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ABSTRAK

Nama . Eni Febriana
Program Studi . Ekstensi Teknik Kimia
Judul : Kalsinasi Dolomit Lamongan Untuk Pembuatan Kalsium-

Magnesium Oksida Sebagai Bahan Baku Kalsium Dan
Magnesium Karbonat Presipitat

Indonesia mempunyai cadangan mineral berbasis karbonat terutama dolomit yang
dapat diolah menjadi bentuk kalsium-magnesium oksida yang mempunyai bidang
aplikasi yang sangat luas dan nilai jual yang lebih tinggi. Untuk mendapatkan
hasil yang optimal perlu dipelajari karakteristik proses kalsinasi dolomit tersebut,
terutama mekanisme proses pembentukan senyawa oksida, pengaruh temperatur,
dan ukuran partikel terhadap laju reaksi dan energi aktivasinya. Proses kalsinasi
dolomit menggunakan bahan baku dolomit dari daerah Lamongan. Kondisi
operasi yang diteliti berkisar pada rentang suhu 700-1000°C dengan ukuran
butiran 0,5/4, 4/8, 8/20, 20/45, 45/80, dan -80 mesh. Karakterisasi material yang
akan dilakukan meliputi karakterisasi komposisi bahan menggunakan XRF dan
struktur kristal mineral menggunakan XRD. Pada temperatur 700°C terjadi
pembentukan CaCO3 dan MgO, sedangkan pada temperatur 800, 900, dan 1000°C
hanya terjadi reaksi dekomposisi CaCO; menjadi CaO. Kondisi optimum
diperoleh pada kalsinasi dengan temperatur 900°C selama 5 jam dengan partikel
berukuran 0,5/4 mesh. Dengan asumsi reaksi berorde satu (n = 1) diperoleh dua
area nilai energi aktivasi. Pada temperatur 700-800°C Ea = 33 kkal/mol dan
faktor frekuensi A = 2,03.10"/jam, sedangkan pada temperatur 800-1000°C Ea =
3,14 kkal/mol dan A = 20,6/jam.

Kata kunci :
Mineral karbonat, dolomit, kalsinasi, temperatur, mesh, XRD, XRF
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ABSTRACT

Name : Eni Febriana
Study Program . Extension of Chemical Engineering
Title . Calcination of Lamongan Dolomite to Produce Calcium-

Magnesium Oxide as Raw Material for Calcium and
Magnesium Carbonate Precipitates

Indonesia has a carbonate-based mineral reserves, especially dolomite that can
be processed into the form of calcium-magnesium oxide which has a very wide
field of application and higher selling values. To obtain optimal results need to
learn the characteristics of dolomite calcination process, especially the
mechanism of the formation of oxide compounds, the effect of temperature, and
particle size on reaction rate and activation energy. Dolomite calcination process
using raw materials from local dolomite Lamongan. Operating conditions studied
ranged in temperature range 700-10000C with grain size 0.5/4, 4/8, 8/20, 20/45,
45/80, and -80 mesh. Characterization of material to be performed include the
characterization of material composition using XRF and crystal structure of
minerals using XRD. At temperatures 700°C the formation of CaCO3z and MgO,
whereas at temperatures 800, 900, and 1000°C occurs only decomposition
reaction of CaCOj3 into CaO. The optimum conditions obtained in the calcination
temperature 900°C for 5 hours with a particle size of 0.5/4 mesh. Assuming the
reaction of order one (n = 1) obtained two areas of activation energy. At the
temperature 700-800°C Ea = 33 kcal/mol and faktor frekuensi A =
2,03.10™/hour, but at the temperature 800-1000°C Ea = 3,14 kcal/mol and A =
20,6/hour.

Keywords:
Carbonate minerals, dolomite, calcination, temperature, mesh, XRD, XRF
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 LATAR BELAKANG

Bahan galian industri tersebar di seluruh pelosok Indonesia, akan tetapi
peranan bahan galian industri ini sering tidak disadari oleh manusia di sekitarnya
sehingga pengolahannya belum optimal.

