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PENDAHULUAN

Natrium karbonat dan kalium klorida
merupakan produk-produk komoditas sejati
anorganik yang memiliki penggunaan luas
di dalam industri. Natrium karbonat atau
soda abu adalah bahan yang penting bagi
industri-industri  gelas,sabun,deterjen, kertas
dan tekstil.  Kalium klorida digunakan
sebagai pupuk , zat antara untuk pembuatan
senyawa kalium  yang lain, larutan
penyangga,elektrolit,aditif makanan , dalam
industri-industri  farmasi,logam. dan lain-
1din

(20 system at 50 C has ihe crysiallization field while the widest

20 system was obtained from process dai

Kaliun klorida yang diproduksi dan
diperdagangkan di  dunia  dewasa ini
kebanyakan diperoleh dari sumber-sumber
mineral. Karena di dalam negeri sampai
sekarang belum didapatkan sumber mineral
yang banyak inengandung kalium yang bisa
drekstraksi Indonesia  kini masih
mangimpor kalium klorida terutama untuk
di sunakan sebagai pupuk. Natrium karbonat
dapat diperoleh dari alam maupun melalui
proses kimia. Na’mum karbonat alam dapat
diprodukst  dari  danau-danau  yang
mengandung  garam,sedangkan  natrium
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Karbonat sintetik dibuat di dalam industri
kimia dengan menggunakan proses klasik
yang terkenal dengan nama proses Soivey.
Untuk memenuhi kebutuhan di dalam
negeri ,Indonesia sampai sekarang masih
mengimpor natrium karbonat.

Sebuah gagasan untuk membuat
natrium karbonat dan kalium klorida secara
serempak daii garam dapur(NaCl) dan
Kalim carbonat dengan menerapkan proses
tipe Solvey dengan reaksi keseluruhan:

2 NaCl + K2CO3— NazCO03 +2KCi

Kalium karbonat dapat diproduksi
melalui ekstraksi dan pemurnian dari abu
sabut kelapakarena abu ini  banyak
mengandung K2CO3(35-45%-bK20)
terutama dalam bentuk karbonat. Sabut
kelapa merupakan hasil samping berlimpah
dari perkebunan-perkebunan kelapa di
dalam negeri, yang luas iahan dan angka
produksinya belakangan ini terus menerus
meningkat.Skema proses yang diusulkan
dan diulas diatas tanpaknya cukup
menjanjikan sta merupaken salah satu rute
potensial untuk memproduksi  kalium
kiorida dan natrium karbonat di dalam
negeri. Oleh karenanya _proses vyang
diusulkan tersebut perlu  dikembangkan
iebih fanjut . melalui pengumpulan data
eksperimental kesetimbangan sistem padat-
cair

METODOLOGI PENELITIAN
Peralatan

Peraiatan untuk pengukuran
kesetimbangan fasa sistem Na -K'-CI-
HCO;-H,0 harus memungkinkan
pencapaian  kesetimbangan di bawah
atmosfir CO, yang tekanannya dapat dijaga
konstan selama masa  pencapaian
kesetimbangan.  Peralatan juga harus
memungkinkan  pengontakan  campuran
yang dikontakkan dan pemipctan sejumiah
volume tertentu larutan bebas-endapan
setelah terjadi kesetimbangan. Susunan
peralatan yang mampu memenuhi keperluan
ini disajikan dalam Gambar 3. Peralatan
yang sama dapat pula dipergunakan untuk
pengukuran kesetimbangan fasa Na'-K'-CI’
-CO5;"-H,0 dengan menggunakan udara
cebagal gas pengisi ruang-ruang uap di atac
larutan (tidak memeriukan pengisian ruang-
ruang uap tersebut dengan CGO,).

Bejana pencapaian kesetimbangan
adaiah sebuah tabung gelas silindrik (A)
berdinding tebal dan bervolume kira-kira
560 em’ dengan diameter + 55 mm dan
panjang + 200 mm. Pada bagian bawahnya,
45 mm dart dacar, terpasang pipa gelas (B)
dengan bukaan.  Baglan  atas  tabung
dilengkapr sun bat gelas terasah (C) yang
memiliki dua saluran umpan dart gelas.
bayian mr  dikencangkan oleh tarikan
geleng-pelang karet kuat yang membebat
tehnva-telinga pengaitnya dr sumbat  dan
tehmga-telinga nengait di icher tabung,

Gambar 3. Peralatan pengukuran kesetimbangan padat-cair

sistem Na'-K'-CI-HCO; -H,0.



