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ABSTRAK

Nama : Zakky lhsan
Program Studi : Fisika
Judul : Penyusunan Diagram TTT (Time and Temperature Transformation)

Dekomposisi Fasa Dolomit Menjadi MgO

Telah dilakukan studi eksperimental terhadap dekomposisi fasa yang terjadi pada
dolomit (CaMg(CO3)2) selama proses pemanasan pada temperatur tetap. Fraksi
volume fasa hasil dekomposisi pada tiga temperatur tetap berbeda dalam tiga interval
waktu bebeda memberikan informasi yang cukup untuk menyusun suatu diagram
TTT. Metode perbandingan langsung (direct comparison method) digunakan untuk
analisis kuantitatif xrd menentukan fraksi volume fasa-fasa hasil transformasi. Data
fraksi volume hasil analisis kuantitatif menghasilkan paramater Kinetik dan
mekanisme dekomposisi mengikuti persamaan kinetik Avrami:

Y =1-exp[-8,1x 10°. t. exp (- 230,3 x 10¥/RT)]**

melalui persamaan kinetik tersebut berhasil di susun diagram TTT untuk dekomposisi

dolomit.

Kata kunci : dolomit, dekomposisi, Kinetik, diagram TTT
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ABSTRACT

Name : Zakky Ihsan
Study Program : Physics
Title : Construction of TTT (Time and Temperature Transformation)

Diagram of MgO from Dolomite

Experimental study on the phases decomposition which take place in dolomite (CaMg
(CO3)2) material during heating process at a constant temperature is reported. VVolume
fraction of decomposed phases at three different constant temperatures with three
different time intervals of each heating temperature were used to construct a TTT
diagram. Direct comparison method was used to perform quantitative XRD analysis
to determine the volume fraction of decomposed phases. It was found that mechanism
of phase decomposition of dolomite to follow Avrami kinetic equation as the follows :

Y=1-exp[-8,1x 10°. t. exp (- 230,3 x 10%/RT)]**

from which the TTT diagram for decomposed MgO is established.

Keywords : dolomite, decomposition, kinetic, TTT diagram
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BAB 1

PENDAHULUAN

1. Latar Belakang Masalah

Salah satu sumber daya mineral yang dimiliki Indonesia adalah dolomit.
Dolomit banyak terdapat di sepanjang pantai pulau Sumatra, pantai utara Jawa, Papua,
Irian Jaya, Sulawesi dan Nusa Tenggara.' Penelitian- penelitian mengenai dolomit
sampai saat ini masih terus dilakukan untuk meningkatkan nilai ekonomis dari
dolomit tersebut. Lazimnya dolomit hanya dimaanfaatkan sebagai pupuk dan
makanan ternak.” Padahal, dari dolomit yang mengandung senyawa kalsium dan
magnesium karbonat ini, dapat di peroleh manfaat yang lebih bernilai bila mineral ini
dapat dikelola dengan tepat. Pengelolaan yang tepat untuk meningkatkan kegunaan
dari dolomit harus dilakukan dengan menggunakan teknologi tepat guna dan dengan
biaya yang cukup rendah, sehingga dolomit dapat memiliki peran besar dalam

kemajuan industri logam, keramik, dan refraktori.

Dari dolomit yang memiliki rumus senyawa CaMg(COs), dapat dihasilkan
magnesium oksida (MgO) atau Mg. Metode perolehan MgO atau Mg dari sumber
daya mineral yang beragam telah banyak dikembangkan, sedangkan perolehan MgO
atau Mg dari dolomit umumnya dilakukan dengan proses pirometalurgi. MgO dan Mg
banyak dipergunakan dalam berbagai industri sebagai bahan baku untuk membuat
logam magnesium dan isolator pada bahan keramik. Dalam bidang farmasi MgO
digunakan sebagai obat untuk mengurangi rasa panas atau luka pada perut dan asam

lambung berlebih.’

1
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Magnesium termasuk logam yang paling banyak di gunakan sebagai
campuran selain besi dan alumunium. Keunggulan sifat-sifat fisis dan mekanis yang
dimiliki oleh logam magnesium menjadikannya logam yang paling banyak digunakan
dalam bidang otomotif untuk pembuatan badan mobil, dan berbagai komponen

lainnya.

Proses kalsinasi pada temperatur tinggi umumnya diterapkan pada mineral
dolomit untuk melepaskan gas CO,. Bergantung pada temperatur dan lamanya waktu
kalsinasi, maka dolomit sebagai material fasa tunggal dapat terdekomposisi menjadi
material campuran antara kalsium karbonat (CaCO3) dan magnesium oksida (MgO)
atau dapat juga berupa campuran CaO dan MgO, dimana faktor pengaruh temperatur

dan faktor lamanya pemanasan merupakan faktor yang sangat penting.’

Konstruksi diagram TTT diperoleh berdasarkan fraksi volume MgO yang
dihasilkan pada proses pemanasan dengan variasi temperatur dan waktu tertentu.
Fraksi volume dari MgO dapat ditentukan dari kurva XRD (X-Ray Diffraction)
dengan menggunakan beberapa cara, diantaranya dengan menggunakan metode
perbandingan langsung (direct comparison method), Internal Standard Method,
External Standard Method  atau dengan menggunakan program GSAS. Dari diagram
TTT dapat dengan mudah diketahui hubungan antara temperatur, waktu, dan fraksi
volume MgO yang merupakan hasil dari dekomposisi fasa dari dolomit. Namun,
sebelumnya akan ditentukan terlebih dahulu parameter-parameter kinetik berdasarkan
persamaan Avrami. Dengan menggunakan investigasi kinetik ini reaksi-reaksi yang

terjadi dengan adanya perlakuan panas akan diukur sebagai fungsi waktu.’

Universitas Indonesia
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2. Batasan Penelitian

Penelitian ini dibatasi pada penelitian skala laboratorium dengan berat contoh
sampel dolomit sebanyak 5 gram, dimana parameter proses, yaitu temperatur dan
lamanya waktu kalsinasi untuk masing-masing sampel merupakan faktor penting.
Selanjutnya sampel dolomit akan di analisis secara kuantitatif dengan menggunakan

metode perbandingan langsung (direct comparison method) dari hasil kurva XRD.

3. Tujuan Penelitian
Tujuan penelitian ini adalah :

1. Mempelajari kinetika transformasi dekomposisi fasa dolomit menjadi

MgO.

2. Mengkonstruksi diagram TTT (Time and Temperature Transformation)
yang menyatakan hubungan antara fraksi volume dengan waktu

pemanasan pada temperatur tertentu.
4. Metodologi Penelitian

Penelitian ini dibagi menjadi 2 tahap, yaitu tahap untuk menghasilkan fasa
MgO pada mineral dolomit setelah di beri perlakuan panas dengan waktu tertentu dan
tahap pengkonstruksian diagram TTT dari berbagai parameter kinetik dengan
melakukan variasi temperatur dan waktu yang diharapkan dapat menghasilkan

diagram TTT yang tepat.

