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RINGKASAN

Penelitian tentang pengaruh temperatur dan kecepatan aliran gas CO, pada
pembentukan precipitated calcium carbonate (PCC) dengan metoda karbonasi
telah dilakukan. Pada penelitian ini PCC disintesis dengan metoda Karbonasi
modifikasi yakni dengan mereaksikan batu kapur yang sudah dikalsinasi dengan
asam nitrat 1M, sehingga terbentuk garam kalsium yang mudah larut. Larutan
garam kalsium nitrat yang terbentuk direaksikan dengan gas CO; dalam suasana
basa (pH12) sehingga terbentuk endapan putih kalsium karbonat (PCC) dimana
hal yang dipelajari pada penelitian ini adalah pengaruh temperatur dan kecepatan
alir gas CO, terhadap kualitas dan morfologi PCC yang dihasilkan.

Pada penelitian ini konsentrasi bahan baku yang direaksikan pada setiap
perlakuan adalah sama yaitu 2,8 g oksida batu kapur dalam 100 mL larutan (air
dan asam). Untuk mempelajari temperatur dan kecepatan alir yang optimum pada
penelitian ini dilakukan 5 variasi temperatur yaitu temperatur 30°C., 40°C., 50°C.,
60 °C dan 70°C dan dan 4 variasi kecepatan alir kecepatan alir gas CO, yaitu
0,25L/menit., 0,50 L/menit., 0,75 L/menit dan 1 L/menit. Semakin besar laju alir

gas CO, maka semakin cepat pembentukan PCC dimana pada kecepatan alir gas



CO; 1 L/ menit diperoleh waktu yang singkat yaitu 40 menit dengan temperatur
optimum 50 °C.

Variasi temperatur dan kecepatan alir gas CO, tidak menampakkan
perbedaan yang signifikan terhadap rendemen PCC yang dihasilkan, hal ini
disebabkan karena jumlah mol partikel CaO untuk masing-masing perlakuan
adalah sama yaitu 0,05 mol sehingga rendemen PCC yang dihasilkan untuk tiap
perlakuan hampir sama.

Berdasarkan foto optik PCC dengan mikroskop optik variasi temperatur
30 °C, 50 °C dan 70 °C sebaran ukuran partikel sempit dan bentuk partikel tidak
homogen. Aglomerasi terjadi hampir semua perlakuan dan semakin jelas pada
temperatur 70 °C.

Hasil analisis sifat optic PCC diperoleh nilai brightnes yang cukup besar
yaitu 92,23 % ISO dan nilai whiteness 91,81% ISO dari sampel PCC yang
terbentuk pada temperatur karbonasi 30 °C s/d 70 °C dengan kecepatan alir gas
CO; 1 L/menit.

Hasil analisis XRD menunjukkan bahwa kristal PCC yang dihasilkan pada
temperatur 30 °C diperoleh dominan jenis vaterit 64,91 %. dan bercampur dengan
kalsit 35,09 %. Pada temperatur 50 °C dominan kristal vaterit 94,22 % bercampur
kristal kalsit (5,78%). Sedangkan pada temperatur 70 °C diperoleh PCC dominan
aragonit (71,32 %) bercampur dengan kristal kalsit (28,71%).

Hasil pengukuran SEM menunjukkan PCC yang terbentuk pada
temperatur 30 °C dan 50 °C berbentuk kubus yang merupakan bentuk kalsit yang
berukuran 3-8 um dan bentuk bulat (vaterit) yang berukuran 6 um. Sedangkan

Pada PCC yang terbentuk pada temperatur 70 °C ditemukan bentuk pipih dan




panjang yang merupakan bentuk aragonit dengan ukuran 5 pm dan bercampur

dengan kristal kalsit yang berbentuk kubus dengan ukuran 11 pm.
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Batu kapur merupakan hasil tambang yang terjadi secara alami dan tersedia dalam
jumlah yang banyak dimuka bumi. Hasil tambang ini mempunyai kualitas yang
cukup baik di Indonesia pada umumnya dan Sumatera khususnya.

Sumatera Barat merupakan lahan potensial yang cukup besar dalam
memproduksi batu kapur, yang tersebar di berbagai daerah seperti di Gunung
Tulas Muara Kiawai Kabupaten Pasaman dengan cadangan deposit 1.300.000 ton
dengan luas 650 ha., Dusun Pauh Tinggi Desa Halaban | Kecamatan Luhak
kabupaten 50 Kota dengan cadangan deposit 507.760.000 ton dengan luas 415 ha,
Bukit Sumanik Desa Tanjung Lolo, Kecamatan Tanjung Gadang Kabupaten
Sawah lunto Sijunjung dengan cadangan deposit 43.000.000 ton dengan luas 124
ha (Dinas Pertambangan, 2006).

Sejauh ini batu kapur di daerah Sumatera Barat masih dimanfaatkan dalam
bentuk kapur tohor yaitu batu kapur yang telah dibakar dengan pengerjaan yang
sederhana dengan menggunakan tenaga manusia. Batu kapur yang dihasilkan
adalah dengan tingkat kemurnian yang rendah sehingga bernilai ekonomi rendah.
Oleh sebab itu perlu adanya usaha untuk meningkatkan mutu nilai produk batu
kapur dengan mengolah batu kapur menjadi precipitated calcium carbonate
(PCC) dengan kualitas tinggi sehingga meningkatkan nilai jual batu kapur
tersebut.

percipitated calcium carbonate (PCC) adalah produk pengolahan batu
kapur melalui serangkaian reaksi kimia. Secara teknis PCC memiliki

keistimewaan seperti ukuran partikel yang kecil ( mikro ), sifatnya mudah diatur



dan homogen. Dengan keistimewaan karakteristik yang dimilikinya, pemakaian
PCC dalam industri menjadi semakin luas. Saat ini PCC telah digunakan sebagai
additif pada obat-obatan, makanan, kertas, plastik, cat, karet dan tinta (Xiang,
2002).

PCC dapat disintetis dari batu kapur melalui tiga metode yaitu metode
Solvay, Caustic dea, dan karbonasi. Pada metode karbonasi, batu kapur dibakar /
dikalsinasi pada suhu lebih dari 900° C sehingga terbentuk kalsium oksida CaO,
kemudian CaO dilarutkan dengan air ( slaking ) sehingga terbentuk Ca (OH);
yang biasanya disebut dengan susu kapur ( milk of lime ). Selanjutnya Ca(OH),
dialiri gas CO, sampai pH 7.8 — 8 dan endapan yang terbentuk adalah endapan
putih kalsium karbonat atau PCC. Untuk mendapatkan PCC yang berkualitas
tinggi maka beberapa kondisi dari setiap proses seperti temperatur, waktu, pH,
konsentrasi larutan dan kecepatan aliran gas CO; perlu dikontrol (Muchtar, 1997).

Penelitian mengenai pembuatan PCC sebelumnya telah banyak dilakukan,
yang mana pada penelitian sebelumnya dilakukan berbagai variasi untuk
mendapatkan PCC yang berkualitas. Variasi yang dilakukan oleh penelitian
sebelumnya diantaranya adalah pengaruh temperatur dan waktu kalsinasi batu
kapur terhadap karakteristik PCC diperoleh hasil sebagai berikut : semakin tinggi
temperatur maka semakin cepat proses kalsinasi dan ukuran partikel PCC yang
dihasilkan semakin halus. Kondisi optimum temperatur kalsinasi adalah 1000°C
dengan waktu 20 menit (Kuntum, 2005).

Penelitian selanjutnya mengenai pengaruh temperatur karbonasi terhadap
pementukan PCC dimana diperoleh temperatur yang optimum untuk pembuatan

PCC adalah pada temperatur 40-60 °C (Novesar. et al., 2005).



Proses pembuatan PCC yang efektif dan waktu yang singkat sangat
diharapkan dalam menghemat biaya produksi dalam dunia industri. Bentuk
partikel ( morphology ) juga akan menentukan penggunaan PCC itu sendiri.
Pengembangan dan modifikasi proses pembuatan PCC dengan mempelajari
pengaruh variasi temperatur dan variasi kecepatan aliran gas CO, terhadap

kualitas dan morphology dari PCC menjadi hal yang menarik untuk diteliti.

