negatif pada proses leaching!®
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3.3.3 Leaching

Sampel yang akan dilakukan proses leaching dibagi menjadi duajenis, yaitu
sampel bijih limonit yang telah direduksi roasting dan sampel limonit yang tidak
di-roasting (unreduced). Kedua jenis sampel tersebut masing-masing dibagi
menjadi 4 varias, yaitu asam sulfat 0.1, 0.2, 0.3, dan 0.4 molar. Umpan yang
dipaka adalah 0,4 gram dan dimasukkan ke dalam larutan asam sulfat 100 mL.
Leaching dilakukan selama 60 menit, berada pada temperatur kamar dengan
menggunakan magnetic stirrer. Kemudian, larutan hasil leaching disaring dengan
kertas saring. Terjadi endapan berwarna cokelat, sedangkan larutan hasi saringnya
tidak berwarna atau bening.

3.3.4 Karakterisasi Sampel

Pada penelitian ini, karakterisasi sampel yang digunakan ada 3 jenis, yaitu
menggunakan EDX pada sampel awal, uji XRD pada sampel awal dan setelah
proses roasting, dan uji AAS pada sampel awal dan setelah proses leaching pada
sampel yang tereduksi maupun yang tidak direduksi.

3.3.4.1 EDX
Uji EDX dilakukan di DTMM FTUI. Pengujian ini bertujuan untuk

mengetahui komposisi awal dari sampel bijih limonit.

3.3.4.2 XRD (X-Ray Diffraction)

Pengujian XRD dilakukan di Universitas Isslam Negri Syarif Hidayatullah
(UIN). Sampel yang diuji adalah sampel yang belum diberi perlakuan apapun atau
sampel awal dan sampel setelah proses reduks roasting. XRD yang digunakan
adal ah tipe Shimadzu X-Ray Diffraktometer 7000. Untuk analisisjenisini, sampel
yang diperlukan berupa serbuk sehingga tidak perlu dilakukan proses preparasi
sebelum pengujian. Tujuan dari proses ini adalah untuk mengetahui fasa yang
terdapat pada kedua sampel tersebut. Hasil dari pengujian ini berupa grafik berisi
susunan peak atau puncak. Grafik tersebut dapat dianalisis menggunakan software
seperti Match! Untuk dapat mengetahui kandungan yang terdapat pada sampel
bijih limonit tersebut.
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Gambar 3.1 Alat XRD Shimadzu X-Ray Diffraktometer 7000

3.3.4.3 AAS (Atomic Absor btion Spectroscopy)

Proses AAS dilakukan di Universitas Islam Negri Syarif Hidayatullah
(UIN). Tipe AAS yang digunakan adalah Elmer Aanalyst 700. Pengujian ini
dilakukan pada sampel hasil leaching baik untuk sampel yang direduksi maupun
sampel yang tidak direduksi. Untuk andlisis jenis ini, sampel yang diperlukan
adalah larutan. Karena hasil leaching sudah berupa larutan, maka tidak diperlukan
pengenceran sampel. Hasil dari pengujian ini berupa konsentrasi unsur nikel

dalam satuan ppm (mg/l).

Gambar 3. 2 AAS Elmer Aanalyst 700
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Tujuan pengujian AAS ini adalah untuk mengetahui persentase recovery nikel
setelah proses leaching dengan membandingkan sampel limonit yang tereduksi
dan yang tidak direduksi.

Universitas Indonesia

Pengaruh reduksi..., Gana Damar Kusuma, FT Ul, 2012



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Data Komposisi Bijih Limonit

Untuk mengetahui komposisi elemen yang terdapat pada sampel bijih
limonit, dilakukan uji EDX dan uji AAS untuk mengetahui komposisi dari logam
nikel di dalam bijih limonit Uji EDX dilakukan di DTMM FTUI dengan 3 kali
penembakan, sedangkan uji AAS dilakukan di Universitas Islam Negri Syarif
Hidayatullah (UIN).