Universitas Indonesia
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Bab 11

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Mineral Dolomit

Dolomit adalah mineral yang berasal dari alam yang mengandung unsur hara
magnesium dan kalsium berbentuk tepung dengan rumus kimia CaMg(COs),. Proses
pembentukan dolomit merupakan pengaruh peresapan unsur-unsur magnesium dari air laut ke
dalam batu gamping sehingga terjadi proses penggantian unsur kalsium dengan unsur
magnesium. Dolomit termasuk rumpun mineral karbonat, mineral dolomit murni secara
teoritis mengandung 45,6% MgCO3 atau 21,9% MgO dan 54,3% CaCO3 atau 30,4% CaO.
Rumus kimia mineral dolomit dapat ditulis meliputi CaCO3.MgCO3, CaMg(CO3)2 atau
CaxMgl1-xCO3, dengan nilai x lebih kecil dari satu. Dolomit di alam jarang yang murni,
karena umumnya mineral ini selalu terdapat pada batu gamping, kuarsa, rijang, pirit dan

lempung. Dalam mineral dolomit juga terdapat pengotor terutama ion besi, silica, dan sulfur.”

Tabel 2.1 analisis kimia dari mineral dolomit®

Senyawa oksida Weight %

CaO 30.77
MgO 21.54
MnO 0.1
FeO 0.008
SrO 0.17
CO; 47.38
Total 99.815
4
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Dolomit berwarna putih keabu-abuan atau kebiru-biruan dengan kekerasan lebih
lunak dari batu gamping, yaitu berbutir halus hingga kasar dan mempunyai sifat mudah

menyerap air serta mudah dihancurkan.

Gambar 2.1 struktur kristal dolomit’

Tabel 2.2 sifat fisis dolomit

Parameter Sifat Fisik
Rumus Kimia CaMg(COs3),
Berat Molekul 184.4 gr/mol
Sistem Kristal Rhombohedral
Kekerasan 3.5 — 4 (skala mohs)
Indeks Refraksi 1.67
Specific gravity 2.86
Warna Putih, abu-abu, kemerah-merahan,

kuning, hitam, hijau

Pengotor Silikat, besi, clay, chert, feldspar

Universitas Indonesia
Analisis struktur..., Ahmad Zakky, FMIPA Ul, 2010



Klasifikasi dolomit dalam perdagangan mineral industri didasarkan atas kandungan
unsur magnesium, Mg (kimia), mineral dolomit (mineralogi) dan unsur kalsium (Ca) dan
magnesium (Mg). Kandungan unsur magnesium ini menentukan nama dolomit tersebut.
Misalnya, batu gamping mengandung + 10 % MgCO3 disebut batu gamping dolomitan,
sedangkan bila mengandung 20 % MgCO3 disebut dolomit. Tabel di bawah ini

memperlihatkan tata nama batu gamping sesuai dengan kadar magnesium.

Tabel 2.3 Tata nama batu gamping sesuai dengan kadar magnesium®

Nama Batuan dolomit (% berat) MgO (% berat)
Batu Gamping 0-5 0.1-1.1
Batuan Gamping Bermagnesium 5-10 1.1-2.2
Batuan Gamping Dolomitan 10-50 2.2-10.9
Dolomit Berkalsium 50-90 10.9-19.7
Dolomit 90-100 19.7-21.8

2.1.1 Persebaran Mineral Dolomit di Indonesia

Madiapoera, T (1990) menyatakan bahwa penyebaran dolomit yang cukup besar
terdapat di Propinsi Sumatera Utara, Sumatera Barat, Jawa Tengah, Jawa Timur dan Madura
dan Papua. Di beberapa daerah sebenarnya terdapat juga potensi dolomit, namun jumlahnya

relatif jauh lebih kecil dan hanya berupa serpihan-serpihan pada endapan batu gamping.'

e Propinsi Nangroe Aceh Darussalam; Aceh Tenggara, desa Kungki berupa marmer
dolomit. Cadangan masih berupa sumber daya dengan kandungan MgO = 19%.
e Propinsi Sumatera Utara; Tapanuli Selatan, desa Pangoloan, berupa lensa dalam

batugamping. Cadangan berupa sumber daya dengan kandungan MgO = 11 - 18%.

Universitas Indonesia
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Propinsi Sumatera Barat; Daerah Gunung Kajai. (antara Bukittinggi - Payakumbuh).
Umur diperkirakan Permokarbon.

Propinsi Jawa Barat; daerah Cibinong, yaitu di Pasir Gedogan. Dolomit di daerah ini
umumnya berwarna putih abu-abu atau putih serta termasuk batu gamping dolomitan
yang bersifat keras, berbentuk kristal.

Propinsi Jawa Tengah; 10 km timur laut Pamotan. Endapan batuan dolomit dan batu
gamping dolomitan.

Propinsi Jawa Timur;

- Gn. Ngaten dan Gn. Ngembang, Tuban, formasi batu-gamping Pliosen. MgO =
18,5% sebesar 9 juta m3, kandungan MgO = 14,5% sebesar 3 juta m3;

- Tamperan, Pacitan. Cadangan berupa sumber daya dengan cadangan sebesar
puluhan juta ton. Kandungan MgO = 18%;

- Sekapuk, sebelah Utara Kampung Sekapuk (Sedayu — Tuban). Terdapat di Bukit
Sekapuk, Kaklak dan Malang, formasi gamping umur Pliosen, ketebalan 50 m,
bersifat lunak dan berwarna putih. Cadangan sekitar 50 juta m3; Kandungan MgO di
Sekapuk (7,1 - 20,54%); di Sedayu (9,95- 21,20 %); dan di Kaklak (9,5 - 20,8%);

- Gunung Lengis, Gresik. Cadangan sumberdaya, dengan kandungan MgO = 11,1-
20,9 %, merupakan batuan dolomit yang bersifat keras, pejal, kompak dan kristalin;

- Socah, Bangkalan, Madura; satu km sebelah Timur Socah. Cadangan 430 juta ton
dan sumber daya. Termasuk Formasi Kalibeng berumur Pliosen, warna putih, agak
lunak, sarang. Ada di bawah batugamping dengan kandungan MgO 9,32 -20,92%.

- Pacitan, Sentul dan Pancen; batu gamping dolomitan 45,5 - 90,4%, berumur Pliosen.
Di Bukit Kaklak, Gresik endapan dolomit terdapat dalam formasi batu-gamping

Pliosen, tebal + 35 m dan cadangan sekitar 70 juta m3.
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¢ Propinsi Sulawesi Selatan; di Tonassa, dolomit berumur Miosen dan merupakan
serpihan-serpihan dalam batu gamping.

e Propinsi Papua; di Abe Pantai, sekitar Gunung Sejahiro, Gunung Mer dan Tanah
Hitam; kandungan MgO sebesar 10,7-21,8%, dan merupakan serpihan-serpihan dan

bongkahan-bongkahan dalam batu gamping.

2.1.2 Penggunaan Mineral Dolomit

Mineral dolomit telah banyak di gunakan dalam berbagai bidang. Antara lain, bidang
industri, farmasi, pertanian, dsb. Umumnya dolomit lebih banyak berperan dalam bidang
industri , penggunaan dolomit dalam industri tidak sebanyak penggunaan batu gamping dan
magnesit. Terkadang penggunaan dolomit sama dengan penggunaan batu gamping atau
magnesit untuk suatu industri tertentu. Akan tetapi, biasanya para pelaku industri cenderung
untuk memilih dolomit karena jumahnya yang lebih melimpah di alam sehingga lebih mudah
didapatkan dan memiliki harga yang murah. dolomit kalsinasi yang mengandung CaO dan
MgO kering juga biasa digunakan sebagai bahan penggosok beberapa barang logam dan
mutiara. Nilai ekonomis dolomit akan semakin tinggi jika dolomit diekstrasi sehingga
menghasilkan magnesium yang bisa menjadi campuran logam atau lebih di kenal dengan

magnesium alloy.’