Pipa samping (B) tersambung
menggunakan keran slang (D) dengan pipet
berkeran ganda (E) yang bagian pipa
membengkok sikunya diisi kapas untuk
menyaring larutan (F). Bagian atas pipet
dan bagian atas tabung satu sama lain
tersambungkan oleh pipa/selang gelas (G)
serta keran slang (K) dan juga tersambung
dengan pipa pemasok karbon dioksida (H).
Selain 1tu, pada bagia | atas pipet terpasang
pipa gelas panjang (I) yang memungkinkan
tekanan dalam pipet diturunkan pelahan-
lahan, setelah keterhubungan pipet dengan
tabung diputus melalui penutupan keran
slang (K). Penurunan tekanan ini dilakukan
dengan mengatur keran slang (L). Gambar
3. juga memperlihatkan bahwa saluran
umpan kedua pada sumbat tabung
dilengkapi dengan pipa gelas dan keran
slang (M).

Bahan

Bahan-bahan  yang  digunakan
dalam  keseluruhan percobaan dalam
penelitian ini adalah sebagai berikut :
Kalium karbonat K,CO;
Natrium klorida NaCl
Karbondioksida CO,

Alr HZO

Kalium bikarbonat KHCO;
Kalium klorida KCl

Natrium bikarbonat NaHCO;
Natrium karbonat Na,CO3
Perak nitrat AgNOs

Asam nitrat HNO;

Asam klorida HCI
Fenolftalein

m. Metil jingga

Mmoo ow
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Analisis yang dilakukan

Tujuan pengukuran dan analisa adalah
untuk menentukan berat (kuantitas) bahan
baku dan produk padatan dan menentukan

kadar senyawa-senyawa tertentu dalam

nadatan produk dan larutan. Pengukuran

dan analisa yang dilakukan dalam penelitian

meliputi :

a. Penentuan berat masing-masing bahan
baku dan padatan produk.

b.  Penentuan kadar H,O secara gravimetri.

¢ Penentuan kadar Na' menggunakan

AAS (Atomic Absorption

Spectrophotometry).

Penentuan kadar K' menggunakan

AAS.

¢. . Penentuar kadar CI' dengan fitrasi
Argentometri.

1. Penentuan kadar HCO;™ dengan titrasi
menggunakan HCI (indikator metil

o

jingga).

g. Penentuan kadar CO,* dengan titrasi
menggunakan HCI (indikator
fenolftalein).

Kesetimbangan padat-cair dan kimia
lamtan  memiliki peran penting dalim
design, sintesis, analisis proces separasi
yang  mendasarkan  prinsipnya  pada
pemisahan  dengan cara  kristalisasi.
Diagram kesetimbangan fase padat-cair
dapat digunakan untuk mengidentifikasi

Jalur operasi Teknik Kimia yang tepat guna

mendapatkan produk yang diinginkan dar
suatu campuran. Diagram  kescetimbangan
tase padat-cair juga dapat digunakan untuk
mengidentifikosi — boundary — separation,
kondist operasi (temperature) dan data dari
senyawa yang  memiliki  kecenderungan
vniuk mengendap. Hasil percobaan pada
penentuan data kesetimbangan fasa padat
carr untuk sistem Na'-K'-Cr-CO;"-H-0
dan sistem  Na'-K'-CI-HCO;-H-0
disajikan  dalam tabel 5-10. Titik-titik
penjenuhan  bersama sistem dua garam
maupun tiga garam (x dan y) merupakan
traksi mol dari masing-masing anoin dan
lzation.