4.1.1 Uji EDX

Pengujian komposisi sampel bijih limoditakukan pada sampel yang belum
diberikan perlakuan lanjutan seperti proses redukssting dan leaching.
Pengujian ini menggunakan EDX yang dilakukan di DTMM FT UI.

Tabel 4. 1 Hasil Uji EDX Sampel Awal Dalam Elemen

Pengujian EDX dalam Elemen (%)
Unsur Rata-rata
1 2 3

Fe 60,58 54,12 46,86 53,85

S 4,50 5,67 12,91 7,69

Al 3,99 4,40 3,78 4,06

Mg 1,11 1,45 0,56 1,04

Ni 0,00 0,00 0,00 0,00
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Tabel 4. 2 Hasil Uji EDX Sampel Awal Dalam Atomik

Unsur Pengujian EDX dalam Atom (%) Ratarata
1 2 3

Fe 32,64 27,03 22,48 27,38

S 4,82 5,63 12,32 7,59

Al 4,45 4,54 3,75 4,25

Mg 1,38 1,66 0,62 1,22

Ni 0,00 0,00 0,00 0,00

31

Tabel 4.1 dan 4.2 menunjukkan komposisi sampel bijih limonit yang
digunakan untuk penelitian ini. Sedangkan komposisi bijih limonit dari lit&ratur

adalah sebagai berikut:

Tabel 4. 3 Komposisi Bijih Limonif'®

o
Tipe Bijih § OTRgEey

Fe Si Al Mg Ni
Limonite >40 6 6 3 1-15

Menurut literatur laif, limonite yang kaya akan kandungan Fe (40-50%)
mempunyai kandungan Mg <5%wt dan Si <10%wt. Sedangkan kandungan nikel
di dalam limonite berkisar antara 0,9-1,4%wt, jarang yang melebihi 1,5%wt. Bila
dibandingkan dengan Tabel 4.3, terdapat kejanggalan berupa tidak adanya unsur
nikel dalam komposisi limonit yang digunakan pada penelitian. Kandungan nikel
yang relatif rendah pada bijih limonit kemungkinan tidak dapat dideteksi oleh alat
EDX. Pada saat penembakan pada titik tertentu, tidak terdapat unsur Ni karena
diameter tembakan alat EDX kecil. Oleh karena itu, hasil pengujian EDX kurang

representatif.
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4.1.2 Uji AAS Awal

Pengujian AAS pada sampel awal bertujuan untuk mengetahui kandungan
nikel di dalam sampel limonit dan untuk menghitung niébvery dari pregnant
leach solution. Hasil yang berupa ppm dikonversi ke dalam bentuk persentase
seperti yang tertulis pada Persamaan (1). Sampel padatan 1,03 gram diencerkan
menggunakan Aqua Regia 100 mL.

Kandungan AAS(%)X Jumlah pengenceran x Volume(L)

% Ni =

x 100 % (2)

Berat sampe Awal (mg)

17,37¥x10x0,1l
% Ni = 100 % = 1,68°
{ 1030 mg 57 R o

4.2 AnalisisHasil XRD

Analisis hasil XRD mencakup untuk sampel awal dan sampel yang telah
direduksi roasting. Grafik XRD dari kedua jenis sampel tersebut kemudian
dibandingkan fasa yang terdapat pada sampel awal dan fasa yang terdapat pada
sampel yang telah direduksi.

4.2.1 Sampel Awal

Pengujian XRD dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui senyawa apa saja
yang terdapat pada bijih limonit yang belum diberi perlakuan apapun. Untuk
mengidentifikasi senyawa-senyawa tersebut, digunaddinvare Match! Dan
database dari website rruff.info. Pada Gambar 4.1, dapat terlihat bahwa fasa yang
terbentuk adalah fagmethite (FeOOH). Pada bijih limonit awal, nikel terasosiasi
di dalam fasaoethite. Menurut F.O’Conndt®, mineral utama yang terdapat pada

bijih limonit adalah goethite
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XRD Awal
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Gambar 4. 1 Grafik XRD Raw Limonit