2.1.3 Manfaat Dolomit Dalam Bidang Pertanian

e Dapat menurunkan/menetralkan kemasaman tanah baik karena kondisi alamiah tanah
maupun karena pemberian pupuk seperti Urea/ZA, SP atau TSP yang bersifat masam,

o Dapat mengurangi resiko keracunan Fe dan Al pada tanah masam,

o Kadar Mg dalam Dolomit membantu pembentukan klorofil untuk proses photosintesis

sehingga pertumbuhan dan perkembangan tanaman menjadi optimal,
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o Kadar Ca dalam Dolomit dapat memperkuat tegaknya tanaman sehingga tanaman tidak

mudah roboh dan tidak mudah terserang hama dan penyakit.

Dolomit merupakan solusi utama bagi pertanian, perkebunan, dan tambak yang
banyak diusahakan di atas tanah yang masam, seperti tanah-tanah di luar pulau jawa. Faktor
yang menyebabkan tanah-tanah diluar pulau jawa memiliki tingkat kemasaman tinggi antara
lain karena curah hujan yang tinggi, faktor penggunaan pupuk nitrogen yang berlebihan, asal
batuan induk yang memiliki reaksi masam. Untuk itu pengapuran dan pemupukan dengan

pupuk dolomit bertujuan untuk mengatasi masalah kemasaman dan miskin hara.'’
2.2 Dekomposisi Fasa dari Mineral Dolomit

Mineral dolomit akan terdekomposisi menjadi fasa-fasa yang baru jika di beri
perlakuan panas pada waktu dan temperatur konstan tertentu. Senyawa turunan dolomit yang
memiliki nilai tambah yang cukup tinggi adalah magnesium oksida.'” Hasil dekomposisi

mineral dolomit disajikan secara lengkap pada tabel di bawah ini.

Tabel 2.4 dekomposisi fasa dolomit pada berbagai temperatur?

Fasa yang terbentuk
No | T(°C) t (jam)
CaMg(CO:), | CaCO;| MgO | CaO
1 400 1 N
500 1 N
600 1 N
2 650 10 N N N
13 N N N
24 \ \ \
3 700 2 N N N
5 \ \ \
10 N N N
4 750 0,5 N N N
1 N \ \
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1,5 N N
5 800 0,5 \ \ \
1 N N N
2 v v v
6 900 0.5 N N N
1 N N N
2 N N N
7 1000 0,5 N N N
1 v v
5 \ N

Variasi temperatur yang digunakan pada proses dekomposisi di atas mengacu pada hasil dari

pengukuran dengan menggunakan alat DTA atau Differential Thermal Analyzer yang

disimpulkan bahwa mineral dolomit akan mulai terdekomposisi pada suhu 400°C atau lebih.

Voltage (micro V)

40

30 -

20 -

10 -

-10 -

200 600 80 1000

Suhu ( C)

Gambar 2.2 kurva DTA mineral dolomit?
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2.3 Magnesium Oksida

Magnesium oksida atau bisa juga disebut magnesia merupakan mineral padat yang
berwarna putih, yang terbentuk secara alami sebagai periclase dan merupakan sumber utama
dari magnesium. Magnesium oksida terbentuk dari ikatan ionik antara satu atom oksigen dan
satu atom magnesium. Magnesium oksida di alam bersifat higroskopis, dan harus selalu
diproteksi dari campuran lain karena sifatnya yang mudah bereaksi."” Sifat dari magnesium

oksida dapat dilihat pada tabel di bawah ini,

Tabel 2.5 sifat fisik magnesium oksida'®

Molecular formula MgO
Molar mass 40.3044 g/mol
Appearance White powder

Density 3.58 g/cm’
Hardness 5-6 mohs scale
Melting point 2852 °C
Boiling point 3600 °C
Solubility in water 0.086 g/L
Solubility Soluble in acid,ammonia ; insoluble in alcohol
Band gap 7.8 eV
Refractive index (Np) 1.736
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Tabel 2.6 struktur magnesium oksida'

Structure
Crystal structure Halite (cubic)
Space group Fm3m
Coordination Octahedral (Mg™");
geometry octahedral (027)

Gambar 2.3 struktur MgO'*

Saat ini sebagian besar magnesium di peroleh dari mineral alami seperti
magnesit(magnesium karbonat), air asin yang banyak mengandung magnesium
klorida(MgCl,), dan air laut. Cadangan deposit magnesit di dunia banyak terdapat di daerah
Austria, Brazil, Canada, China, Yunani, Turki, Korea Utara, dan Amerika. Untuk
mendapatkan MgO dari magnesit merupakan cara yang termudah di bandingkan dengan
sumber lainnya, yaitu hanya dengan memberikan panas yang berkisar antara 700-1000 °C,

sehingga magnesium karbonat akan terdekomposisi menjadi magnesium oksida dan karbon

dioksida.

MgCOs3 --heat-->MgO + CO 3(gas)
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MgO juga bisa di peroleh dari resapan air laut yang asin. Air asin yang banyak
mengandung MgCl, biasanya di peroleh dari kedalaman 2500 kaki dari permukaan tanah.
Untuk mendapatkan magnesium dari MgCl, di butuhkan CaO dengan jumlah tertentu yang
diperoleh dari mineral dolomit yang dipanaskan dengan temperatur tinggi. Tahapan reaksinya

adalah sebagai berikut,

CaMg(CO 3) ; --heat--> (CaO:MgO) + 2CO »(gas)

CaCl, + MgCl, + H,O+ (Ca0O-MgO) + 2H,0 > 2Mg(OH), + 2CaCl, + H,0

2Mg(OH) 5 --heat--> 2MgO + 2H,0

Dolomit yang dipanaskan dengan temperatur yang berkisar antara 400 samapai 800° C juga
bisa di jadikan sebagai sumber magnesium dengan tahapan reaksi yang berbeda. Namun,
karena faktor ekonomis, saat ini MgO lebih banyak diproduksi dengan MgCl, sebagai

sumbernya."

2.3.1 Penggunaan Senyawa Magnesium Oksida

Magnesium oksida banyak digunakan dalam berbagai aplikasi. Dalam bidang farmasi
magnesium oksida digunakan untuk mengurangi rasa panas pada perut, dan digunakan
sebagai zat antasida/asam semut(asam yang dapat menetralkan asam-asam) selain itu
magnesium oksida digunakan pula pada bidang material optik. Pada tabel di bawah ini di

sebutkan kegunaan-kegunaan senyawa magnesium oksida dalam berbagai bidang industri.
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Tabel 2.7 Kegunaan Magnesium Oksida pada Berbagai Bidang Industri'’

Bidang Aplikasi

Fungsi

Suplemen makan hewan

Sumber ion magnesium untuk ayam dan sapi

Aditif

Meningkatkan titik lebur debu untuk menghasilkan
bahan yang bisa dibakar.
Mengurangi korosi pipa baja yang digunakan

untuk distribusi material cair dan gas

Kimia

Pelapis

Konstruksi

Listrik

Penentuan titik didih awal untuk produksi garam

| magnesium lain seperti sulfat dan nitrat

TaTnbaFarﬁJingen dalam cat dan pernis

Bahan dasar semen oksiklorida yang digunaka—n
| untuk lantai, papan dinding, papan serat dan

pelapis

Semikonduktor: elemen pemanas pengisi insulasi

antara kabel dan pelapis bagian luar

Pupuk

Pengecoran

Manufakturg—elas

Sumber magnesium untuk nutrisi tanaman

Katalis dan akseptor air

Bahan untuk pecah be|ahaan_fibergl‘a—ss

Insulasi

Bahan yang ringan dan fleksibel untuk pipa

insulasi.