Tabel 5. Data kesetimbangan sistem Na'-K'-CI-CO5”-H,O pada suhu 30° (mol/1000 mol H,O

Titik | Jenuh dgn (padatan endapan) Na,CO4 Na,Cl, K,Cl, K,CO;s X y
A Na,CO;3 84.1 - - -
B NaCl - 55.8 - -
C KCI - - 44.7 -
D K,CO;, - - - 206.7
E Na,CO; + NaCl 67.86 38.41 - - 0 0.63
E Na,CO; + KCl 90.36 - 26.83 - 0.22 0.77
G NaCl + KClI - 34,76 08.76 - 0.20 0
H | NaCl+K,CO; = 4128 | - 75.49 078 | 0.64
I Na,CO;5 + NaCl +K,CO3 65.99 19.42 - 142.51 0.65 0.91
J Na,CO3 + K,CO3+ KCl 17.08 - 4.98 54.77 0.77 0.93
L KCl+ K,CO;4 - - 03.16 54.22 0 0.94

Tabel 6. Data kesetimbangan sistem Na'-K'-CI-CO;”-H,0 pada suhu 35° C (mol/1000 mol H,0

Titik | Jenuh dgn (padatan enc apan) Na,CO; Na,Cl, K,Cl, K,CO; X y
A | Na,CO;, 94.65 . . -
B | NaCl - 56.05 . -
Cc [Ka = . 46.5 -
D |0, - . B 209.6
E | NayCO; + NaCl 71.57 38.31 5 - 0 0.65
F | Na,CO; +KCl 99.12 - 19.42 - 0.18 | 0.83
G [ NaCl+KClI : 3053 09.37 . 0.22 0
H | NaCl+K,CO, - 44.48 . 78.20 078 | 0.63
1 | KCI+ K,CO, = - 05.44 | 52.92 0 0.90
J | Na,CO; + NaCl +K,CO, 74.31 23.50) - 156.61 0.64 | 090 |
K | Na,CO, + K,CO, + KCI 19.00 | - 5.76 63.81 | 0.87 0.93

Tabel 7. Data kesetimbangan sistem Na'-K*-Cl-CO;*-,0 pada suhu 40° C (mol/1000 mol H,0O

Titik | Jenuh dgn (padatan endapan) Na,CO; N',{QCIZ Kol K»CO; X y
A | Na,CO;, 105.2 - - .
B | NaCl : 56.3 »
C [Kal ; e 483 -
D | KsCOs 2 - = 2125
E | Na,CO; + NaCl 46.80 23.83 0 0.66
F [ Na,CO; +KCI 101.12 18.58 0.15 0.84
G | NaCI+KClI : 34.09 07.15 - 0.17 0
H | NaCl+K,CO; " 4158 % 70.02 0.75 0.24
I | KCl+ K,CO, - e 09.73 59.62 0 0.86
J | Na,CO; + NaCl +K,CO; 75.55 21.83 - 161.18 0.76 091
K | Na,CO, + K,CO, + KCI 24.60 & 6.21 72.19 0.85 0.93




Tabel 8. Data kesetimbangan sistem Na™-K*-CT-HCO5-H,G pada suhu 50° C (mol/1000 mol H,0

Titik Jenuh dgn (padatan endapan) 1 NaHCO; l NaCl KClI KHCO; X y W
A | NaHCO; RS e " e
B NaCl - 113.8 -
C |KCl . e 1029 - o
D | KHCO3 = - . 93.6
E | KCl+KHCO; . E 88.23 31.37 0.26
F | NaCl+KCl < 98.40 | 29.77 " 023 | 0
G | NaHCOj; + NaCl 12.71 134.06 - . 0 0.08
H | NaHCO; + KHCO, 14.60 - . 61.80 0.19 0
I | NaHCO; + KHCO; + KC| 31.87 79.02 5.93 072 | 032 %
J | NaCl + KCI + NaHCO; 4.03 Log.sg 35.75 = 027 | 0.03 J
Tabel 9. Data kesetimbangan sistem Na-K -CI-HCOy-H,0 p'lda suhu 55° C (mol/1000 mol H,O
Titik Jenuh dgn (padatan endapan) ‘ NaHCO; ; NaCl K(l1 KHCO; X y T
A | NaHCO; . 33.05 ] A - -
B NaCl - | & =
c |kl . = 106.4 -
D | KHCO3 i = . - 1008
E | KCl+KHCO; - - 89.03 29.50 0 0.24
F NaCl + K(1 J - 100.70 32.79 - 0.24 0
G | NaHCOs + NaCl 1288 ) 4_56’.04 L - 0 0.08 |
H | NaHCO; + KHCO; | 14.87 e e 63.46 0.82 0
I | NaHCO; + KHCO: + KCI ) 3040 A 8279 6.71 076 | 030
J_ [ NaCl +KCI + NaHCO; R f"}(ﬁ EEra # 027 | 03
Tabel 10. Data kesetimbangan sistem Na'"-K"-CI-HCO;-H,0 pada suhu 60" C (mol/1000 mol H,0
Titik Jenuh dgn (padatan endapan) { NaHCO; j;*ﬁaCl KCl KHCO; X y
A | NaHCO, | 351 - - -
B | NaCl [ — T 148 |- =
C KCl \ - - 109.9 -
D | KHCO3 " . = . 108.0 |
E | KCl+ KHCO, { % - 90.04 35.07 0 028
F | NaCl + KCI ( . 10214 | 3255 - | 024 0
G | NaHCO; +NaCl | 1418 143,62 - . 0 0.09
H | NaHCO, + KHCO; | 1603 j“ 64.37 0.19 n-
I | NaHCO, + KHCO; + KCI 33.60 1 88.26 6.94 0.73 | 031
J | NaCl + KCI + NaHCO; 4.71 J 93.72 38.05 - 0.27 | 0.04

