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Abstrak—XKalsium karbonat presipitat mempunyai tiga jenis
bentuk kristal yaitu kalsit, vaterit, dan aragonit. Pengaruh
temperatur dan laju aliran gas CO, terhadap pembentukan fase
dan morfologi PCC telah dipelajari. Penelitian ini menggunakan
batu kapur alam dan metode bubbling. Pada proses karbonasi
variasi temperatur reaksi yang digunakan adalah 30°C, 50°C, dan
70°C sedangkan pada masing-masing variasi temperatur
dilakukan variasi laju aliran gas CO, yaitu 2, 5, dan 7 SCFH.
Selama proses karbonasi temperatur dan kecepatan pengadukan
dijaga konstan. Endapan yang terbentuk disaring kemudian
dikeringkan. Karakterisasi yang dilakukan mengggunakan XRD
dan SEM. Dari hasil sintesis dapat disimpulkan bahwa vaterit
terbentuk pada temperatur rendah dengan laju aliran gas CO,
tinggi, aragonit terbentuk pada temperatur tinggi dengan laju
aliran gas CO, rendah, sedangkan Kkalsit tebentuk pada setiap
variasi perlakuan yang dilakukan karena kalsit merupakan fase
yang paling stabil.
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I. PENDAHULUAN

ALSIUM KARBONAT presipitat (Precipitate Calcium

Carbonate, PCC) mendapat perhatian karena memiliki
banyak aplikasi dalam berbagai bidang diantaranya dalam
pembuatan kertas, karet, cat, dalam industri makanan, dan
dalam bidang hortikultura. Aplikasi dari PCC ditentukan oleh
beberapa parameter diantaranya morfologi, ukuran, luas
permukaan dan sebagainya [1]. PCC mempunyai tiga macam
bentuk kristal yaitu kalsit, aragonit, dan vaterit dengan struktur
kristal  berturut-turut rhombohedral, orthorombic, dan
hexagonal[2]. Kalsit merupakan fasa yang stabil pada
temperatur ruang, sementara vaterit dan aragonit merupakan
fase metastabil yang dapat bertransformasi ke dalam fase stabil
(kalsit) [3].

Pembentukan morfologi dan fasa dari kalsium karbonat
presipitat dipengaruhi oleh beberapa faktor diantaranya
supersaturasi, Ph larutan suspensi, temperatur, dan sebagainya
[4]. Setiap faktor tersebut memiliki peranan penting dalam

pembentukan morfologi dan fasa dari kalsium karbonat
presipitat.

Penelitian ini menggunakan metode bubbling di mana
pembentukan kalsium karbonat presipitat dilakukan dengan
mengalirkan gelembung CO,ke dalam larutan CaCl,. Hal ini
dilakukan dengan tujuan memperoleh produk PCC dalam
jumlah yang banyak. Dalam penelitian ini, penulis ingin
meneliti tentang pengaruh temperatur dan laju aliran gas CO,
yang ditambahkan ke larutan CaCl, terhadap
pembentukan fase dan morfologi pada kalsium karbonat
presipitat Karakterisasi partikel CaCO; dilakukan dengan
menggunakan X-Ray Diffraction (XRD).

Selama ini pembuatan kalsium karbonat presipitat masih
menggunakan bahan sintetik sebagai bahan dasar. Pada
penelitian ini penulis berhasil mensintesis kalsium karbonat
presipitat yang berbahan dasar batu kapur alam yang
mempunyai kemurnian tinggi. Hal ini menjadikan penelitian
ini lebih bersifat ekonomis.

dalam

II. TEORI

A. Batu Kapur Alam

Batu kapur didefinisikan sebagai batuan yang banyak
mengandung kalsium karbonat, mempunyai warna kuning,
abu-abu kuning tua, abu-abu kebiruan, jingga dan hitam.
Dalam keadaan murni mempunyai bentuk kristal kalsit, yang
terdiri dari CaCO; dan memiliki berat jenis 2.6 — 2.8
gr/cm3[5].