1.2 Rumusan masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan diatas maka rumusan masalah
dalam penelitian ini adalah ”Bagaimana pengaruh temperatur dan kecepatan aliran

gas CO, terhadap kualitas dan morphology dari PCC yang dihasilkan”.

1.3 Tujuan Penelitian
Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan kondisi optimum pada variasi

temperatur dan kecepatan aliran gas CO; terhadap pembentukan PCC.

1.4 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini adalah dapat memberikan informasi tentang
pengolahan batu kapur yang ada di Sumatera Barat menjadi PCC melalui variasi

temperatur dan kecepatan aliran gas CO;



II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Batu Kapur

Batu kapur merupakan batuan sedimen yang telah mengalami metaformis dan
terbentuk secara organik atau secara langsung dari lautan karena proses
pengendapan fosil binatang dan tumbuhan yang hidup di laut dan bertumpuk pada
dasar laut. Di bawah tekanan tinggi akan mengeras menjadi batuan dan karena
proses-proses alam seperti pergeseran maka timbul ke permukaan laut dan
terangkat menjadi pegunungan batu kapur. batu kapur merupakan batuan sedimen
atau batuan sedimen yang telah mengalami metamorfosis (Bowles, 1991).

Pada umumnya batu kapur mengandung campuran mineral seperti kalsium
karbonat, kalsium oksida sebagai komponen utama dan magnesium karbonat
sebagai komponen sekunder serta besi, silika, alumina, sulfur dan komponen
lainnya sebagai pengotor. Komposisi kimia batu kapur bervariasi berdasarkan
daerah depositnya.suatu batu dapat dikatakan sebagai batu kapur yang bisa diolah
menjadi kalsium apabila mengandung minimal 50 % kalsium karbonat
(Hassibi, 1991).

Menurut pengetahuan geologi,batu kapur tersusun dari 4 macam mineral
(dikecualikan benda yang mengotori) yang memiliki sifat-sifat:

1 Kalsit
Kandungan utama senyawa CaCOj3;, mempunyai massa molekul relatif 100,1
g/mol, berwarna putih tetapi dapat berwarna kuning, coklat atau abu-abu
karena ketidakmurniannya. Kalsit memiliki bentuk struktur rombohedral

dengan densiti 2,7g/cm’ dan kekerasan 3 mosh.



2 Dolomit
Komposisi utama CaMg(CO3); dengan kandungan CaCO; sebesar 55,5-58%
dan MgCO; sebesar 20-44%, dolomit memiliki bentuk struktur rombohedral
dengan densiti 2,85 g/cm’ dan kekrasan 3,5-4 mosh .

3 Aragonit
Komposisi kimia adalah senyawa CaCOs; yang berwarna putih dan
adakalanya berwarna kekuning-kuningan, kecoklatan dan kemerahan, bentuk
struktur ortorombik dengan densiti 2,93g/cm’ dan kekerasan 3,5-4 mosh.

4 Magnesit
Merupakan senyawa MgCO; yang berwarna putih, coklat atau merah
kecoklatan, memiliki bentuk struktur rombohedral dengan densiti 3g/cm3 dan
kekerasa 3.5 - 4,5 mosh.

Dikenal juga adanya mineral vaterit, tetapi biasanya mineral ini tidak stabil
dan akan segera berubah jadi kalsit. Perbedaan antara mineral kalsit dan aragonit
dapat dilihat dengan perbedaan warna bila diberi larutan panas Cobalt Nitrat,
Aragonit warna violet, sedangkan calsit warna biru. Dari semua mineral tersebut

diatas, yang paling banyak jumlahnya adalah kalsit (Dinas Pendidikan, 1987).

2.2 Kalsium karbonat (CaCQO;)

Kalsium karbonat adalah mineral alam yang berwama putih. Terdiri dari tiga
bentuk kristal yaitu kalsit dengan struktur trigonal, aragonit dengan struktur
orthorombik dan vaterit dengan struktur heksagonal. Kalsium karbonat tidak larut
dalam air tapi sedikit larut dalam larutan yang mengandung CO, terlarut

membentuk bikarbonat. (Weast, 1978).



Untuk memperoleh kalsium karbonat ada dua cara: pertama cara
sederhana, dimana batu kapur digiling dengan kehalusan tertentu yang disebut
dengan Ground Calcium Carbonate (GCC), kedua dengan cara reaksi kimia
menggunakan metode tertentu seperti precipitated calcium carbonat.Berdasarkan
pembuatannya kalsium karbonat dapat dikelompokkan menjadi 2 jenis yaitu:

1. Ground Calcium Carbonate (GCC)

GCC adalah batu kapur yang diproduksi dengan cara sederhana yaitu dengan
menggiling batu kapur sampai kehalusan tertentu dan bisa langsung dimamfaatkan
sehingga ukuran dan bentuk partikelnya tidak homogen dan distribusi ukuran
partikelnya luas. Penggilingan batu kapur untuk menghasilkan GCC ada dua cara
yaitu penggilingan kering dan penggilingan basah (Kralj,1997).

2.Precipitated Calcium Carbonate (PCC)

Diperoleh melalui proses dan reaksi kimia, sehingga tingkat kemurniaannya jauh
lebih tinggi dan berkualitas unggul. Secara teknis PCC memiliki karakterisasi
yang istimewa jika dibandingkan dengan GCC. PCC memiliki ukuran partikel
yang relatif seragam sehingga tingkat kehomogennya lebih tinggi, sedangkan
GCC mempunyai ukuran partikel yang bervariasi. Karakterisasi PCC seperti
ukuran partikel, bentuk dan jenis kristal sesuai dengan aplikasi yang diinginkan
dapat diwujudkan melalui pengontrolan reaksi kimianya.

Dengan keistimewaan karakteristik yang dimilikinya, maka penggunaan
PCC dalam industri semakin luas. Industri yang menggunakan PCC antara lain
adalah industri cat, karet, plastik, pasta gigi, pigmen serta sebagai bahan tambahan
dalam makanan. PCC juga dipakai sebagai bahan pengisi dan bahan pelapis pada

industri kertas (Xiang, 2002).



2.3 Precipitated Calcium Carbonate (PCC)

Precipitated Calcium Carbonate atau PCC merupakan kalsium karbonat yang

sudah diolah melalui reaksi kimia. Secara umum dapat dibuat melalui pelarutan

kalsium oksida (CaO) setelah itu dialiri gas CO; untuk pembentukan PCC. Produk

hasil reaksi merupakan PCC dengan ukuran partikel kecil.

PCC dapat diproduksi dalam bentuk larutan atau tepung tergantung pada

permintaan konsumen. PCC memiliki beberapa karakteristik diantaranya adalah:

L

PCC Berbutiran gelondongan (Spindle Type)

Berbentuk gelondongan dengan garis tengah 1-2mm. PCC ini digunakan
untuk pengisi karet plastik, pembuatan kertas dan aditif makanan. Sebagai
bahan pengisi PCC jenis ini dapat meningkatkan kemudahan dikerjakan
(workability) bahan yang diisinya. Disamping itu juga berfungsi sebagai
bahan pewarna (putih) dan pengisi untuk cat, tinta gambar dan kapur tulis.
Penggunaan dalam pembuatan kertas dapat menambah sifat tidak tembus
cahaya (opacity) dan penyerapan tinta, Sebagai aditif makanan berfungsi
untuk menetralisir keasaman, mencegah oksidasi dan memperbaiki sifat
cetak (pada biskuit). PCC jenis ini juga digunakan untuk pasta gigi.

PCC Berbutiran berupa serat-serat halus memanjang tak teratur
(Acicular Type)

Berupa serat-serat halus yang memanjang tidak beraturan serta bergaris
tengah 1-2 pm kearah memanjang dan 0,2-0,3 pm kearah melebar. PCC
jenis ini dapat digunakan sebagai bahan dasar pewarna sekaligus sebagai
pengisi, dapat menghasilkan kecerahan dan sifat tidak tembus cahaya
pada kertas serta memiliki sifat permukaan mudah rusak (sifat kurang

menguntungkan dari PCC).