4.2.2 Sampel HasRoasting

Sampel awal kemudian diredulroasitng pada suhu 66C selama 30 men
menggunakan Naktherm Furnace. Valix dan Cheudt menunjukkan bahw
temperatur reduksi hingga 600°C adalah kondisi optimum untuk re« nikel

untuklimonite, sedangkan saprolite diuntungkan pada 8(
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Pengaruh reduksi.
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Gambar 4. 2 Grafik XRD sampel tereduksi

Pada Gambar 4.2, terlihat bahwa fasthite yang dominan pada sampel
awal sudah tidak tampak pada pdaksil XRD. Pada Gambar 4.3, terlihat pada 2®
yang sama antara grafik XRD sampel awal dan sampeting, fasa yang
terbentuk sudah berbeda. Fasa baru muncul pada grafik XRD sewagéhg,
yaitu fasa hemati-e,03), magnetit(Fe;O,4), dan taenite (FeNi).

1 rel
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400 -
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5010
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300

Sampel Reduksi Roasting
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Cu-Kal (1.540600 4)

Gambar 4. 3 Grafik XRD Sampel Awal dan SanfRedsting

F.O’Conndt®! mengatakan bahwgoethite terhidroksilasi menjadi hematit
pada suhu 30C. Dehidroksilasi adalah transformasi struktural yang mengarah
kepada penghancuran struktural kelompok OH-. Fenomena yang terjadi saat

reduksi ini terjadi adalah akibat dari pemanasan. Schawertmann et al
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menyimpulkan bahwa dekomposigethite terjadi pada suhu 385. Sedangkan
menurut Swamy et al, perubahan fgsathite menjadi hematit terjadi pada suhu
337°C. Dehidroksilasi dapat menyebabkan peningkatan luas permukaan spesifik
karena pemutusan air yang terikat secara kimia yang mengakibatkan terbukanya
struktur mineral goethite sehingga nikel dapat terd&halikel yang terasosiasi

pada fasa hematit akan terpisah dari oksida besinya seperti pada Persamaan (2),

dan kemudian akan tereduksi menjadi Ni di Persamaan (3) pada siBit#.40

3NiO.FeOs + CO = 3NiO + 2FgD, + CO, )
NiO + 2FeOy4 + CO = Ni + 2Fg0, + CO, (3)

Selain fasa hematit, fasa lain yang teridentifikasi oleh XRD adalah fasa
magnetit(FeO,4). Fasa ini adalah fasa yang paling dominan pada sampel limonit
setelah diberi perlakuan reduksasting. F.O’Connor menambahkan bahwa fasa
magnetite mulai banyak terbentuk pada suhu°GO0MNamun sebelum suhu
tersebut, magnetitsudah mulai terbentt. Masih adanya fasa hematit
diakibatkan bahwaematit belum tereduksi sepenuhnya menjadi magissiain
itu, pada suhu 50C juga mulai terbentuk sedikit fasa paduan FeNi. Paduan
tersebut tidak diinginkan pada prodeaching karena Ni akan semakin banyak
yang tergabung ke dalam Fe dan menyebabkan semakin rendahnyecovexy
nikel!. Semakin tinggi temperatur reduksi, semakin banyak nikel dan besi akan
akan berikatan dan menjadi sulit untuk diredtfsi

4.3 Hasil AnalissAAS
Sampel limonit, baik yang direduksi maupun yang tidak direduksi, diberi
prosedeaching dengan asam sulfat §80,) dengammagnetic stirer dengan suhu

kamar (+25C), masing-masing selama 60 menit.
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4.3.1 Pengaruh KonsentriLeaching
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Tabel 4. 4 Konsentrasi daRecovery Nikel Setelah_eaching PadaJnreduced Limonit

Konsentrasi (M) Konsentrasi Ni dalam filtrat (ppm) % Recovery

0,1 4,47 6,65

0,2 5,27 7,84

0,3 5,95 8,85

0,4 6,81 10,13

10 20
% 9 18
£
= 8 16
(0]
= 7 14
: o
s 6 5,95 12
5] =]
S s 597 1 0 £
gl %47 8,85 s &
g 7.84 g
s 3 i 6 2
c
S 2 4