Distribusi  komposisi dalam dua fasa
seimbang dapat digambarkan dalam berbagai
sistem koordinat grafik seperti sistem segitiga
sama sisi, segitiga siku-siku maupun dalam
sistem koordinat ” solvent free” atau dikenal
sebagai sistem janecke. Diagra.m
kesetlmbangan fasa padat-cair sistem Na '-K'-
Cr-COs-H-O serta sistem Na*-K"-CI- HCOyj -

H,O dibuat dengan memplotkan titik-titik
penjenunan bersama baik titik penjenuhan
bersama dua garam maupum tiga garam. Titik
pe jerichan bersama (x dan y) kedua sistem
pe la keberapa suhu, yakm suhu 30°C, 35°C
dan 4C°C untuk sistem Na® K -CI-CO*-H0
dan ruhu 50°C, 55°C serta 60°C untuk sistem
Na -K'-CIr-HCO; -H,0 tersaji pada tabel o-
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10. Diagram janecke untuk sistem Na -K -Cf - dragram janecke untuk sistem Na -K -C7-
S0 g 1 * B O £ Dl el o emeos 3 q o O e il i By
COy"-H,O pada suhu 30°C, 35°C dan 40°C HCO;-H,O pada suhu 50°C, 55°C serta 60°C
disajikan pada Gambar 4, 5 dan 6 sedangkan disgjiken pada gambar 7, 8 dan 9.
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Gambar 4. Diagram Janecke untuk sistem Na'-K'-CI1-CO,”-I1,0 pada suhu 30°C

Gambar 4  memperlihatkan  bahwa
terdapat tiga daerah lkristlisasi nietastabil.

Luasan daerah kristalisasi terbesar yakni luasan

bidang yang dibatasi oleh titik I-K-J-H-F-G-C

memperlihatkan batwa pada daerah tersebut
Na,CO,

] 1 2 3 4

v

dimung’ankan dilaku'can pengendapan
terhadap KCIL. Diagram janecke kesetimbangan
fasa padat-cair sistem Na'-K'-Cl-('();"-H ()
pada suhu 30°C memiliki tujuh titik invarian
serta enam kurva ‘nvariant.

(frakst mol)

cor

Co, +0l;
B

H

0 1 2 3 4

Na,cCl,

(fraksimol) 2

Gambar 5. Diagram Janeck: untuk sistem Na'-K'-CI-CO;”"-H,0) pada suhu 35°C
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Gambar 5 memperlihatkan bahwa
terdapat empat daerah kristlisasi metastabil.
Luasan daerah kristalisasi terbesar yakni luasan
bidang yang dibatasi oleh titik E-G-A-L-K-J-
H-F-I memperlihatkan bahwa pada daerah

tersebut dimungkinkan dilakukan pengendapan
terhadap KCI. Ciagram janecke kesetimbangan
fasa padat-cair sistem Na -K'-CI-CO; -H-0
pada suhu 35°C memiliki sepuluh titik invarian
ser‘e. sepuluh kurva invariant.