3. PCC Berbutiran Bentuk Kubus (Dice Type)
Berbentuk kubus, berdiameter butiran 0,3um. PCC jenis ini biasanya
digunakan sebagai pewarna (putih) untuk pelapis kertas (Coated paper)
dan karton. Memiliki sifat dapat mempertahankan rheology pada proses
pelapisan kertas dengan konsentrasi padatan suspensi yang tinggi,
meningkatkan kecerahan dan sifat tak tembus cahaya serta memperbaiki
sifat penyerapan tinta. PCC dapat dibuat melalui tiga metode, yaitu metoda

solvay, caustic soda dan karbonast ( Muchtar, 1997).

2.3.1 Metoda Solvay
Metoda solvay merupakan metoda pembuatan PCC melalui reaksi antara batu
kapur dengan garam natrium klorida. Metoda ini dapat digunakan untuk
menghasilkan PCC dengan kemurnian yang tinggi, tetapi tidak efisien untuk
diaplikasikan pada proses industri karena membutuhkan bahan kimia yang cukup
banyak.

CaCO;3 () + 2NaCl jy— NayCO3(;) + CaCly(y)

C3C12 (1) 1 COz (2) + 2NH3 (g)—' NH4CI ) + CaCO; (s) (pCC)

2.3.2 Metoda Caustic Soda
Metoda caustic soda merupakan metoda pembuatan PCC dengan cara
memanaskan batu kapur pada suhu tinggi, setelah itu oksida yang terbentuk
ditambahkan air untuk selanjutnya ditambahkan natrium karbonat.

CaCoOs ) Y Ca0 (5)+ COz (y)

CaO(s) *F Hzo(l) —— e Ca(OHh(l)




Ca(OH), + Na,CO3(5) —» 2NaOH (1) + CaCOs; (5)(pec)
2.3.3 Metoda Karbonasi
Metoda karbonasi merupakan metoda pembuatan PCC yang paling efisien saat ini,
karena disamping tidak menggunakan bahan kimia tambahan.

Metoda ini juga dapat memanfaatkan kembali hasil reaksi sampingan
dalam setiap tahapan reaksi, seperti pemakaian kembali gas CO, hasil pemanasan
batu kapur dan pemanfaatan kembali air hasil samping proses karbonasi.
Disamping itu metoda karbonat banyak dikembangkan karena dapat mengontrol
bentuk dan ukuran partikel PCC yang dihasilkan dengan mengendalikan reaksi
kimianya (Elsver, 1991).

CaCOs3(s) CaO(s) +CO3(g) (ProsesKalsinasi)
CaO () + H Oy ——» Ca(OH), (Proses Slaking )

Ca (OH)Z ot CO, (8 _T'__’ CaCO; (s)( PCE ) + H,0O o (Proses Karbonasi )

Tahapan —Tahapan Dalam Metoda Karbonasi

Tahapan proses yang dilalui adalah kalsinasi, hidrasi, karbonasi, filtrasi dan
pengeringan.

A. Proses Kalsinasi

Proses kalsinasi merupakan proses pemanasan batu kapur untuk pembebasan CO,
sehingga menghasilkan CaO. Secara sederhana terbentuknya oksida kalsium

ditandai oleh penurunan kehilangan berat yang konstan setelah pembakaran.

CaCOs (5)_T_’ CaO (s) + CO, (g)
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Proses kalsinasi batu kapur dipengaruhi oleh dua faktor yaitu suhu
pembakaran dan ukuran partikel. Proses pemanasan sangat mempengaruhi
komposisi kapur tohor, karena pemanasan ini akan membentuk oksida — oksida
logam. Pada pemanasan batu kapur, suhu yang digunakan adalah 1000° ini
merupakan suhu yang umum digunakan untuk pembentukan oksida kalsium.

Jika pembentukan oksida kalsium tidak sempurna, maka akan
mempengaruhi proses pelarutan oksida kalsium, sebab kalsium karbonat tidak
larut dalam air sehingga sedikit jumlah ion kalsium dalam larutan. Oleh karena itu
pemanasan batu kapur diharapkan mampu membentuk oksida kalsium sehingga
pada proses pelarutan diharapkan semua oksida kalsium larut dan terion sempurna
dalam larutan (Oates, 1990).

B. Proses Hidrasi
Proses hidrasi adalah penambahan air pada CaO sehingga terbentuk larutan putih
susu atau larutan kalsium hidroksida ( Ca (OH), ).

Adanya efek kapiler pada proses hidratasi menyebabkan air terabsorbsi
oleh pori-pori kemudian udara yang terdapat dalam kapur tohor terdesak keluar,
sehingga terbentuklah Ca(OH),. Penambahan air yang berlebihan menyebabkan
terjadinya kapur susu (slurry). Proses hidrasi ini disebut juga dengan pelarutan
kapur tohor. (Ardinal et al., 2003).

CaOgp + H Oy ——» Ca(OH): oy

Deposit kalsium karbonat pada umumnya tidak murni, banyak
mengandung elemen — elemen lain seperti magnesium, aluminium, besi dan
logam lainnya yang berpengaruh terhadap kualitas hidrat yang dihasilkan.

Masalah pokok pada saat kalsinasi adalah terbentuknya partikel CaO yang keras,
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dimana pada bagian luar partikel CaO terbentuk lapisan keras sehingga air sulit
untuk masuk ke bagian dalam partikel. Proses hidrasi dapat dilakukan apabila
lapisan tersebut pecah. Hal ini dapat dilakukan melalui pengadukan yang cepat
dan waktu retensi yang cukup. Perbandingan CaO dan air secara tidak langsung
berpengaruh terhadap temperatur hidrasi (Potgieter et al., 2003).

C. Proses Karbonasi

Proses karbonasi adalah proses pengaliran gas karbon dioksida (CO;) ke dalam
larutan kalsium hidroksida (Ca(OH), ), sehingga menghasilkan endapan sukar
larut berwarna putih yaitu PCC.

C3(OH), + (Uil — CaCO;3 () (PCC) +H0 g

Dalam proses karbonasi diatas digunakan air untuk melarutkan CaO. CaO
dalam air sulit larut sehingga sedikit CaO yang dapat larut akibatnya sedikit pula
PCC yang dihasilkan, maka untuk itu digunakan asam sebagai pengganti air agar
lebih banyak melarutkan CaO sehingga diharapkan dapat menghasilkan PCC yang
lebih banyak.

Asam yang digunakan adalah asam nitrat (HNO3). Asam nitrat termasuk
asam kuat dan merupakan agen pengoksidasi yang kuat bagi senyawa anorganik.
sebagaimana sifat asam lainnya asam nitrat bereaksi dengan alkali, oksida basa
dan karbonat untuk membentuk garam (Thieman, 1991), dan untuk membuat
suasana basa ditambahkan NH,OH reaksi yang terjadi sebagai berikut: (Wiwit,
2007).

CaO + 2HNO; — Ca(NO3); + H,0

Ca(NOs3), + NHsOH + CO, — > (CaCO; + NH4NO;
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Kemudian dalam pengaliran gas CO; ada dua cara yaitu dengan cara
penggelembungan, dimana gas karbon dioksida akan berkontak langsung dengan
larutan dan dengan cara counter current dimana gas tidak berkontak langsung
dengan larutan. Pada proses industri, gas karbon dioksida yang dialirkan berasal
dari proses kalsinasi.

D. Filtrasi
Filtrasi adalah pemisahan endapan dari larutan dengan cara penyaringan setelah

itu dilakukan pengeringan (Ardinal et al., 2003).

2.4 X- Ray Fluorescence ( XRF )

Analisa bahan dengan menggunakan XRF digunakan untuk mengetahui
komposisi bahan yang memiliki unsur dengan nomor atom besar dari nomor atom
oksigen ( >8 ) secara kualitatif maupun kuantitif. Keunggulan metoda ini adalah
spektrumnya relatif sederhana, tidak merusak sampel dan menganalisa multi unsur
dalam waktu cepat. Akan tetapi metoda ini kurang sensitif dan hanya bisa
menganalisa unsur dengan nomor atom besar dari delapan. Disamping itu biaya
operasinya mahal.