Minyak pelumas

Tambahan penetral untuk asam

Farmasi Kandungan khusus Mg(OH),, MgCO; digunakan
dalam antacid, kosmetik, pasta gigi dan lulur
Manufaktur plastik Pengisi akseptor asam, katalis penebal dan

tambahan pigmen

Industri baja

Proses kalsinasi: perlindungan untuk orientasi

14
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butir baja silikon yang digunakan dalam
transformer listrik

Pemurnian gula Mengurangi scale build-up saat digunakan dalam
klarifikasi dan presipitasi jus

Uranium, galium dan boron Pengendapan inisiasi oleh netralisasi asam

Perlakuan limbah cair Penetralisir asam: mengendapkan logam berat.
|

2.4 Proses Transformasi dan Teori Kinetika

Proses transformasi fasa sangat penting dalam proses pembuatan suatu material.
Biasanya transformasi fasa meliputi perubahan mikrostrukturnya. Proses transformasi terbagi
menjadi beberapa macam , diantaranya proses transformasi tanpa adanya perubahan
komposisi dan fasa pada suatu material dan proses tranformasi yang di tandai dengan
munculnya fasa baru dan terjadi perubahan komposisi pada material tersebut. Pada proses
yang terakhir ini transformasi meliputi proses nukleasi dan proses growth (bertambahnya

6
ukuran nuclei).”

Dengan menggunakan investigasi kinetik fraksi-fraksi reaksi yang terjadi
pada proses transformasi diukur sebagi fungsi waktu pada temperatur yang konstan. Gambar
di bawah ini merupakan grafik fraksi transformasi y sebagai fungsi waktu t yang
menggambarkan sebagian besar kinetika transformasi untuk material padat dan mengikuti
persamaan Avrami di mana nilai K dan n adalah konstanta yang tidak bergantung terhadap

waktu.

Y=1-exp(-Kt") Persamaan 1
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]
I

Fraction of tandofmation, y

_#
o

RuCieatich Growth

Logarithm off haating thme, ¢
Gambar 2.4 grafik fraksi transformasi vs log t pada temperatur konstan®

Nilai K dan n sangat bergantung pada faktor bentuk dan mekanisme nukleasi serta
pertumbuhan kristal. Dengan perkataan lain nilai K dan n dpat ditentukan dari minimal tiga
temperatur pembentukan, sedangkan untuk mengetahui besarnya energi aktivasi

pembentukan fasa baru dapat digunakan persamaan Arrhenius® sebagai berikut:

k=k, exp -Q Persamaan 2
RT

k = K"" (konstanta kinetik yang tergantung temperatur)
k, (konstanta yang tidak tergantung temperatur)

Q (energi aktivasi)

R (konstanta gas)

T (temperatur pembentukan fasa baru)

Diagram TTT (Time and Temperature Trasformation) dikenal juga dengan nama
Diagram IT (Isothermal Transformation). Diagram TTT merupakan diagram yang
menggambarkan kinetika transformasi atau pertumbuhan fasa yang terjadi pada temperatur
tetap. Melalui diagram TTT ini dapat diketahui dengan tepat berapa lama waktu yang

diperlukan untuk menghasilkan sejumlah fraksi dari fasa dekomposisi proses transformasi
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pada temperatur konstan tertentu. Diagram TTT dapat dikonstruksi oleh kurva kinetik dari
persamaan 1 dan persamaan 2 di atas. Di bawah ini diilustrasikan sebuah grafik contoh grafik
TTT yang lengkap dari proses tranformasi fasa sistem Fe-C untuk eutectoid steel, dimana

proses transformasi fasanya meliputi fasa pearlite, martensite, bainate, dan austenite.

800
|
AR N |
e -  ——
700 _p— ~
® - 11200

A

A e

e | VL

F @ ~ 1000
500 \ \\

e C &
@ \ %
a =
2 A —800 2
i 400 |— \ \»f\\ E
qE, ., \Ba \\ E
e
_—— TN _—
300 |— Above M(start), g ‘\\_ 600
no M forms "'\
| I.'I.I'I,:.:aml \
200 | 50% 400
transforms into M <0
0 ) 1 I
107! 1 10 107 103 104 0

Time.(s)

Grafik 2.5 kurva TTT untuk eutectoid steel'®

2.5 Analisis Kuantitatif dan Metode Perbandingan Langsung

Analisis kuantitatif dengan menggunakan teknik sinar X adalah hal yang bergantung
pada karakteristik pola difraksi sinar X yang dihasilkan dari sebuah material sehingga bisa
ditentukan apakah material itu terdiri dari satu fasa atau lebih. Dengan berpedoman pada
buku referensi yang ada dapat di tentukan fasa-fasa yang terdapat pada material tersebut

berdasarkan pola difraksinya. Jika material yang di analisis adalah material yang memiliki

Universitas Indonesia
Analisis struktur..., Ahmad Zakky, FMIPA Ul, 2010



18

lebih dari satu fasa, maka intensitas dari puncak fasa tertentu dalam suatu fasa campuran
tergantung pada konsentrasi fasa pada suatu campuran. Namun, hubungan antara intensitas
dan konsentrasi tidak linier karena intensitas difraksi sangat tergantung pada koefesien

. . . 17
absorpsi campuran yang bervariasi dengan konsentrasi fasa.

Intensitas sinar difraksi dari spesimen serbuk fasa polikristal tunggal mengandung
butir yang berorientasi acak dalam bentuk plat datar dalam sebuah defraktometer seperti

terlihat pada persamaan 3 berikut

|

(142
| 32w Iy

Dimana I adalah intensitas terintegrasi dari puncak difraksi, Iy adalah intensitas berkas yang

(ﬂ; ]E r‘,ﬂ-,-z‘p"(1+a:«::s2 29}1\_«22_{
o |y il ——— . :
| 47 | m—z_jvz \' Lgm fcost || 2p ersamaan

masuk, A adalah panjang gelombang sinar yang masuk, r adalah jari-jari lingkaran
defraktometer, po adalah konstanta dengan harga 4n x 107 kg C, e adalah muatan elektron,
m adalah masa elektron, v adalah volume unit sel, F adalah faktor struktur, p adalah faktor
pengali, 6 adalah sudut Bragg, ¢°M adalah faktor temperatur (M=B ((sin0/A)?, dimana faktor
B mengandung temperatur), dan p adalah koefesien absorpsi linier. Dengan mengingat bahwa
(14+cos°20)/(sin’0cos®) merupakan faktor polarisasi Lorentz. Persamaan 1 adalah benar untuk
unsur murni atau alloy fasa tunggal. Jika ingin menghitung intensitas refleksi dari suatu fasa
(a) dalam suatu fasa campuran, kemudian persamaan 3 dikalikan dengan fraksi volume Ca

dari fasa a dalam campuran maka intensitas dari refleksi fasa o dapat ditulis sebagai berikut,

ly=— Persamaan 4
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Dimana K adalah konstanta. Karena kita berhubungan dengan campuran, kita dapat
menggantikan koefesien absorpsi linier p dengan p.,, koefesien absorpsi linier campuran.
Persamaan 4 dapat dinyatakan dengan p, sebagai konsentrasi atau fraksi berat. Untuk

campuran biner yang mengandung dua fasa o dan B, maka absorpsi massa dinyatakan

sebagai,
r 3
Hp |
B _ wal Ha -\ 4 wﬁl— —l Persamaan 5
fon.' L ‘{)“' J pﬁ

Dimana W menyatakan fraksi berat, p koefesien absorpsi linier, p densitas. Berat dari volume
unit campuran adalah pm dan berat dari o dalam campuran adalah Wypy,. kemudian volume
dari a dalam campuran adalah Wypmpo yang sama dengan Ca, persamaan yang sama dapat

ditulis untuk CB. Maka persamaan 4 dapat ditulis menjadi,

Iﬂ = X, WH, P, Persamaan 6
M Po
o= KlWa

(P,, (ﬂ_ ,r“'___p )m ) Persamaan 7

Meskipun kita tidak dapat mengetaui K;, dengan mengambil perbandingan dari lo. untuk
intensitas dari beberapa puncak referensi standar, maka harga Wa atau Ca selanjutnya dapat

ditemukan dari perbandingan ini.