(fraksi mol)

K. ++ L
X = -K—?-T-m-,- (fraksi mol)

Gambar 6. Diagram Janecke untuk sistem Na'-K'-CT-CO5”-H,0 pada suhu 40°C

Gambar 6 memperlihatkan bahwa
terdapat tiga daerah kristlisasi metastabil.
Luasan daerah kristalisasi terbesar yakni luasan
bidang yang dibatasi oleh titik E-G-I-F-H-A-J-
K memperlihatkan bahwa pada daerah tersebut
dimungkinkan dilakukan pengendapan
terhadap KCl. Diagram janecke kesetimbangan
fasa padat-cair sistem Na'-K'-CI-COy-H>0O
pada suhu 40°C memiliki delapan titik
invarian serta sembilan kurva invariant. Dari
ketiga diagram janecke sistem Na'-K'-CI-
CO5"-H,0 , diagram janecke sistem pada suhu
40°C memiliki daerah kristalisasi terluas,
sehingga pengendipan KCL yang paling

mungkin adalah proses kristalisasi pada suhu
40°C.

Diagram janecke kesetimbangan fasa
padat-cair sistem Na '-K -CI-HCO;-H-O pada
suhi: 55°C disajikan pada gambar 7. Gambar 7
memperlihatkan daerah pengendapan NaHCO,
yakni daerah yang dibatasi oleh titik A-G-F-I-
H. Dibandingkan luasan total diagram, maka
luasan daerah tersebut sangat mendukung akan
kesimpulan bahwa NaH('O, merupakan garam
vang akan mengendap terlebih dahulu.
Diagram janecke kesetimbangan fasa padat-
cair sistem Na'-X"-CI-HCO;-H-0 pada suhu
50°C memiliki lima titik invarian serta empat
kurva invariant.

11



NaHCO, KHCO,
0 1 2 3 4 6 7 8 9 1
1 @ 1
H
9 9
8 / 8
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7 7
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5 5
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.61 % 7 4
Slim
.|_|O
o
x 3 3
I I
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2 2
1 1
G
0\1:
go < 0C
0 i 2 3 4 6 7 8 9 1
NacCl KClI
= K*
T K+ Nat

Gambar 7. Diagram Janecke untuk sistem Na'-K'-Cr-HCOy-H,0 pada suhu 50°C

Na, CO, K, CO,
0 1 2 3 4 6 7 8 9 1
1 » 1
/€
9 / 9
8 8
55 °C
H
= 4 7
©
. 6
o 6
&
L= @ s
W
W | O
S 1
U o
S
3 3
0
I
€
2i // E 2
1 1
B
F
0 0
0 1 2 3 4 6 7 8 9 1
Na,Cl, o _ K, Cl
i X = ET_‘S—W (fraksi imol) 2

Gambar 8. Diagram J inecke untuk sistem Na'-K'-Cr-HCO;-H,0 pada suhu 55°C

Diagram janecke kecetimbangan fasa
padat-cair  sistem  Na'-K'-CI-HCOj;-H,0
pada suhu 55°C disajikan pada Gambar 8.

Gambar 8 memperlihatkan daerah
pengendapan NaHCO; yakni daerah yang
dibatasi oleh titik G-F-I-H-D. Dibandingkan

12
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luasan total diagram, maka luasan daerah
tersebut sangat mendukung akan kesimpulan
bahwa NaHCO; merupakan garam yang akan
mengendap terlebih dahulu. Diagram janecke

kesetimbangan fasa padat-cair sistem Na'-K -
CI-HCO5-H,0O  pada suhu 55°C memiliki
enam titik invarian serta lima kurva invariant.