Prinsip XRF didasari oleh efek fotoelektrik. Ketika sampel diradiasi
dengan foton energi tinggi maka elektron dari bagian dalam sampel akan
menghambur keluar. Sementara itu pada bagian luar juga telah terisi dengan
elektron, sehingga foton dengan karakteristik energi tertentu dari sebuah atom
akan muncul. Radiasi ini disebut dengan radiasi fluoresensi. Masing-masing unsur

memiliki karakterisitik emisi tertentu (Skoog,1985).
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2.5 Mikroskop Optis

Mikroskop Optis digunakan untuk melihat gambaran material melalui perbesaran
dengan menggunakan cahaya tampak. Sampel yang akan dikarakterisasi dapat
berupa cairan atau material padat.

Pada mikroskop optis, informasi diperoleh melalui cahaya yang diterima
atau dipantulkan oleh material. Komponen-komponen utama yang menyusun
system peralatan ini antara lain sumber cahaya, kondesor, sistem lensa dan lensa
mata. Kemampuan mikroskop jenis ini untuk menghasilkan pembesaran terhadap
gambar dari sampel berkisar antara 10 kali sampai 1500 kali dengan batas resolusi
sekitar 0,2 mikron.

Kegunaan mikroskop optis antara lain :

1. Dapat digunakan pada pengujian lapisan-lapisan polimer, fiber, foam,

cairan, bubuk dan emulsi.

2. Dapat menghasilkan gambaran sampel perbesaran 10 kali sampai 1500
kali.

3. Dapat mengamati sampel yang diberi perlakuan termal melalui
penggunaan program yang dihubungkan dengan pemanasan atau
pendinginan terhadap sampel pada temperatur antara 29 sampai 400°C.

Kekurangan mikroskop optis antara lain :

1. Untuk menggunakan mikroskop optis dengan model transmisi, maka
ketebalan sampel harus lebih kecil dari 5 mikron, lewat dari ini maka
sinar yang ditransmisikan akan diserap oleh sampel sehingga

menurunkan kualitas gambar yang dihasilkan




14

2. Sampel yang diamati harus stabil, karena perubahan bentuk sampel
yang terlalu cepat akan menjadi masalah serius bagi karakterisasi

dengan mikroskop optis ini (Sibilia,1996).

2.6 X-Ray Diffraction (XRD)

Analisa XRD digunakan untuk mengetahui susunan atom-atom dalam suatu
material kristalin sehingga akan diketahui struktur, orientasi dan ukuran kristal.
Dari analisa ini akan diketahui sifat fisika dari suatu material padat seperti
polimer, keramik dan logam.

Bila berkas elektron sinar X dijatuhkan pada suatu sampel (kristal), maka
akan terjadi hamburan sinar. Hamburan sinar ini akan didifraksikan pada sudut
tertentu (0), sehingga bisa diketahui panjang gelombang sinar x (L) dan jarak
antara bidang yang berdekatan (d). Setelah diketahui ketiga variabel ini maka
detector akan mempolakannya pada plat film. Dari pola inilah dapat ditentukan

bentuk kristal dari suatu material (Ismono, 1978).

2.7 Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM digunakan untuk menganalisa dan mempelajari tentang topografi permukaan
sampel dalam bentuk padat. Sampel padat yang dianalisa bersifat penghantar
listrik (konduktor). Jika tidak bisa menghantar listrik (isolator) maka harus
dilapisi dengan material penghantar listrik seperti emas. SEM banyak digunakan
untuk menganalisa material seperti keramik, polimer, alloy dan komposit.
Kelebihan alat ini adalah resolusinya yang tinggi vaitu 1,5 — 3.0 nm dengan

perbesaran 180.000 kali.



15

Analisa sampel dilakukan dengan melewatkan seberkas elektron melalui
kolom, kemudian difokuskan dengan lensa magnetic menuju permukaan sampel.
Permukaan sampel tersebut akan menangkap berkas sinar elektron dan
mengemisikannya. Kemudian detektor akan menterjemahkan pola emisi dan

hasilnya tergambar pada layar komputer (Jurgen, 2003).

2.8 Elrepho 3000

Merupakan alat yang dapat digunakan untuk menentukan sifat optis dari material
seperti brightness dan whitenes. Metoda ini digunakan secara luas terutama pada
industri kertas yang digunakan untuk menguji dan mengontrol kualitas kertas
yang dihasilkan.

Prinsip kerja alat ini didasarkan pada hamburan cahaya. Sumber cahaya
yang digunakan adalah lampu flash dengan panjang gelombang 700nm. Sampel
akan menyerap cahaya dan cahaya yang dihamburkan akan difokuskan kelensa
oleh detector dan diteruskan keamplifier untuk selanjutnya dibaca oleh rekorder

(Laswita, 2006).



IIl. METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini  dilaksanakan mulai bulan juli 2007 sampai Maret 2008 di
Laboratorium Balai Riset dan Standarisasi Departemen Perindustrian dan
Perdagangan (Baristand Indag) Padang, Untuk karakterisasi produk yang
dihasilkan dilakukan di Fakultas Pertanian Universitas Andalas Padang, PT.
Semen Padang LUB-PTBN BATAN (Laboratorium Uji Bahan —Pusat Teknologi

Bahan Bakar Nuklir Badan Tenaga Atom Nasional) Serpong Tanggerang.

3.2 Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah alat alat gelas, furnace,
desikator, kertas saring, pH meter, hot plate stirer, neraca analitis, pompa vakum,
corong Buchner, XRF, XRD, Elrepho 3000. Sedangkan bahan yang digunakan
adalah batu kapur, aquades dan gas CO, murni, asam nitrat (HNO;) pekat, dan

amonia (NH4OH).

3.3 Prosedur Penelitian

3.3.1 Pengambilan sampel dan analisis awal komposisi kimia sampel

Sampel berupa batu kapur diambil dari daerah Bukit Sumanik Desa Tanjung Lolo,
Kecamatan Tanjung Gadang kabupaten Sijunjung.Teknik pengambilan sampel
adalah acak random.Sampel dianalisis awal dengan menggunakan XRF di PT

Semen Padang untuk mengetahui kadar CaO sampel.
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3.3.2 Proses Kalsinasi

Sampel dilakukan penggilingan dan diayak dengan ukuran partikel 90 pm,
dibakar dalam furnace pada suhu 1000 °C selama 20 menit, sampel hasil kalsinasi
ini didinginkan kedalam desikator dan selanjutnya dilakukan analisis dengan

XRF. untuk mengetahui komposisi kimia dari sampel hasil kalsinasi.

3.3.3 Proses pelarutan CaO (slaking)

Sebanyak 2,8 g produk hasil kalsinasi ditambahkan larutan asam nitrat pekat
(HNO;) sebanyak 6,3 ml dan aquades hingga volume menjadi 100 mL lalu
diaduk selama 15 menit dengan kecepatan 700 rpm, kemudian saring.Filtrat hasil
saringan diatur pHnya sampai 12 dengan penambahan NH4;OH kemudian disaring

dengan kertas saring Whatman 42.

3.3.4 Proses karbonasi dengan variasi temperatur dan kecepatan aliran
gas CO,

Larutan yang telah diatur pHnya (pH basa) kemudian dialiri gas CO, dengan
kecepatan alir gas CO, yaitu: 0,25 L/menit., 0,5L/menit.,, 0,75 L/menit dan
1L/menit dan variasi temperatur yaitu :30 °C., 40°C., 50°C., 60°C dan 70°C. Pada
waktu pengaliran gas CO, ini dikontrol pHnya dengan pH meter, dimana reaksi
yang terjadi sempurna bila pH akhir mencapai 7,8-8 dan terbentuk endapan putih
dari PCC.

3.3.5 Penyaringan dan Pencucian Produk

Suspensi kalsium karbonat yang terbentuk disaring dan dicuci dengan aquades.
Endapan dikeringkan dalam oven dengan temperatur 105° C sampai berat konstan

lalu ditimbang untuk ditentukan rendemennya.
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3.4 Karakterisasi produk

3.4.1

342

343

344

345

Mikroskop optik, digunakan untuk melihat gambaran material
dan penyebaran  partikel secara umum. Pengukuran dilakukan
di fakultas pertanian Universitas  Andalas Padang. Sedikit sampel
diletakkan diatas kaca  objek, kemudian diberi beberapa tetes air dan
tutup dengan kaca penutup, set lensa dengan perbesaran 200 X
kemudian hubungkan mikroskop dengan alat foto.