Batu kapur dikatakan mempunyai kemurnian tinggi karena
berdasarkan penelitian sebelumnya batu kapur di daerah
Kabupaten Tuban mempunyai fraksi kalsium mencapai 98%.
Kemurnian batu kapur bergantung material
tambahan yang terkandung didalamnya seperti besi, kalium,
iodin,dan logam berat yang dapat mempengaruhi kualitas
produk CaCO; yang dihasilkan [6].

bervariasi
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B. Kalsium Karbonat Presipitat

Kalsium kabonat presipitat sering disebut dengan PCC
mempunyai tiga macam bentuk kristal yaitu kalsit, aragonit,
dan  vaterit dengan Kristal  berturut-turut
rhombohedral, orthorombic, hexagonal[2]. Kalsit
merupakan fase yang stabil pada temperatur ruang, sementara
vaterit dan aragonit merupakan fase metastabil yang dapat
bertransformasi ke dalam fase stabil (kalsit) [1].

Perbedaan yang tampak dari ketiga struktur fase yang
dimiliki CaCOj; yaitu pada jumlah atom O yang mengelilingi
setiap atom Ca. Formasi struktur yang terjadi pada kalsit,
vaterit, dan aragonit secara berturut-turut adalah CaQg4, CaOsg,
dan CaOs,.

struktur
dan

C. Faktor yang Mempengaruhi Pembentukan Fase dan
Morfologi pada Kalsium Karbonat Presipitat
Banyak faktor yang mempengaruhi pembentukan fase dan
morfologi pada produk kalsium karbonat presipitat diantaranya
temperatur [7,8], Ph larutan [7,9], dan penambahan zat aditif
[10,11], dan supersaturasi [12,13].

D. Aplikasi Kalsium Karbonat Presipitat

Kalsit merupakan fase PCC yang paling stabil dan banyak
digunakan dalam industri cat, kertas, magnetic recording,
industri tekstil, detergen, plastik, dan kosmetik. Berbeda
dengan kalsit, aragonit mempunyai aplikasi sebagai filler
kertas yang menjadikan sifat-sifatnya lebih baik seperti high
bulk, kecerahan, tak tembus cahaya, dan kuat. Sebagai filler
aragonit lebih baik dadi pada kalsit dalam polivinil alkohol
atau polipropilen komposit [14], sedangkan vaterit biasanya
digunakan sebagai katalis, teknologi separasi, dan
agrochemical [15].
partikel dari CaCO; yang digunakan dalam aplikasi kelas
tinggi yaitu sebagai filler, granula, dan aditif dalam makanan

maupun industri farmasi [16].

Partikel vaterit berongga merupakan

III. METODE PENELITIAN

A. Alat

Peralatan yang dipakai dalam penelitian ini antara lain
adalah gelas beker, gelas ukur, pipet, timbangan digital,
ayakan, corong kecil, tissue, thermometer, kertas saring, oven
untuk untuk pengeringan, furnace sebagai alat pemanas,
gergaji untuk memotong batu kapur, flow meter jenis
GENTEC, dan pengaduk magnetik (hot plate) dan magnetik
stirrer. Untuk karakterisasi fasa dipakai XRD Philips X Pert

MPD (Multi Purpose Difractometer) system.

B. Bahan
Bahan utama yang digunakan dalam sintesis CaCOj;

presipitat adalah batu kapur dari Tuban, aquades, gas CO,,
larutan HCI (12 Molar), dan NH4,OH (25%).

C. Prosedur Kerja

Penelitian ini diawali dengan pembuatan larutan CaCl,
yang dilakukan dengan mereaksikan CaO hasil kalsinasi batu
kapur pada 900°C dengan HCI (10 Molar). Larutan CaCl,
kemudian ditambah dengan larutan NH,OH dan aquades
hingga pH awal 10. Total volume larutan adalah 100 ml.
Setelah larutan siap, kemudian dilakukan proses karbonasi
(bubbling) selama 10 menit dengan variasi temperatur
karbonasi 30°C, 50°C, dan 70°C serta variasi laju aliran gas
CO, 2, 5, dan 7 SCFH. Selama proses karbonasi temperature
karbonasi dijaga konstan dan diaduk menggunakan magnetic
stirrer dengan kecepatan konstan. Hasil endapan dari proses
karbonasi disaring menggunkan kertas saring kemudian
dikeringkan pada temperatur 90°C selama kurang lebih 24 jam.
Produk yang dihasilkan berupa serbuk. Karakterisasi sampel
serbuk yang dilakukan adalah menggunakan X-Ray Diffraction
(XRD).