Na, CO, K, CO;,
0 1 2 3 4 5 € 7 8 Doy 1
1 - = 1
\
G H
9 9
8 60 °C 8
7 7
©
£
‘5 6 6
s
s
5 5
ey
”M D
ol+ 4 4
Ol m
8 I
L 3 3
I e
2 2
1 1
B
T\F
0 0
0 1 2 3 4 5 5 7 8 9 1
NaZCI2 K, Cl,

Iyt .
X Rt ey (Traksl mol)

Gambar 9. Diagram Janecke untuk sistem Na'-K'-CT-HCO;-H.0 pada subu 60°C

Gambar 9 memperlihatkan  daerah
pengendapan NaHCO; yakni daerah yang
dibatasi oleh titik B-F-I-H-G. Dibandingkan
luasan total diagram, maka luasan daerah
tersebut sangat mendukung akan kesimpulan
bahwa NaHCO; merupakan garam yang akan
mengendap terlebih dahulu. Diagram janecke
kesetimbangan fasa padat-cair sistem Na'-K*-
CI-HCO;-H,O  pzda suhu 60°C memiliki
enam titik invarian serta enam kurva invariant.
Dart ketiga diagram janecke untuk sistem Na'-
K'-CI-HCO5-H,O, diagram untuk sistem pada
suhu 60°C memiliki daeerah kristalisasi yang
paling sempit bila dibandingkan diagram
janecke pada suhu 55 dan 50°C. Sedangkan
diagram dengan daeral kristalisasi yang paling

luas ada pada diagram janecke sistem pada
suhu 50°C. Hal tersebut menunjukkan bahwa
penzendapan NaHCO, yang paling
memrungkinkan adalah pada suhu 50"

Hal tersebut tidak auh berbeda dengan
diagram  janecke yang terbentuk pada
kesetimbangan fasa padat-cair sistem i * - Na
' - SO CO7-HXO  yang diperoleh oleh
penelitian Shi Hua Sang (Sang, Shi Hua, dkk,
2000) dimana d‘agram janecke yang terbentuk
memiliki tujuh kurva invarian serta tiga titik
invarian. Blassdalle menemukan bahwa pada
sistem kesetimbangan garam yang sama pada
suhu 20°C diperoleh garis serta titik invariant
yang lebih banyak, yakni delapan titik serta
sepuluh kurva.
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KESIMPULAN DAN SARAN
Kesimpulan

Data kesetimbangan fasa padat-cair
sistem sistem Na+-K+-Cl--HCO3--H20 pada
temperatur 55 — 65 °C, dan sistem Na+-K+-Cl-
-CO3 *-H20 pada temperatur 30 — 40 °C telah
diukur dan dimodelkan kedalam Diagram
janecke. Diagram kesetimbangan fase padat-
cair sistem Na+-K+-Cl--HCO3--H20 pada
temperatur 55 — 65 °C, dan sistem Na+-K+-Cl-
-CO3 -H20 pada temperatur 30 — 40 °C dapat
digunakan untuk mengidentifikasi jalur operasi
teknik kimia yang tepat guna mendapatkan
produk yang diinginkan dari campuran yakni
natrium karbonat (Na,CO;) dan kalium klorida
(KCl). Diagram kesetimbangan fase padat-cair
yang telah diperoleh juga dapat digunakan
untuk mengidentifikasi boundary separation,
kondisi operasi (temperature) dan data dari
senyawa yang memiliki kecenderungan untuk
mengendap. Informasi yang diperoleh dari
diagram kesetimbangan fasa padat cair, seperti
data boundary phase dan data titik-titik
penjenuhan bersama dapat digunakan untuk
memecahkan persamaan kesetimbangan massa
(mass balance) yang berkaitan dengan operasi
kristalisasi. Dari ketiga diagram janecke untuk
sistem Na'-K'-CI-HCOj5-H-0, diagram untuk
sistem Na'-K'-CI-HCO5-H,0 pada suhu 60°C
memiliki daeerah kristalisasi yang paling
sempit bila dibandingkan diagram janecke
pada suhu 55 dan 50°C. Sedangkan diagram
dengan daerah kristalisasi yang paling luas ada
pada diagram janecke sistem Na'-K'-CI-
HCO;s-H,0 pada suhu 50°C. Hal tersebut
menunjukkan bahwa pengendapan NaHCO;
yang paling memungkinkan adalah pada suhu
50°C. Sedangkan dari ketiga diagram janecke
sistem  Na'-K'-CI-CO;”-H,0,  diagram
janecke sistem pada suhu 40°C memiliki
daerah kristalisasi terluas, sehingga
pengendapan KCL yang paling mungkin
adalah proses kristalisasi pada suhu 40°C.
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