Didalam prakteknya, Co dapat ditentukan melalui puncak referensi melalui tiga

metode yang berbeda yaitu,

1. Metode standar eksternal

2. Metode perbandingan langsung
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3. Metode standar internal

Metode perbandingan langsung sering digunakan untuk estimasi keseimbangan fasa
di dalam fasa campuran, sebagai contoh adalah fasa austenit dalam spesimen baja atau jumlah
dari besi oksida yang berbeda dalam skala oksidanya di dalam suatu baja atau juga jumlah

suatu fasa dalam fasa campuran.’ Di dalam persamaan 3 dapat dimasukan,

32w Z; n

af 2 ]
K. — Ly 44 (ﬂo J e’ Persamaan 8
2 =
m -

Persamaan 9

Maka intensitas difraksi akan menjadi

Persamaan 10

20

L
Dimana K, adalah suatu konstanta, yang tidak tergantung dari tipe dan jumlah dari unsur
difraksi akan tetapi hanya tergantung pada defraktometer. Di sisi lain, R tergantung pada sifat

fasa, 0, dan hkl. Persamaan 10 dapat ditulis untuk dua fasa yang berbeda o dan B sebagai

berikut,

] =2 a”e Persamaan 11

Dan persamaan 10

_ KRGy
2u,

Jrﬂ Persamaan 12
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Kemudian persamaan 9 di bagi dengan persamaan 10 maka K, dan pum dapat dihilangkan

menjadi persamaan 11 berikut ini,

R.C

e & Persamaan 13

RyCp

I,
Iy

Harga C,/Cg dapat diperoleh dari pengukuran Io/If dan kalkulasi dari R, dan Rg, yang
diperlukan suatu pengetahuan tentang struktur kristal dan parameter kisi dari dua fasa. Jika

perbandingan C,/Cp ditemukan maka C, atau Cg akan diketahui dari persamaan berikut,

Co+ Cp. = Persamaan 14

Metode perbandingan langsung ini dapat diperluas untuk ketika kondisi ketika sampel
mengandung lebih dari dua fasa. Hal yang harus diperhatikan dalam penggunaan metode
perbandingan langsung adalah refleksi o dan 3 yang dipilih harus tidak terjadi overlap antara
satu dengan yang lain agar tidak sulit untuk menghitung intensitasnya (harus terjadi

pemisahan dengan baik)'®.
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BAB I11

METODE PENELITIAN

3.1. Diagram Alir Penelitian

Pada Gambar 3.1 diperlihatkan diagram alir penelitian yang menjadi acuan tahap-

tahap penelitian ini.

Butiran Dolomit

ﬂ disk mill

Serbuk Dolomit

\'l kalsinasi

Dolomit Kalsinasi

J

Karakterisasi XRD

{L Program APD

PC-PDFWIN dan Pencocokan dengan database ICDD

B

—
Penghitungan fraksi volume dengan metode perbandingan langsung

o

Penentuan Parameter Kinetik

F— -~
Diagram TTT

Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian
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Bahan dan Peralatan Penelitian

Bahan-bahan utama pada penelititan ini antara lain, bubuk magnesium oksida dan
kalsit produksi Merck yang digunakan untuk membuat sampel referensi, dan serbuk dolomit

halus yang tersedia di laboratorium Departemen Fisika Universitas Indonesia.

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain timbangan digital Bosch
tipe SAE 200, disk mill vibrator, dan furnace thermolyn. Peralatan untuk pengujian sampel
menggunakan X-Ray Diffractometer (XRD)- Plillips PW 3710 dengan kontrol komputer yang
dilengkapi dengan program PC APD menggunakan radiasi Co K o dengan A = 1,7889 A pada

kondisi tegangan ~ 40 kV dan arus 30 mA pada rentang sudut difraksi 20-100°.
Tahapan Penelitian

kegiatan utama penelitian ini adalah tentang kinetika pembentukan senyawa MgO
hasil dekomposisi material dolomit selama proses pemanasan tetap yang juga dengan variasi
waktu tertentu. Temperatur dekomposisi dalam kegiatan ini dipilih masing-masing pada
temperatur 675°C, 700°C, dan 750°C dan pada ketiga temperatur tetap ini diidentifikasi
senyawa hasil dekomposisi adalah magnesium oksida, kalsit, dan mineral dolomit yang masih
belum terdekomposisi. Adapun kinetika transformasi fasa dari dolomit menjadi fasa MgO
diasumsikan mengikuti persamaan avrami (persamaan 1 dan persamaan 2). Dari persamaan
ini parameter kinetik seperti K, Ko, N, Q dapat ditentukan setelah ditentukannya fraksi volume
untuk masing-masing sampel dengan menggunakan metode perbandingan langsung yang

merupakan analisis kuantitatif dengan menggunakan teknik difraksi sinar X.
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3.2. Preparasi Sampel

Proses preparasi sampel ini meliputi proses preparasi untuk sampel referensi untuk
mengetahui perbandingan nilai-R dan proses preparasi sampel dolomit yang akan diberikan
perlakuan panas pada waktu tertentu dan temperatur yang konstan. Dolomit yang digunakan
berupa serbuk kasar yang kemudian dihaluskan dengan menggunakan alat disk mill vibrator.
variasi waktu pemanasan dilakukan pada temperatur 675°C, 700°C, dan 750°C (lihat tabel
3.1) dengan menggunakan furnace termolyne yang ada di Laboratorium Departemen Fisika

FMIPA Universitas Indonesia - Depok.