1 2

0 0

0,1 0,2
Konsentrasi (M)

% Konsentrasi Ni dalam Filtrat

0,3

ehd=% Recovery

0,4

Gambar 4. Konsentrasi Ni Dalam Filtrat DanRecovery Nikel Pada Sampel Aw

Pengaruh reduksi..., Gana Damar Kusuma, FT Ul, 2012

Universitas Indonesia



37

Tabel 4. 5 Konsentrasi daRecovery Nikel SetelaH_eaching PadaReduced Limonit

Konsentrasi (M) Konsentrasi Ni dalam filtrat (ppm) % Recovery
0,1 5,47 8,14
0,2 6,32 9,40
0,3 7,37 10,97
0,4 8,54 12,71
10 = 20
E 9 18
oo
] s
= 8 — 16
= W —_— @ —_ — 14
E 582 |,
g 47 i s
2 5 N —i i e 1z
‘G 8
g, R ¥ o : 8
Y Q
g 3 % = A58 6 <
[=
(=]
x 9 _ —— — — 4
1 _——— 4| 2
0 0
0,1 0,2 0,3 0,4
Konsentrasi (M)
% Konsentrasi Ni dalam Filtrat M % Recovery

Gambar 4. Konsentrasi Ni Dalam Filtrat DanRecovery Nikel Pada Sampel Teredu

Tabel 4.4 dan 4.5 rrupakan data yang didapat dpeingujian AAS. Kedu
tabel tersebut diolah menjadi Gambar 4.4 dan Gamb: Pada Gambar 4.tren
%recovery nikel semakin meningkat seiring dengan penambahan konse
leaching. Hal serupa juga terjadi pada Gambar 4.5, dimatrecovery nikel
meningkatseiring dengan penambahan konsentrasi dari asam Penambahan
konsentrasi asam sulfat memberikan efek yang positif terhadaprecovery
nikel™. Namun, di atas 1 M, lajrecovery nikel mulai melambat. Hadi Purwar

menyimpulkan bahwa nikel mengmi laju recovery paling cepat pad
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konsentrasi rendah. Selain ingcovery nikel akan optimum jika besi yang larut

ke larutan leaching diminimalisasik&h

4.3.3 Pengaruh RedulRoasting Terhadap Recovery Nikel

Grafik Konsentrasi vs % Recovery
14
12 =i -
> 10 =
g 8 B & &
E’é 6 7 S ¢ Unreduced
| HEreduced
Z
N w1 |
0,1 0,2 0,3 0,4
L Konsentras (M)

Gambar 4. ?engaruh Reduks$toasting Terhadaprecovery

Gambar 4.6 menunjukkan bahwa proses redo&siing berpengaruh
terhadap nilarecovery nikel. Pada sampel nonreduksgcovery yang tertinggi
adalah 10,13%. Sedangkan pada sampel yang tereduksi mencapai 12,71%,
masing-masing dengan konsentrasi asam sulfat 0,4M. Proses pemanasan atau
reduksi mempengaruhiecovery nikel dengan cara mereduksi nikel sebanyak-
banyaknya untuk mendapat nil@covery yang lebih tinggi. Sebaliknya, proses
reduksi dari logam besi sangat dihindarkan karena mempenggeadkidari hasil
akhit?!. Penelitian lain juga menyebutkan bahwa reduksi dapat meningkatkan
recovery dari nikel". Selain itu, lama waktu reduksi juga mempengaruhi nilai
pemurnian nikét?. Semakin lama waktu reduksi, maka nitacovery yang

didapatkan akan semakin tinggi.
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Reaksi paddeaching dari bijih limonit yang tidak tereduksi menurut Senanayake
adalalf?:

FeOOH + HSO, = Fe(OH)SQ + H,0 (4)
2Fe(OH)SQ + H,0 = FeOs + H,SOy (5)
2FeOOH = FgD5 + H,0 (6)