XRF, digunakan untuk mengetahui komposisi kimia batu kapur dan PCC
yang dihasilkan, pengukurannya dilakukan di PT Semen Padang.

XRD, digunakan untuk mengetahui susunan atom dalam suatu material
kristalin sehingga diketahui struktur kristal, orientasi dan ukuran
kristal PCC yang dihasilkan. Pengukuran dilakukan di Badan Tenaga
Atom Nasional. Serpong Tanggerang.

SEM, digunakan untuk mengetahui topogarfi permukaan PCC yang
dihasilkan Pengukuran dilakukan di Badan Tenaga Atom Nasional.
Serpong Tanggerang.

Elrepho 3000, merupakan alat yang dapat digunakan untuk menentukan
sifat optis dari material seperti brightness dan whitenes. Pengukuran

dilakukan di PT Indah kiat Perawang Pekan Baru.



IV. HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Hasil analisa komposisi kimia batu kapur dan PCC

Hasil analisa komposisi kimia batu kapur didaerah Tanjung Gadang kabupaten
Sijunjung sebelum dikalsinasi dan sesudah dikalsinasi dan setelah terbentuk PCC

dengan menggunakan XRF ditunjukkan pada Tabel 1

Tabel 1. Komposisi Kimia Batu Kapur dan PCC

Senyawa Sebelum Sesudah Setelah terbentuk
Kimia dikalsinasi dikalsinasi PCC
Yo(wW/w) Yo(W/w) Yo(w/w)

Si0; 1,02 0,90 0,19

AlyO4 0,41 0,34 0,04

Fe 03 0.18 0,19 0,02

CaO 55,69 55,84 95,30

MgO 0,51 0,86 0,04

LOI 4433 44,83 44,50

LOI : Loss On Ignation
Pada Tabel 1 memperlihatkan kandungan CaO batu kapur yang cukup besar

yaitu 55,96 % sementara oksida-oksida logam lainnya seperti oksida besi, oksida
aluminium dan oksida silika terdapat dalam jumlah yang relatif kecil (kurang dari
5 %), batu kapur dengan komposisi seperti ini dapat digunakan untuk bahan baku
pembuatan PCC karena untuk menghasilkan PCC dengan kemurnian yang tinggi

dibutuhkan batu kapur dengan kandungan CaO minimal 50 % (Hassibi,1991)
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4.2 Proses Kalsinasi.

Reaksi kalsinasi dari batu kapur secara teoritis dan stoikiometri adalah

CaCO; (s) CaO(s) + CO; (g)

100 g/mol ; 56 g/mol 44 g/mol
Berdasarkan reaksi diatas dapat diketahui bahwa hitungan teoritis persentase gas
CO, yang dibebaskan adalah 44%.Pada penelitian sebelumnya telah diperoleh
hasil optimal dari proses kalsinasi dengan temperatur kalsinasi 1000 °C dengan
waktu 20 menit (Kuntum, 2005).

Pada temperatur tinggi energi panas yang dihasilkan juga besar sehingga
masuknya panas kebagian terdalam batu kapur untuk mencapai proses kalsinasi
yang sempurna berlangsung dalam waktu yang relatif singkat, oleh sebab itu
digunakan juga temperatur dan waktu kalsinasi yang sama dalam proses kalsinasi

batu kapur dalam penelitian ini.

4.3 Proses pembentukan PCC dengan variasi temperatur dan kecepatan alir
gas CO; dan pengaruhnya terhadap rendemen PCC yang dihasilkan
Pelarutan kalsium oksida (CaO) yang sempurna akan menghasilkan jumlah ion
kalsium yang optimum. dalam penelitian sebelumnya telah diperoleh hasil yang
optimum terhadap pelarutan oksida batu kapur, dimana dalam proses slaking batu
kapur hasil kalsinasi dilarutkan dalam HNO; 1M oleh sebab itu digunakan juga
pelarut yang sama dalam proses slaking batu kapur dalam penelitian ini (Wiwit

2007)
Batu kapur yang telah dilarutkan dalam HNO; 1M disaring, kemudian filtrat

hasil saringan diatur pH nya sampai 12 dengan penambahan NH4OH, kemudian



21

disaring dengan kertas saring Whatman 42. Filtrat hasil saringan dialiri gas CO,

dengan kecepatan alir gas CO, : 0,25, 0,5., 0,75 dan 1 L/menit dan variasi

temperatur: 30 °C., 40 °C., 50 °C., 60 °C dan 70°C sampai pH 8 sehingga

terbentuk endapan putih PCC.

Reaksi pembentukan PCC

CaOy) +2HNOs 5~ Ca(NOs) ( + HaOqay)

Ca(NO3)2y + NH40H 5+ CO; —CaCOs(s) + NH4NO3() + Hy0 (49
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan diperoleh rendeman

PCC yang ditunjukkan pada Gambar 1.
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Gambar 1. Rendemen hasil pembentukan PCC dengan kec alir gas CO; 0,25
L/menit (-e-),0,50 L/menit (-¢-)., 0,75L/menit (-m-) dan 1 L/menit
(-A-)
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Dari Gambar 1. diperoleh bahwa rendemen PCC yang dihasilkan pada
berbagai variasi dan kecepatan alir gas CO; adalah hampir sama, tidak terdapat
perbedaan yang signifikan (berkisar antara 77,5- 78,9 %) hal ini disebabkan
karena jumlah mol partikel CaO untuk masing-masing perlakuan adalah sama
yaitu 0,05 mol dengan konsentrasi HNO3 IM sehingga rendemen PCC yang

dihasilkan untuk tiap perlakuan hampir sama.

4.4 Pengaruh temperatur dan kecepatan alir gas CO, terhadap lama waktu
pembentukan PCC

Hasil analisis pengaruh temperatur karbonasi dan kecepatan alirgas CO, terhadap

lama waktu pembentukan PCC dapat dilihat pada gambar. 2

(54
o

Lama waktu pentukan PC

RREEE/REESRY

{

(]
o
o 4+

10 20 30 40| 5 @60 70 80
Temperatur{ °C)

Gambar.2 Pengaruh temperatur & kec alir gas CO; terhadap lamanya waktu
pembentukan PCC dengan kec alir gas CO; 0,25 L/menit (-e-),0,50
L/menit (-#-).,0,75L/menit (-m-) dan 1 L/menit (- A-)

Hubungan antara lamanya waktu pembentukan PCC dengan temperatur

dan kecepatan alir gas CO, dapat dilihat pada Gambar 2, berdasarkan kurva
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diatas, didapatkan bahwa semakin cepat aliran gas maka waktu pembentukan
PCC semakin cepat. Kecepatan alir gas CO; yang optimum adalah Kecepatan alir
1 L/menit. Hal ini disebabkan karena pertambahan kecepatan alir dapat
memperbanyak kelarutan CO, dan akumulasi ion-ion CO52., HCO;™ dalam larutan
sehingga larutan akan cepat jenuh yang mengakibatkan pembentukan nukleus
(inti) dan proses pengendapan semakin cepat (Han, 2006).

Dengan waktu yang singkat tersebut dapat meningkatkan kuantitas dan

menghemat biaya produksi pembuatan PCC.

4.5 Foto optik PCC pada berbagai variasi temperatur dengan kecepatan
alir gas CO; 1 L/menit

Hasil foto optik PCC yang diperoleh pada berbagai variasi temperatur dengan

perbesaran 200 X dapat dilihat pada gambar 3.

3a

3b
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3¢

Gambar 3. Foto optik PCC dengan perbesaran 200X. Pada temperatur 30 °C/kec
alir 1 L /menit (3a)., temperatur 50 °C kec alir 1 L /menit (3b).,
temperatur 70 °C kec alir 1 L /menit (3¢)

Berdasarkan Gambar 3 dapat dilihat bahwa variasi temperatur
mempengaruhi distribusi ukuran partikel dan aglomerasi. Pada temperatur 70 °C.
(Gambar 2c¢ ) sebaran ukuran partikel sempit dan bentuk partikel tidak homogen.
Gambar 2b (50 °C ) sebaran partikel sempit dan ukuran partikel yang agak kecil.
Gambar 2a (30°C ) menunjukkan sebaran partikel sempit dan ukuran partikel yang
tidak homogen . Aglomerasi terjadi hampir semua perlakuan dan semakin jelas
pada temperatur 70 °C hal ini kemungkinan disebabkan pengaruh kenaikan
temperatur. Semakin tinggi temperatur karbonasi maka semakin tidak homogen
distribusi partikel PCC yang dihasilkan dan beraglomerasi.