Tabel 3.1 kode-kode sampel yang digunakan pada penelitian

Kode Sampel Variasi T dan t
Dol-Al 675°C, 5 jam
Dol-A2 675"C, 8 jam
Dol-A3 675°C, 12 jam
Dol-B1 700°C, 2 jam
Dol-B2 700°C, 5 jam
Dol-B3 700°C, 10 jam
Dol-D1 750°C, 45 menit
Dol-D2 750°C, 60 menit
Dol-D3 750°C, 90 menit

Sedangkan preparasi sampel referensi digunakan senyawa murni yang berupa
campuran dari MgO, CaCO; dan CaMg(CO3), dengan perbandingan komposisi tertentu.
Sampel-sampel tersebut seterusnya dinamakan sebagai, Ref 1, Ref 2, dan Ref 3 dengan

komposisi yang diperlihatkan pada tabel di bawah ini,
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Tabel 3.2 komposisi tiga sampel referensi dalam wt%

Sampel Referensi | Dolomit (wt%) | CaCO3; (wt%) | MgO (wt%)

Ref 1 75 20 5
Ref2 60 30 10
Ref 3 40 40 20

3.3. Pengambilan Data

Pengujian sampel dilakukan dengan menggunakan X-Ray Diffractometer (XRD)-
Plillips PW 3710 dengan kontrol komputer yang dilengkapi dengan PC APD menggunakan
radiasi Cu Ky pada A = 1,7889 A pada kondisi tegangan ~ 40 kV dan arus 30 mA pada
rentang sudut difraksi 20-100° yang dilakukan di Laboratorium Program Studi lImu Material

Program Pascasarjana FMIPA, Universitas Indonesia, Salemba — Jakarta.
3.4. Analisis Data

Analisis data dimulai dengan menganalisis sampel simulasi campuran antara MgO,
CaCO;, CaMg(CO3), yang dibuat dengan perbandingan nilai konsentrasi yang telah
ditentukan, kemudian diukur dengan menggunakan XRD sehingga diperoleh besarnya
intensitas puncak masing-masing senyawa, nilai ini dimasukkan ke persamaan 13 yang pada
akhirnya diperoleh nilai R ratio. Dari nilai R ratio ini dapat dihitung fraksi volume untuk
semua sampel dolomit yang diberikan perlakuan panas dengan variasi waktu dan temperatur.
Kemudian, Analisis data dilanjutkan dengan menggunakan persamaan 1 untuk menentukan
nilai parameter tetapan laju (K ), dan konstanta n . Harga K dan n diperoleh dari persamaan
regresi linier pada masing-masing temperature sesuai dengan persamaan kinetik Avrami

(persamaan 1). Kurva sigmoidal dapat dibangun dengan memasukkan kedua harga tersebut

ke persamaan Y =1- exp(— Kt”) dalam bentuk In t dan Y(%). Selain itu juga dihitung besar

Universitas Indonesia
Analisis struktur..., Ahmad Zakky, FMIPA Ul, 2010



26

energi aktivasi pembentukan fasa MgO dari persamaan 2 dalam bentuk In t dan 1/T agar
diketahui parameter kinetik lainnya yaitu nilai ko dalam proses transformasi tersebut.
Berdasarkan data tersebut dapat dikonstruksi diagram TTT pada temperatur 675°C, 700°C,
dan 750°C dalam bentuk T dan log t dengan mengasumsikan nilai Y sebesar 10%, 50% dan

90%.
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BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Identifikasi fasa pada mineral dolomit murni

Pada gambar 4.1 ditunjukan pola difraksi dari serbuk mineral dolomit sebelum
mengalami perlakuan panas pada sudut difraksi antara 20° sampai 100°. Dalam rentang sudut
ini dapat diidentifikasi 9 puncak difraksi dari mineral dolomit sebagaimana yang tercantum

pada tabel 4.1.

Q00

8OO

700

600

500

cps

400

300

200

1040

20 30 40 20 &0 70 &80 o0 100

20

Gambar 4.1 pola difraksi sinar-x mineral dolomit

Jarak antar bidang kristal atom (d-spacing) pada masing-masing puncak pada sampel
mineral dolomit ini dapat diketahui dengan menggunakan program PC APD, dan identifikasi

senyawa-senyawa yang terkandung dalam sampel mineral dolomit ini dilakukan dengan
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membandingkan nilai d-spacing yang terukur dengan nilai d-spacing standar yang terdapat

dala database International Comitte Diffraction Data(ICDD).

Tabel 4.1 hasil identifikasi puncak difraksi sinar-x dari mineral dolomit

no 20 d ukur d standar senyawa hkl card number
1 27.889 3.71175 3.6945 CaMg(CO;), | 012 75-1763
2 36.078 2.88857 2.8866 | CaMg(COs3), 104 75-1763
3 38.959 2.68237 2.6703 CaMg(CO3),| 006 75-1763
4 43.507 2.41348 2.404 CaMg(CO3), | 110 75-1763
5 48.056 2.19675 2.1949 | CaMg(CO3),| 113 75-1763
6 52.453 2.02407 2.0149 | CaMg(COs3), | 202 75-1763
7 59.882 1.79216 1.7866 | CaMg(CO3), 116 75-1763
8 70.494 1.54995 1.5442 | CaMg(CO3), | 212 75-1763
2 80.113 1.39094 1.3879 | CaMg(CO;), | 300 75-1763

Dari hasil identifikasi puncak-puncak difraksi sampel mineral dolomit, terlihat bahwa
nilai d-spacing dari puncak-puncak tersebut sesuai dengan pola difraksi dari senyawa pada
database ICDD dengan nomor 75-1763, yang merupakan pola difraksi dari senyawa dengan
nama Calcium Magnesium Carbonat. Dari hasil pengujian ini dapat dibuktikan bahwa
mineral dolomit memiliki senyawa utama yaitu CaMg(COs3),, selain itu dapat diasumsikan

pula bahwa mineral dolomit terdiri dari 100% senyawa CaMg(CO3),.

4.2 Dekomposisi fasa mineral dolomit

Telah dilakukan penelitian untuk mengidentifikasi fasa dari sampel dolomit pasca
proses kalsinasi pada rentang temperatur 400 0C sampai 1000 OC. Dari hasil identifikasi

diperoleh bahwa telah terjadi proses dekomposisi dolomit yang memiliki rumus senyawa
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CaMg(CO;3), menjadi suatu senyawa baru berupa CaCOs dan MgO pada temperatur 650 °C
sampai dengan 750 °C. Kemudian pasca kalsinasi pada suhu di atas 800 °C mineral dolomit

akan terdekomposisi menjadi fasa CaO dan MgO.?

Dari hasil penilitian tersebut dilakukan penelitian untuk studi kinetika dekomposisi
fasa dolomit menjadi MgO pada rentang temperatur 675 °C sampai 775 °C yang secara
eksperimental terbukti bahwa pada rentang temperatur ini dolomit terdekomposisi menjadi

CaCO; dan MgO.
4.3 Kinetika pembentukan senyawa MgO dari dolomit

Dalam studi kinetika pembentukan MgO dari hasil dekomposisi dolomit pasca
kalsinasi, digunakan metode perbandingan langsung untuk mengetahui banyaknya dolomit
yang terdekomposisi menjadi CaCO; dan MgO dan dolomit yang belum terdekomposisi. Dari

rumus metode perbandingan langsung (persamaan 13 dan 14) dapat ditulis menjadi,

I CaMg(C03)2 R CaMg(C03)2 € CaMg(C03)2
= persamaan 15
I CaCO3 R CaCO3 C CaCO3

I CaMg(CO3)2 _ R CaMg(C03)2 € CaMg(C03)2
1Mgo - R MgO C MgO

persamaan 16

ICaCO3 _ R CaCO3 (CaCO3
I MgO RMgO CMgO

persamaan 17

dimana,

C CaMg(CO3),+ C CaCO; + CMgO =1 persamaan 18

Dari persamaan di atas nilai konsentrasi masing-masing senyawa dapat di hitung dari
hubungan nilai I (Integrated Intensity/peak area) dari CaMg(COs),, CaCO3;, MgO dan

besarnya nilai R yang merupakan besaran kristalografi yang diperlukan pengetahuan dan
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informasi yang cukup kompleks tentang struktur kristal dan parameter kisi dari masing-
masing fasa. Besarnya nilai R tidak hanya dapat diketahui dengan penghitungan besaran
kristalografi, tetapi dapat pula ditentukan dengan membuat suatu campuran yang telah
diketahui komposisinya untuk kemudian di ukur masing-masing intensitasnya dengan

menggunakan alat uji XRD.