Persamaan (6) merupakan reaksi yang didapat dari Persamaan (4) dan (5).
Prosesleaching yang tanpa didahului dengan reduksi menyebabkan besi yang
terkandung di dalamgoethite bertransformasi ke dalam bentuksoluble
hematit’. Fasa ini menyebabkan nilaecovery pada nikel menjadi rendah.
Sedangkan untukeaching pada sampel tereduksi, penulis tidak mendapatkan
reaksi yang dimaksud, tetapi reaksi yang memungkinkan adalah seperti pada

Persamaan (7):
Ni + 2Fe04 + 8H,SOy = Fe(SQy)3+ NiSOy+ 4FeSQ+ 8H,O (7)

Persamaan (7) mengacu pada hasil dari Persamaan (3), yang kemudian
dilarutkan ke dalam larutan asam sulfat. De G?r%ialﬁendapatkan bahwa kondisi
reduksi optimum untuk mendapatkan hasiiching yang paling tinggi pada bijih
limonit, yang mempunyai kadar besi tinggi, adalah pada fasa magnetit. Namun,
pada penelitian ini, perbedaan nilecovery antara sampel nonreduksi dan sampel
yang tereduksi kurang signifikan. Menurut penulis, ada beberapa faktor yang

mungkin mempengaruhi hal ini antara lain:

1. Kurang lamanya waktu reduksoasting. Semakin lama waktu reduksi,
maka semakin tinggi nilairecovery yang didapat. Penelitian ini
menggunakan wakwasting 30 menit, sedangkan pada liter&r waktu
reduksi untuk mendapatkan nilegcovery yang paling tinggi adalah 60
menit.

2. Rendahnya temperatur sakgaching. Hadi Purwanto et #l, pada

penelitiannya memaparkan bahwa temperdaaching mempengaruhi
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nilai recovery pada nikel. Pada percobaannyegching dilakukan pada
temperatur 3%, 50C, dan 76C. Hasilnya, nilarecovery pada suhu 7AC
adalah yang paling tinggi dibandingkan yang lain, yaitu mencapai lebih
dari 60% dengan reduksioasting 30 menit. Pada penelitian ini,
temperaturleaching yang digunakan adalah temperatur kamar (€25

sehingga recoveryang didapatkan relatif rendah.
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BAB V
KESIMPULAN

1. Pengujian AAS pada penelitian ini menunjukkan bahwa kadar nikel yang
terkandung di dalam bijih limonit penelitian ini adalah 1,68% dan fasa yang
dominan pada bijih limonit, dilihat dari hasil XRD adalah fasa goethite
(FeOOH).

2. Konsentrasi leaching mempengaruhi nilai recovery dari nikel. Penelitian ini,
yang menggunakan 4 varias konsentrasi, yaitu 0.1M, 0.2M, 0.3M, dan 0.4M,
menunjukkan bahwa peningkatan konsentrasi leaching menyebabkan kenaikan
nilai recovery nikel. Pada sampel yang tidak tereduksi, %recovery nikel yang
didepatkan pada konsentrasi 0.1 M, 0.2M, 0.3M, dan 0.4M secara berurutan
adalah 6.65%, 7.84%, 8.85%, dan 10.13%. Sedangkan untuk %recovery nikel
pada sampel yang tereduksi adalah 8.14%, 9.40%, 10.97%, dan 12.71%.

3. Padareduksi roasting dengan temperatur 600°C selama 30 menit, fasa goethite
(FeOOH) yang terdapat pada raw limonit hilang dan terbentuk fasa-fasa baru,
yaitu fasa hematit (Fe;Os), magnetit (Fe;O,), dan taenite (Fe-Ni)

4. Proses reduksi roasting mempengaruhi nilai recovery dari nikel. Recovery pada
sampel yang tidak direduksi paling tinggi adalah 10.13%, sedangkan recovery
pada sampel yang tereduksi mencapai 12.71% pada konsentrasi 0.4 M.
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0020-4 R 120 Ni mg/L 15,77 FAAS
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