Batu kapur alam
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Gambar. 1. Skema penelitian
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IV.HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada proses karbonasi ke dalam larutan CaCl,, gas CO,
dialirkan dengan metode bubbling sehingga membentuk
senyawa CaCOj; berdasarkan reaksi :

CaCl, + 2NH,OH + CO, + H,0 - CaCO; + 2NH,C1 + 2H,0

A. Pengaruh Temperatur

Temperatur merupakan salah satu faktor penting dalam
pembentukan fase dam morfologi pada CaCO;. Pada penelitian
ini0 digunakan tiga variasi temperatur yaitu 30°C, 50°C, dan
70°C.
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Gambar. 2. Pola difraksi pada temperatur variasi temperatur

Berdasarkan pola difraksi pada Gambar.2 terlihat bahwa
pada temperatur 30°C terbentuk fase kalsit dan vaterit. Pada
temperatur 50°C terbentuk fase kalsit, aragonit, dan vaterit.
Pada temperatur ini ketiga fase dari CaCOj; terbentuk karena
berada pada temperatur intermediet. Pada temperatur 70°C
hanya fase aragonit dan aragonit saja yang terbentuk. Hal ini

mengindikasikan bahwa temperatur mempengaruhi
pembentukan fase dari CaCOj,
Perubahan polimorf darii CaCO; terhadap suhu ini

disebabkan karena vibrasi termal. Aragonit terbentuk pada
temperatur tinggi karena aragonit mengikat 9 atom O dan
paling banyak dibandingkan dari fase yang lain. Pada
temperatur tinggi akan memperoleh tambahan energi dari
vibrasi termal sehingga dapat mengikat atom O lebih banyak
dan singkatnya jari-jari atom meningkat seiring peningkatan
suhu. Hal inilah yang menyebabkan aragonit hanya terbentuk
pada temperatur tinggi.

B. Pengaruh Laju Aliran Gas CO, pada temperatur 30°C
Laju aliran gas CO, mempunyai
pembentukan fase dari kalsium karbonat presipitat.

peranan dalam

B-8
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Gambar. 3. Pola difraksi sinar-x dengan laju aliran bervariasi pada temperatur
30°C
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Gambar. 4. Hubungan antara fraksi volume dengan laju aliran gas CO, pada
temperatur 30°C

Berdasarkan pola difraksi pada Gambar. 3 terlihat bahwa
seiring peningkatan laju aliran gas CO,, fase vaterit akan mulai
terbentuk. Terlihat pada laju aliran rendah hanya fase kalsit
saja yang dominan terbentuk. Fase vaterit muncul seiring
peningkatan laju aliran gas CO,. Hal ini dikarenakan pada laju
aliran tinggi yaitu 7 SCFH maka jumlah gas CO, yang
ditambahkan akan semakin banyak dan akan mempertinggi
kelarutan dari gas CO, itu sendiri didalam larutan. Pada
keadaan ini akan terjadi pengumpulan ion-ion H*, HCOj;, dan
CO;”> sehingga akan meningkatkan supersaturasi dari larutan.
Keadaan supersaturasi tinggi akan mempermudah dan
mempercepat proses pengintian dan pengendapan yang mana

keadaan ini akan membatasi transformasi fase vaterit menjadi
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kalsit.Sedangkan pada laju aliran gas CO, rendah akan
menurunkan  supersaturasi kurangnya
ketersediaan dari gas CO, sehingga supersaturasi larutan pun
rendah. Pada keadaan supersaturasi rendah pembubaran fase
akan terjadi lebih baik sehingga mempercepat
transformasi dari fase vaterit menjadi fase kalsit. Dengan
demikian, pada laju aliran rendah hanya terbentuk fase kalsit.