R CaMg(C03)2 R CaMg(C03)2 R CaCO3
RCaCO3 °’ R MgO > RMgO

Besarnya nilai pada persamaan 15, 16, dan 17

ditentukan dengan membuat suatu sampel campuran yang telah diketahui komposisinya.
Untuk menentukan nilai R ini dibuat tiga buah sampel campuran dengan variasi komposisi
yang diharapkan nilai R yang dihasilkan tidak jauh berbeda. Selanjutnya sampel campuran ini
dinamakan sampel referensi. Besarnya komposisi masing-masing sampel referensi dapat

dilihat dari tabel di bawah ini,

Tabel 4.2 komposisi sampel referensi dalam (wt%)

Sampel Referensi | Dolomit (wt%) | CaCOj3;(wt%) | MgO (wt%)
Ref 1 75 20 5
Ref2 60 30 10
Ref 3 40 40 20

Tabel 4.3 komposisi sampel referensi dalam % fraksi volume

Sampel Referensi Dolomit CaCOs MgO
Ref 1 0.71 0.21 0.04
Ref2 0.60 0.32 0.08
Ref 3 0.41 0.43 0.16
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Hasil pengukuran difraksi sinar-x dan pengidentifikasiannya dari ketiga sampel referensi

dapat dilihat pada gambar dan tabel di bawah ini,
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Gambar 4.2 pola difraksi sinar-x sampel referensi 1
Tabel 4.4 identifikasi fasa sampel referensi |
no 20 d ukur d standard senyawa hkl Card number

1 34.217 3.04052 3.0355 CaCOs 104 47-1743
2 35.963 2.89751 2.8866 CaMg(CO;3), 104 75-1763
3 38.998 2.67979 2.6703 CaMg(COs3), | 006 75-1763
4 41.985 2.49684 2.4948 CaCOs 110 47-1743
5 43.592 2.40905 243 MgO 111 02-1207
6 46.054 2.28672 2.2846 CaCOs 11-3 47-1743
7 48.099 2.19492 2.1921 CaMg(CO3), | 11-3 75-1763
8 50.540 2.09537 2.1 MgO 200 02-1207
9 51.256 2.06802 2.0345 CaMg(CO3), | 021 75-1763
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10 55.308 1.92721 1.9273 CaCO; 024 47-1743
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Gambar 4.3 pola difraksi sinar-x sampel referensi 2
Tabel 4.5 identifikasi fasa sampel referensi 2
no 20 d ukur d standard senyawa hkl Card number
1 34.228 3.03445 3.0355 CaCO; 104 47-1743
2 36.076 2.88871 2.8866 CaMg(COs), 104 75-1763
3 39.198 2.66664 2.6703 CaMg(CO3), 006 75-1763
4 43.735 2.40153 2.43 MgO 111 02-1207
5 46.177 2.28097 2.2846 CaCO; 11-3 47-1743
6 48.199 2.19064 2.1921 CaMg(CO3), | 11-3 75-1763
7 50.653 2.09101 2.1 MgO 200 02-1207
8 51.411 2.06221 2.0345 CaMg(COs3), 021 75-1763
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9 55.357 1.92564 1.9273 CaCOs 024 47-1743
10 57.026 1.8753 1.8753 CaCOs3 11-6 47-1743
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Gambar 4.4 pola difraksi sinar-x sampel referensi 3
Tabel 4.6 identifikasi fasa sampel referensi 3
no 20 d ukur d standard senyawa hkl Card number

1 34.185 3.04336 3.0355 CaCOs3 104 47-1743
2 35.945 2.89889 2.8866 CaMg(COs), 104 75-1763
3 44.270 3300 243 MgO bt 1 02-1207
4 46.072 2.28584 2.2846 CaCOs 11-3 47-1743
5 48.083 2.19558 2.1921 CaMg(CO3), | 11-3 75-1763
6 50.441 2.09921 2.1 MgO 200 02-1207
7 55.714 1.91429 1.9273 CaCOs3 024 47-1743
8 56.924 1.87689 1.8753 CaCOs3 11-6 47-1743
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9 59.407 1.80517 1.8048 CaMg(COs3), 018 75-1763

10 60.054 1.78751 1.7886 CaMg(CO3), | 11-6 75-1763

Dari hasil uji difraksi sinar-x dapat dilihat bahwa puncak-puncak fasa CaMg(COs),, CaCOs,

dan MgO dapat terdeteksi dengan baik. Karena banyaknya puncak yang terdeteksi maka

R CaMg(C03)2 R CaMg(C03)2 R CaCO3
R CaCO3 ’ RMgO ’ RMgO

dalam penghitungan nilai akan diambil puncak

pola difraksi sinar-x masing-masing fasa yang terdeteksi pada kisaran sudut 46° untuk
CaCOs, 48° untuk CaMg(COs),. dan sudut 50° untuk MgO. Hasil dari proses penghitungan

nilai R (lampiran 1) disajikan pada tabel di bawah ini,

R CaMg(CO
Tabel 4.7 tilai  —ar8CO3)2
R CaCO3
Sampel fraksi % volume 26 I R CaMg(C03)2
R CaCO3
Ref 1 CaMg(COs3), 0.70 48.099 | 139.56
CaCO; 0.21 46.054 | 42.35 0.93
Ref2 | CaMg(COs), 0.60 48.199 | 107.9
CaCO; 0.32 46.177 | 53.72 1.06
Ref3 | CaMg(CO3), 0.41 48.083 | 66.9
CaCO; 0.43 46.072 | 65.87 1.08
Tabel 4.8 nilai S 28032
R MgO
Sampel fraksi % volume 20 I R CaMg(C03)2
R MgO
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Ref'1 CaMg(CO3), 0.70 48.099 | 139.56

MgO 0.04 50.540 | 23.08 0.32

Ref2 | CaMg(COs), 0.60 48.199 | 107.9

MgO 0.08 50.653 | 34.24 0.42

Ref3 | CaMg(COs), 0.41 48.083 | 66.9

MgO 0.16 50.441 | 45.64 0.55
Tabel 4.9 nilai R:;Cg%?’
Sampel fraksi % volume 26 I R CaCO3
R MgO
Ref1 | CaCO; 0.70 46.054 | 42.35
MgO 0.21 50.540 | 23.08 0.35
Ref2 CaCO; 0.60 46.177 | 53.72
MgO 0.32 50.653 | 34.24 0.39
Ref3 | CaCO; 0.41 46.072 | 65.87
MgO 0.43 50.441 | 45.64 0.%

Dari hasil penghitungan nilai R di atas dapat terlihat bahwa nilai R untuk masing-masing

R CaMg(CO03)2

sampel referensi tidak jauh berbeda, sehingga salah satu nilai RCacO3

R CaMg(C03)2 R CaCO3
R MgO > RMgO

dapat digunakan untuk menghitung besarnya % fraksi volume dari

sampel mineral dolomit yang di beri perlakuan panas dengan temperatur dan waktu

pemanasan yang berbeda-beda.
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Untuk menghitung besarnya nilai fraksi volume senyawa-senyawa pada sampel mineral

dolomit pasca kalsinasi digunakan hubungan keempat persamaan metode perbandingan

R CaMg(C03)2 R CaMg(C03)2

langsung(persamaan 15,16, 17, dan 18), dengan nilai

RCaCO3 ’ RMgo °
R CaCO3 . . . ., . I1CaMg(C03)2 ICaMg(C03)2
——— telah diketahui pada tabel-tabel di atas, dan nilai 8(C03) , 8(C03) ,
R MgO I CaCO3 I1MgO
I CaCO3 . . . ] s .
I Mgo diperoleh dari pola difraksi sinar-x. Besarnya nilai fraksi volume senyawa-senyawa

pada masing-masing mineral dolomit pasca kalsinasi (penghitungan pada lampiran 2) terlihat

pada tabel di bawah ini.