Jika temperatur tinggi maka fraksi tumbukan antar partikel akan besar
schingga terjadi peningkatan gaya afinitas partikel untuk beraglomerasi
.Aglomerasi dapat merubah ukuran partikel sehingga terbentuk partikel-partikel

heterogen (polidispersi) (Novesar et al., 2006).
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4.6. Analisa sifat optik (brightnes & whiteness)

Hasil analisis sifat optic PCC diperoleh nilai brightnes yang cukup besar yaitu
92,23 % dan nilai whiteness 91,81% dari sampel PCC yang terbentuk pada
temperatur karbonasi 30 °C s/d 70 °C dengan kecepatan alir gas CO, 1 L/menit.
Sifat brightnes & whiteness ini dipengaruhi oleh komposisi kimia dari PCC
dimana jika kemurnian PCC tinggi maka brightnes & whiteness juga tinggi, pada
temperatur 30 °C s/d 70 °C dan kecepatan alir gas CO, 1 L/menit diperoleh PCC

dengan tingkat kandungan CaO yang tinggi yaitu 55,30% (Lampiran 2 ).

4.7. Analisa XRD PCC
Pola XRD pada PCC yang diperoleh dari perlakuan pada temperatur 30 °C., 50 °C

dan 70 °C dengan kecepatan alir gas CO, 1L/ menit dapat dilihat pada Gambar

berikut.

Intensitas(arb.unit)

Sudut 28

Gambar 4. Pola XRD PCC pada temperatur: 30°C dengan kecepatan CO; alir 1L/
menit yang menghasilkan (v) vaterit dan (c) kalsit
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Gambar 5. Pola XRD PCC pada temperatur :50°C dengan kecepatan CO, alir 1L/
menit yang menghasilkan (v) vaterit dan (c) kalsit
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Gambar 6. Pola XRD PCC pada temperatur :70°C dengan kecepatan CO, alir 1L/
menit yang menghasilkan (a) aragonit dan (c) kalsit

CaCO; mempunyai 3 bentuk kristal yang berbeda yaitu kalsit, aragonit dan
vaterit, dimana masing-masing kristal akan mempunyai puncak difraksi
maksimum pada 20 yang spesifik dan berbeda. Kalsit mempunyai puncak 20
tertinggi adalah 29,5° dengan indek Miller 104, aragonite mempunyai puncak 2
tertinggi 26° dengan indek Miller 111 serta vaterit mempunyai puncak 20 tertinggi
32° dengan indek Miller 112 dan 022 (Kontoyannis and Vagenas, 2000).

Pada pola Analisa XRD Gambar 4 (temperatur 30 °C), dapat dilihat bahwa
puncak difraksi maksimum pada 26 yaitu 29,38°. Hal ini menunjukkan bahwa

kristal yang dihasilkan adalah berupa kalsit dengan indek miller 104. Selain itu
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terdapat puncak-puncak pendukung dengan sudut-sudut difraksi: 23,05°., 35,95°,
39,39°,, dan 48.45°. Disamping puncak kalsit juga ditemukan puncak vaterit,
yang mempunyai puncak difraksi maksimum pada 20 yaitu 24,91°., 27,08° dan
32,78 ° ( Lampiran 4).

Pada Gambar 5 (temperatur 50 °C), puncak difraksi maksimum pada 20 yaitu
26,86°. Hal ini menunjukkan bahwa kristal yang dihasilkan juga berupa vaterit
dengan indek miller 021. Selain itu terdapat puncak-puncak pendukung dengan
sudut-sudut difraksi: 20,78°., 24,70° 32,58°., 38,61°. Disamping puncak vaterit
juga ditemukan puncak kalsit yang mempunyai puncak difraksi maksimum pada
20 yaitu: 48,83 °dan 76,93° (Lampiran 4).

Pada Gambar 6 (temperatur 70 °C), puncak difraksi maksimum pada 20
yaitu 29,59 °. Hal ini menunjukkan bahwa kristal yang dihasilkan adalah berupa
kalsit dengan indek miller 104. Disamping puncak kalsit juga ditemukan puncak
aragonit, yang mempunyai puncak difraksi maksimum pada 20 yaitu: 27,33°,
45,96° dan 48.,46° (Lampiran 4)

Pola XRD diatas menunjukkan adanya perbedaan bentuk kristal yang
dihasilkan pada pada temperatur 30°C dengan kecepatan alir gas CO, yang sama
yaitu 1L/menit, dimana pada temperatur tersebut dihasilkan dominan jenis vaterit
dengan ukuran kristal 14,04 nm dengan persentase 64,91 % bercampur dengan
kalsit dengan persentase 35,09 % dan ukuran kristal 14,11 nm.

Pada temperatur 50°C dihasilkan dominan kristal vaterit dengan ukuran
kristal 14,22 nm dengan persentase 94,22 % bercampur kristal kalsit (5,7%)

dengan ukuran kristal 13,97 nm.
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Pada temperatur 70 °C dihasilkan kristal aragonit (71,32 %) dengan ukuran
kristal 13,88 nm bercampur dengan kristal kalsit (28,7 %) dengan ukuran kristal
14,11 nm.

Menurut Han, et al., (2006) dalam penelitian yang telah dilakukan terhadap
variasi temperatur pada pembentukan PCC didapatkan bahwa pada temperatur
yang tinggi diperoleh dominan jenis kristal aragonit, sedangkan pada temperatur
yang rendah dihasilkan jenis campuran kristal kalsit dan vaterit. Perubahan

polimorf karena temperatur disebabkan karena adanya pengaruh panas vibrasi.

4.8. Hasil analisa SEM PCC pada berbagai variasi temperatur dengan
kecepatan alir gas CO; 1 L/menit

Hasil pengukuran SEM PCC yang diperoleh dari perlakuan pada temperatur 30 °C

.,50 °C dan 70 °C dengan kecepatan alir gas CO, 1L/ menit dapat dilihat pada

Gambar 7 berikut.
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L

Tc
Gambar 7. SEM PCC dengan perlakuan pada temperatur30°C (7a)., 50 °C (7b).,
dan 70 °C (7¢) dengan kecepatan alir gas CO; rata-rata 1 L/menit

Analisa SEM digunakan untuk melihat bentuk topografi permukaan sampel PCC
Kalsium karbonat terdapat dalam tiga bentuk polymorph yaitu: kalsit, aragonit
dan vaterit, dimana secara termodinamika kalsit dapat ditemukan dalam bentuk
stabil. Secara umumnya kalsit mempunya bentuk kristal rombohedral, kubus,
scalenohedral dan prismatik. Aragonit mempunyai bentuk cluster dan discrete
needle-like, sedangkan vaterit dapat berbentuk bulat/spheric (Muchtar, 1997).
Hasil pengukuran SEM menunjukkan bahwa bentuk kristal yang
dihasilkan tidak homogen. Pada gambar 7a dan 7 b temperatur 30 °C dan 50 °C
dengan kecepatan alir gas CO, rata-rata 1L/menit dihasilkan kristal kalsit

berbentuk kubus dengan ukuran partikel 8um dan 3,57 pm bercampur dengan
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vaterit (bulat) dengan ukuran partikel 6 pm dan 6,42 pm. Sedangkan pada
temperatur 70 °C dihasilkan kristal aragonit 5 pm bercampur dengan kristal kalsit
dengan ukuran 11 um. adanya perubahan polymorf dari kristal ini disebabkan oleh
beberapa faktor, diantaranya adalah temperatur dan kecepatan alir gas CO,.

Menurut Hans et al. (2006) dalam penelitiannya mengatakan bahwa
temperatur dan kecepatan aliran gas CO, sangat berpengaruh terhadap bentuk
kristal PCC, Ia menemukan bahwa pada suhu ruang diperoleh kristal PCC yang
didominasi oleh vaterit dan minoritas kalsit, sedangkan pada suhu tinggi (60 °C)
yang ditemukan hanya kristal aragonit.