larutan  karena

vaterit

C. Pengaruh Laju Aliran Gas CO, pada temperatur 50°C

Pola difraksi pada Gambar. 5 menunjukkan pembentukan
fase pada variasi laju aliran gas CO, pada temperatur 50°C.
Pada temperatur ini ketiga fase terbentuk dan seiring dengan
peningkatan laju aliran gas CO, fase metastabil menghilang
dan hanya terdapat fase kalsit di mana fase kalsit merupakan
fase yang paling stabil.
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Gambar. 5.Pola difraksi sinar-x dengan laju aliran bervariasi pada temperatur
50°C
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Gambar. 6. Hubungan antara fraksi volume dengan laju aliran gas CO, pada
temperatur 50°C

Terlihat pada Gambar. 6 bahwa seiring peningkatan laju
aliran gas CO, fase metastabil dari CaCOj; (aragonit dan

B-9

vaterit) lenyap. Hal ini dimungkinkan karena fase-fase
metastabil tersebut bertransformasi menjadi fase stabil seiring
peningkatan laju alirran gas CO,.

D. Pengaruh Laju Aliran Gas CO, pada temperatur 70°C

Pengaruh laju aliran gas CO, pada temperatur 70°C dapat
terlihat pada Gambar. 7. Berdasarkan pola difraksi pada
Gambar. 7 terlihat bawa pada temperatur 70°C terbentuk dua
fase yaitu aragonit dan kalsit. Terlihat bahwa seiring dengan
peningkatan laju aliran gas CO, fraksi volume fase aragonit
semakin menurun.

Fase aragonit terbentuk pada supersaturasi rendah sehingga
pada laju aliran rendah partikel aragonit terbentuk.
Ketersediaan gas CO, pada laju aliran rendah semakin sedikit
sehingga menurunkan supersaturasi larutan yang menyebabkan
partikel aragonit terbentuk pada kondisi ini. Selain itu aragonit
mempunyai struktur CaO, sehingga selain membutuhkan
temperatur tinggi dalam pembentukannya, ion kalsium juga
membutuhkan keteraturan tinggi
menyusun atom O yang mengelilinginya. Hal inilah yang
menyebabkan pembentukan partikel aragonit berada pada
temperatur tinggi dan dengan laju aliran gas CO, rendah.
Seiring dengan meningkatnya laju aliran gas CO, maka
keseimbangan dalam menyusun atom-atom O akan terganggu
sehingga sulit untuk menyusun struktur CaOy. Hal inilah yang
menyebabkan partikel aragonit semakin menurun seiring
dengan meningkatnya laju aliran gas CO,, sebaliknya partikel
kalsit semakin meningkat karena partikel Kkalsit
membutuhkan 6 atom O untuk mengelilingi ion kalsium.
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Gambar. 7. Pola difraksi sinar-x dengan laju aliran bervariasi pada temperatur
70°C
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Laju Aliran Gas CO, thd fraksi volume fase
pada temperatur 70°C
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Gambar. 8. Hubungan antara fraksi volume dengan laju aliran gas CO, pada
temperatur 70°C

V. KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian ini dapat disimpulkan bawa
fase kalsit terbentuk pada setiap proses karbonasi, sedangkan
fase vaterit terbentuk pada temperatur rendah dengan laju
aliran gas CO, tinggi serta fase aragonit terbentuk pada
temperatur tinggi dengan laju aliran gas CO, rendah.

Penelitian ini dapat dikembangkan lagi dengan metode
yang berbeda untuk mendapatkan ketiga fase dari kalsium
karbonat presipitat dengan kemurnian tinggi. Metode yang
dapat digunakan yaitu dengan pencampuran larutan Na,CO;
dan CaCl, untuk mendapatkan vaterit lebih murni. Aragonit
dapat terbentuk pada temperatur tinggi sehingga perlu
dilakukan penelitian lebih lanjut pada temperatur yang lebih

tinggi.
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