Tabel 4.10 fraksi volume dolomit , CaCO; dan MgO

fraksi volume
T t(menit) |CaMg(CO3),|CaCO3MgO| % MgO dari CaMg(COs3),
675 300 0.41 0.42 0.17 29
480 0.26 0.53 10.21 44
720 0.01 0.71 |0.28 90
700 120 0.52 0.34 |0.14 20
300 0.22 0.56 |0.22 50
600 0.01 0.71 10.28 90
750 45 0.48 0.37 0.15 23
60 0.15 0.61 {0.24 61
90 0.01 0.71 |0.28 90

Nilai-nilai fraksi volume masing-masing senyawa untuk temperatur tertentu di atas akan
dimasukan ke dalam persamaan kinetika Avrami (persamaan 1)sebagai nilai Y. Dari

penurunan persamaaan 1 yang menyatakan hubungan antara Nilai In{In /(1-Y) "'} terhadap
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nilai In t (persamaan 19)akan di ketahui parameter-parameter kinetik, yaitu nilai n, dan K
pada proses dekomposisi dolomit menjadi MgO untuk masing-masing temperatur(lihat
lampiran 3) Sebagaimana yang terlihat pada tabel 4.11. Dengan demikian nilai k juga akan di

ketahui dengan menggunakan hubungan k = K™,

-1
In{ln(1-Y) ' } =InK+nlnt persamaan 19
15 |
1
YE 3.077x-1281
y=1439¢-8.445 WO
05
+ 675
-
4 o ./ . i m 700
i‘ 3 4 | 5 7 750
£ 05 | Linear (750)
=
Linear (700}
L | Linear (675)
415 y=2.148x-13.48

Gambar 4.5 plot grafik In{In(1-Y)"} terhadap Ln t

Tabel 4.11 nilai n, K, dan k dari persamaan Avrami

T(kelvin) n K K
948 2.14 1.4x10-6 |0.0019
973 1.44 2.1x10-4 | 0.0028
1023 3.07 24x10-6 |0.0151

Dengan di ketahuinya nilai n dan K pada proses transformasi dolomit menjadi MgO, maka
plot persamaan kinetika pada masing-masing temperatur atau yang di kenal sebagai kurva S

akan terlihat seperti yang ditunjukan pada gambar 4.5.
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Gambar 4.5 kurva sigmoidal pembentukan fasa MgO berdasarkan eksperimen

Dari parameter-parameter kinetik yang telah di ketahui yaitu nilai n, k, dan K akan ditentukan
nilai k, yaitu suatu nilai konstanta yang tidak bergantung terhadap temperatur dan akan di
tentukan pula energi aktivasi pembentukan fasa baru yang dalam hal ini adalah pembentukan
fasa MgO dari dolomit sesuai persamaan Arhenius (persamaan 3). Penurunan persamaan 3

akan menghasilkan;
Lnk = (Q/R) (1/T) + Ln ko persamaan 20

Dari plot grafik yang merupakan hubungan antara Ln k terhadap 1/T (gambar 4.6) dan sesuai
dengan persamaan regresi linearnya akan diperoleh nilai k, yaitu sebesar 8.1 x 10’ dan
besarnya energi aktivasi (Q) pada proses transformasi sebesar 230.3 Kj/mol (penghitungan
pada lampiran 4). Nilai Q yang diperoleh dari percobaan dalam proses transformasi dolomit
menjadi MgO ternyata masih masuk kedalam batas dari nilai energi aktivasi mineral padatan

yaitu berkisar antara 100 - 400 kJ/mol.?
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Gambar 4.6 hubungan antara Ln k dan 1/T

Setelah diketahuinya parameter-parameter kinetik pada proses transformasi dolomit menjadi

MgO dan dengan memasukan nilai k pada persamaan 2 ke dalam persamaan 1 dan dengan

menggunakan hubungan k = K'" maka akan diperoleh persamaan umum kinetika pada

proses transformasi sebagai fungsi waktu dan temperatur sebagai berikut :

Y=1-exp(-Kt")
-Q
k=k —
oexp(RT]

Dimana,

k= Kl/n

maka persamaan 1 menjadi,
Y=1-exp[-ko.t.exp (- Q/RT)]"

Sehingga diperoleh persamaan kinetik transformasi yaitu,

persamaan 1

persamaan 2

persamaan 21

Analisis struktur..., Ahmad Zakky, FMIPA U,
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Persamaan kinetik di atas akan dijadikan dasar membangun kurva sigmoidal pada
berbagai temperatur (gambar 4.7) dan untuk mengkonstruksi diagram Time Temperature
Transformation atau TTT diagram yang dapat dijadikan acuan pemilihan temperatur dan
waktu yang tepat untuk menghasilkan fraksi volume MgO yang diinginkan. Dari kurva
sigmoidal dapat dilihat bahwa pembentukan fasa MgO sangat efektif terjadi pada temperatur
750°C karena hanya dibutuhkan waktu yang relatif singkat yaitu sekitar 100 menit untuk
mendapatkan fasa MgO sebanyak 90%. Pada temperatur transformasi yang lain misalnya
700°C dibutuhkan waktu 400 menit dan pada temperatur 675°C dibutuhkan waktu lebih
lama lagi yaitu 900 menit untuk memperoleh fraksi volume fasa MgO yang sama. Diagram
TTT pembentukan MgO dari dolomit dapat dilihat pada Gambar 4.8(penghitungan pada
lampiran 5). Berdasarkan diagram TTT tersebut dapat diketahui bahwa pemilihan
temperature dan waktu yang tepat sangat diperlukan untuk memperoleh fraksi MgO yang

diinginkan.

09
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o7 —750C
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Yo%
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04 l —675C

——650C
0.3
0.2
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Gambar 4.7 kurva sigmoidal untuk berbagai temperature
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Gambar 4.8 diagram TTT dekomposisi fasa dolomit menjadi MgO
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN
5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil dan pembahasan pada bab sebelumnya, dapat disimpulkan bahwa,

1. Mineral dolomit yang dijadikan objek utama penelitian ini merupakan suatu
senyawa yang memiliki rumus struktur CaMg(CO3),. Pada rentang temperatur 675°C
sampai 750°C dolomit terdekomposisi menjadi senyawa baru berupa campuran
CaCO3 dan MgO, dengan besarnya nilai fraksi volume masing-masing senyawa
sangat bergantung dari temperatur dan lamanya waktu pemanasan.

2. Dekomposisi dolomit pada pemanasan temperatur tetap mengikuti kinetik
Avrami dengan persamaan kinetik:

Y =1—exp [-8,1x 10°. t. exp (- 230,3 x 10¥/RT)]**

3. Telah dikonstruksi diagram TTT dekomposisi material dolomit.
5.2 Saran

Saran yang dapat dilakukan sebagai perbandingan hasil penelitian ini yaitu dengan
melakukan analisis kuantitatif XRD dengan metode yang berbeda dan validasi diagram TTT
dengan mengekstraksi MgO dari dolomit yang telah dipanaskan pada temperatur dan waktu

tertentu.

42
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