Bila dilihat dari kecepatan alir menurut Hans, bentuk kristal vaterit akan
semakin dominan jika semakin tinggi kecepatan alir. Perubahan morfologi dan
fasa pada PCC dengan kecepatan alir disebabkan kecepatan kelarutan CO, pada
kondisi yang berbeda. Naiknya kecepatan alir akan mempertinggi kelarutan CO,
dan akumulasi ion H', HCO5’, C032" meningkatkan kejenuhan larutan. Kejenuhan
yang tinggi menyebabkan kecepatan nukleasi dan pengendapan, yang membatasi

perubahan vaterit ke kalsit, jadi spesi vaterit terbentuk pada kecepatan aliran

tinggi.



V.KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan maka dapat disimpulkan bahwa
temperatur dan kecepatan alir gas CO, dapat mempengaruhi bentuk morphology
kristal, dimana pada temperatur tinggi dengan kecepatan alir gas CO; yang tinggi
bentuk kristal yang dihasilkan adalah dominan aragonit dan pada suhu yang
rendah dengan kecepatan alir gas CO; yang tinggi bentuk kristal yang dihasilkan
adalah dominan vaterit. sedangkan pada temperatur yang rendah dengan
kecepatan alir gas CO; yang rendah pula maka bentuk kristal yang dihasilkan
adalah dominan kalsit.

Temperatur dan kecepatan alir gas CO; yang optimum pada pembentukan
PCC diperoleh pada temperatur 50 °C dengan kecepatan alir gas CO, adalah
1L/menit, dimana pada kondisi tersebut proses pembentukan PCC lebih cepat dan
jenis kristal yang dihasilkan pada kondisi tersebut adalah dominan vaterit dengan
bentuk speric.

Berdasarkan hasil analisis sifat fisik dan optic PCC didapatkan bahwa
pada temperatur 30 °C -70 °C dengan kecepatan alir gas CO; 1 L/menit dengan
nilai brightnes & whiteness adalah 92,23 % dan 91,81% ISO.

Hasil analisis PCC dengan XRF menunjukkan PCC yang dihasilkan
mempunyai tingkat kandungan CaO sebesar 55,30 % (lampiran 2 ).

Hasil analisis XRD dan SEM  menunjukkan bahwa kristal PCC yang
dihasilkan pada temperatur 30°C diperoleh dominan jenis vaterit 64,91 %.dan
bercampur dengan kalsit 35,09 %. Pada temperatur 50 °C dominan kristal vaterit

9422 % bercampur kristal kalsit (5,78%). Sedangkan pada temperatur 70°C
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diperoleh PCC dominan aragonit (71,32 %) bercampur dengan kristal kalsit
(28,71%).

Dari berbagai data analisis terhadap PCC yang telah dilakukan dapat
disimpulkan bahwa PCC yang terbentuk pada temperatur 30 °C.,50 °C dan 70 °C
dengan kec alir gas CO; lliter/menit memenuhi standar spesifikasi PCC dunia

industri.

5.2 Saran

Berdasarkan penelitian ini disarankan pada peneliti selanjutnya untuk melakukan
penelitian terhadap pengaruh variasi kecepatan aduk (Stirring rate) dan waktu
pengelembungan (Bubble time) pada pembentukan PCC, agar dapat menghasilkan

PCC yang berkualitas tinggi.
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Lampiran 1. Contoh perhitungan penentuan rendemen PCC

Massa sample(CaO) =2,8004 g
Masa batu kapur yang larut =2,1494 g
Massa PCC yang dihasilkan = 3,0053 g

Mol CaO ~ Mol CaCO;

Mol CaO = massa CaO
Mr CaO

Massa CaCOj; secara teoritis = mol CaO x Mr CaCO;

= massa CaO x 100,03
Mr CaO

== 2 1954-% 100,03
56

Il

0,038 X 100,03

3,8394 ¢

Rendemen PCC = massa didapat x 100 %
Massa teoritis

= 3.0053 ¢ x 100%
3.8394 ¢

= 783%




LAMPIRAN 4 DATA PEAK PCC

Sampel A Pada temperatur 30°C kecepatan alir 1 L/menit
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3.25995
3.01632
2.70704
247117
2.32692
2.17965
2.10476
2.05528
1.97269
1.87668
1.81651
1.74341
1.63839
1.47241

1.4088
1.31125
1.23834

49.24
82.66
194.82
47.42
45.08
46.16
14.26
33.16
15.33
91.48
58.75
62.99
17.05
6.24
7.25
5.35
6.85
10.33

25.28
42.43
100
24 34
23.14
23.69
7.32
17.02
7.87
46.95
30.16
32.33
8.75
3.2
3.72
2.75
3.52
53



Lampiran 5
Contoh Perhitungan Ukuran Kristal Dengan Metoda Scherrer

1800 -

1600 - c
1400
1200 - v
1000 - v
800 -
600 -
400 |

Spektrum XRD PCC pada temperatur 30 °C dengan kecepatan alir gas CO, 1L/menit

Persamaan Scherrer. L = K . A
B cos 6

L = Ukuran Kristal (nm)
K = Konstanta (0,89)
L= Panjang gelombang sinar x untuk Cu k A(0,15406 nm)
p = FWHM(Full Width Half Maximum) pada 26 x (I1/180)
6 = Sudut Bragg

1. Pada puncak kalsit 29,3804°

L=080 x. 0.15406 nm
(0,576 x 3.14/180) x cos 29,3804/2

L = 14,11 nm

2. Pada puncak Vaterit 27,0822°
L= 089 x 0.15406 nm
(0,576 x 3.14/180) x cos 27,0822/2
L = 14,04 nm
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Lampiran 6

Contoh perhitungan ukuran partikel kristal PCC

b ¥

PCC pada suhu 30 °C dan kecepatan alir gas CO, 1 L/menit berdasarkan foto
SEM perbesaran 2000 X

Skala =

= 10 pm
Panjang pembanding(garis putih) = 2.5 cm
Lebar partikel = 2,0cm
Ukuran partikel sesungguhnya = Lebar partikel x  skala

Panjang pembanding(garis putih)

Il

2.0cm x 10 pm
2,5cm

= 8um
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Lampiran 7
Contoh perhitungan persentase komposisi kristal

1800 -
1600 - c
1400 -
1200 l
[ v
1000 - v
800 - |

Intensitas(arb.unit)

600 ‘

400
vC

200 4

T el Sl
10 20

Sudut 20

C = Kalsit
V = Vaterit
ik Z.kalsit iom
% it X
S Z kalsit + Zvateru‘ ’

= 8,02+100+17,21+2935+29,02+14,42+7,17 o |
(8,02+100+17,21+29,35+ 29,02 +14,42+ 7,17)+ (13,59 + 60,7 + 95,86 + 81,99 + 54,85+ 41,76 +15,12 + 3,35+ 5,69 + 6,68)

205,19
584,78

35,09 %

% vaterit = .
5 Z vaterit + Z kalsit

= 1359+6,07+9586+8199+5485+4 176+ 1512+3.35+5,69+ 6,68 N
(1359+6,07+9586+8199+ 5485+ 4 L76+1512+335+5,69+6,68) +(8.02+100+ 172142935+ 2902+ 1442+ 71 7

379,59
584,78

64,91 %
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LAMPIRAN 8. H k 1 dari struktur kristal kalsit,aragonit dan vaterit
83-0578 Quality: C Ca(C03)
CAS NMumber. Calcium Carbonate 1
ey Ref: Calculated from ICSD using POWD-12++, (1937)
t,‘;[f;‘;}g‘&]{ g e Ref Wartchow, R., Z. Kiistallogr , 186, 300 (1969)
Dx: 2713 Dm: .
S.G.: R3c (167) g
Cell Paramelers: ;51 >
3 4988 b c 17.05 3
t p i EE g
|/lcor, 3.21 s | | | l “ | 3
Rad: CuKat ’ T T - S . .
Lambda: 1.54060 0 15 30 45 60 75 289°
Filter:
deapy. calrdaial 2 Wt hk 1|2 Id hki|2 Ind hk |
ICSD # : 079574 23060 99 01258107 11 1 010 76287 11 2 2 @
Mineral Name: 29410 939 1 0 4 |606B2 51 2 1 4 [77196 19 1 112
Calcite 31451 19 006 |61.020 23 2 0 8 (78444 1 2 2 73
. 35976 133 1 1061398 24 1 1 980248 1 1 3 1
39418 175 1 1 363068 19 1 2 5 (80958 5 3 1 2
43167 149 2 0 2 (64673 57 3 0 0 |81555 21 2 110
47126 64 "0 2 4 |65647 31 0 012 |82151 3 0 114
47527 185 0 1 8 |69207 10 2 1 7 /83790 39 1 3 4
48520 184 1 1 670269 18 0 210 [84828 17 2 2 6
56574 30 211 |72916 26 1 2 885902 1 31 5
57410 87 122 |73687 . 6 3 0 6 |8643¢ 4 1 21
76-0606 Quality: C Eal(pog lz:. }
alcum Larbonale
CAS Number, __ oy Ref. Calouated from ICSD using POWD-12++, (1337)
C‘;tec:igg{e'gzlgs &5 i Ref: Dickens. B.. Bowen, J.S..J. Res. Natl. Bur Stand., Sect A, 75, 27 (1971)
um W
Dx 2933  DOm 2947 :
S.G.: Pmen [62) Y
Cell Parameleis: % ey .
a 4959 b 7.964 ¢ 5737 a
© B ¥ g% J @
— o
w @
IAcor: 1.14 S " mll] l” NTRICISY Y
Rad CuKal A 60 75 28
Lambda: 1.54060 0 15 0 45
Fiter: ’ » it h k|
dsp. colodloled T 4?349 IrMz 3 l: 1I 62680 1133
ICSD 8. 034300 12?3;2 13 (1] : (11 48.482. %‘5 202(629339 27 321
I Lame: 57308 6 020(48%7 5 01363387 50 151
Arapris ' 55773 993 111|498 21 2 1 2(64358 3 00 4
27238 562 0 2 1 |50269 253 1 3 2 [65.061 % 302
31150 45 0032|5190 28 1 41 (6593 4 223
32768 79 121 (52509 279 1 1 3 |66136 33 01 4
33164 486 012 |S2944 67 2 3166238 33 312
35140 331 102 |5307% 153 0 2 3 (66562 31 330
36140 37 20053984 21 22267973 2 104
37291 128 031 |56183 22 0 4 2168885 27 24 2
3790 385 11 2|56460 10 1 2 3 [68815 16 3 31
38430 246 130 (56830 16 3 1063125 46 114
i 2159265 54 3 1 1 |69608 18 0 2 4
38650 190 0 2 . 2 5 2
212 122 211 |53491 32 1 4 2|70134 2 1
i . 2 40|70947 14 060
41.641 6§ 131 [59491 32 233
42923 185 122 |s0z51 15 0 S 1 |7.685 1 1
4292 185 220 |60366 9 2 3 2|72348 gfg‘
4552 35 040/(61053 1 150 72530 5 12
45881 624 22 1|61860 S0 2 41 73_133 s 351
46573 6 032|623 1 213|753




74-1867 Qualiy: C

CAS Number:

Molecular Weight: 100.09
Volume[CD} 250.41
Dx: 2.655 Dm:

CaCO3
Calcium Carbonate
Ref: Calculated from ICSD using POWD-12++, (1937)

Ref: Meyer, HJ., Foitschi. Mineral., 38, 186 (1360)

S.G.: Pbnm (62)

Cell Parameters:

a 4130 b 7.150 c 8.480
4 g Y

1/lcor: 1.13
Rad: CuKatl
Lambda: 1.54060
Filter:

d-sp: calculated

ICSD # : 027827

Mineral Name:
Valerite

->

Fixed Slit
Intensity

- 89.86

LU i il al
1 ¥ 1 i I
15 30 45 60 75
2 Intt h k || & Intf h k | |2 Int-f
20935 91 0 0 2 {49043 319 1 3 2 |62764 12
23947 80 1 0 1 |49972 403 1 1 4 |64.250 1
24877 414 1 1 0 |49972 403 0 2 4 |64.849 1
24877 414 0 2 0 |50.767 321265765 1
27046 7311 1 1 |51.035 25 2 2 0 |66.053 1
27046 731 0 21 (51035 25 0 4 0 68605 @2
32740 999 11 2 (52260 94 2 2 1 |68e605 @2
32740 993 0 2 2 [52260 34 O 4 1 |69.064 3
33115 32 1 2 0 |55.003 5 1 2 4169475 33
34808 10 1 2 1 [55.003 5 1.3 3 | 69475 33
38565 14 1 0 3 |55748 183 2 2 2 | 70501 13
39506 19 1 2 2 |55748 183 0 4 2 |70.501 13
40651 167 1 1 3 |56.635 ] 2 131753 B
40651 167 0 2 3 |57.145 1 1 4.1 | 71.753 B4
42612 52 0 0 4 |58811 29 0TS | 720053
43821 496 2 0 0 |60354 1B 1 1 5 |72844 2
43821 4% 1 3 0 60.354 18" 0 2 5| 73486 74
45.694 1 210 (60462 11 1 4 2 73485 74
46.445 3 12 3 161294 4 2 2 3 (73681 40
47.001 1 211 |61.294 4 0 4 3 (74664 1
43043 319 2 0 2 [62.764 12 2 0 4 )75909 1

~N
@

SWW A= w0 =2 NN—=WWONO = =)= T

NF\JNU!A."&.MJN—‘LH&(H—IC)&.NO;LN_-(‘) =

m—‘OhJN&Lﬂmm—‘—‘DD—‘“bmeﬂ&A

42
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LAMPIRAN 9
BAGAN KERJA PEMBUATAN PCC

Sampel batu kapur :> Giling dan ayak dg
ukuran partikel 90pum

Kalsinasi pada suhu
1000°C selama 20 menit

Ditambahkan 6.3 ml Larutan HNO3
pekat.,aduk , cukupkan volumenya
sampai 100 ml dengan aqudes , aduk
larutan dengan kecepatan 700
rpm,kemudian disaring

- =11

Larutan garam-garam
nitrat

il

[ Oksida batu kapur }

Ditambahkan NH4OH sampai pH 12 kemudian disaring, alirkan gas CO; dengan
variasi kecepatan aliran 0,25 L/menit ., 0,50 L/menit., 0,75 L/menit dan 1 L/menit
pada temperatur 30 °C, 50 °C, 60 °C dan 70 °C sampai pH 8, sehingga terbentuk
endapan putih dari PCC

@aring ,cuci dan keringkan pada suhu 100°C

CaCO; pcc

Karakterisasi dengan Mikroskop Optis, XRD,XRF , Eleprho 3000 dan SEM



Lampiran 10

Spesifikasi PCC

Tabel 3. Spesifikasi PCC-PAILIHWA (Taiwan)(Tachwa)

Chemical Analysis Physical Properties
Si02 0,1% Whiteness 91-96 %
Fe203 + A1203 0,1% Specific Gravity 2.51
MgO 0,2 % Av.Particle size  0.04 mp
CaO 54,5% Fineness 99.5(-325 mesh)
Ignition Loss 45% pH —Value 8-9
Moisture 1.0% BET 40.1 m%/g

Tabel 4. Spesifikasi PCC-T/C TAEHWA Korea (Tama Pearl)

Physical Properties

Chemical Properties

Whiteness and brilliance(%) up 92

Specific Gravity
Apparent density(g/cc)
Av.particle diameter(mu)
pH

Residu(-325 mesh)(%)
Moisture

Surface treatment

257

0.56

0.04

8-8.5

less 0.3%

less 0.5

FA

Calcium oxcide(CaO) (%) up 54

Magnesium oxcide(MgO) (%) less 0.2

Silicon dioxcide (%) less 0.2
Iron oxcide and aluminium less 0.2
Oxide(R203)%)

Ignition loss(%) 45




LAMPIRAN 11

Foto SEM PCC pada temperatur 30°C kec alir gas CO; 1 L/ menit

45
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LAMPIRAN 12
Foto SEM PCC pada temperatur 50°C , kec alir gas CO; 1 L/ menit

4000 X

5000 X

10000 X
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LAMPIRAN 13
Foto SEM PCC pada temperatur 70°C , kec alir gas CO, 1 L/ menit