Salah satu bahan galian yang penting dan banyak dimanfaatkan dalam
kehidupan sehari-hari adalah mineral berbasis karbonat yang umumnya terdapat
dalam bentuk batuan kalsit (CaCOs3), dolomit (CaMg(COs),), maupun magnesit
(MgCOs).

Keberadaan mineral ini, terutama dolomit dan Kkalsit, masih sangat
berlimpah di Indonesia, meliputi daerah Jawa Tengah, Jawa Barat, Jawa Timur,
Aceh, Sumatera Barat dan Utara, Nusa Tenggara Timur, dan Sulawesi Tenggara.
Jumlah cadangan total bahan tersebut sekitar 1.600.000 ton [Madiadipoera, 2006].

Pada saat ini pemakaian mineral ini hanya sebatas untuk keperluan bahan
bangunan, semen, dan pupuk, dengan nilai jual yang sangat rendah. Hal ini hanya
memberikan manfaat ekonomi yang minim dan dirasakan kurang dapat
meningkatkan taraf hidup masyarakat di sekitar daerah penghasil mineral tersebut.
Sebagai contoh, dolomit di daerah Lamongan dan Gresik digunakan sebagai bata
bangunan dan bahan tahan api dengan harga jual Rp. 1.000,-/kotak, sedangkan
dolomit untuk pupuk mempunyai harga jual Rp. 1.000,-/kg.

Sebenarnya mineral ini dapat diolah menjadi kalsium dan magnesium oksida
melalui proses kalsinasi. Kalsium dan magnesium oksida ini dapat digunakan
dalam berbagai bidang industri seperti untuk bahan pengisi dalam industri kertas
dan plastik, bahan adhesive, bahan farmasi, dan lain sebagainya, yang akan
mempunyai nilai jual lebih tinggi. Akan tetapi pengolahan batuan kapur oleh
sebagian besar industri rakyat sampai saat ini masih menggunakan cara kalsinasi
konvensional. Proses kalsinasi dilakukan berdasarkan kebiasaan dan pengalaman
semata, sehingga hasil yang diperoleh belum optimal. Untuk mendapatkan hasil

yang optimal perlu dipelajari karakteristik proses Kkalsinasi tersebut.
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Berbagai penelitian telah dilakukan untuk mengetahui karakteristik proses
kalsinasi dolomit. Dolomit dari berbagai daerah telah diteliti proses
dekomposisinya. Shahraki, et al. [Shahraki, 2009] meneliti dekomposisi dolomit
dari Iran sedangkan Mericboyu, et al. [Mericboyu, 1994] meneliti dekomposisi
dolomit dari Turki. Beberapa penelitian dilakukan dengan menggunakan berbagai
macam peralatan analisis seperti Thermogravimetric Analysis dan Differensial
Thermal Analysis [Shahraki, 2009; Samtani, 2001; 2002], Neutron
Thermodiffractometry [De Aza, 2002], dan In Situ XRD [Angler, 1988]. Berbagai
variasi kondisi operasi dekomposisi dolomit juga telah dilakukan, seperti
dekomposisi dolomit pada tekanan parsial CO, tinggi [Beruto, 2003]. Sementara
penelitian tentang dekomposisi dolomit dari Indonesia belum banyak dilakukan.
Amri, et al. [Amri, 2007] telah meneliti tentang pengaruh suhu dan ukuran butir
terhadap kalsinasi batu gamping. Penelitian lokal lain tentang dolomit belum
menyinggung secara mendalam mengenai dekomposisi dolomit, seperti
Sastrawiguna [Sastrawiguna, 2000] danY ustanti, et al. [ Yustanti, 2006].

Untuk itu perlu dipelajari lebih lanjut mengenai kalsinasi dolomit ini agar
diketahui karakteristik proses dekomposisinya. Dipilih dolomit dari daerah
Lamongan Jawa Timur karena cadangannya yang relatif besar dan kemurniannya
cukup tinggi dibandingkan dengan dolomit dari daerah lain di sekitarnya, yaitu
sekitar 98%. Variabel yang diperkirakan berpengaruh terhadap proses kalsinasi

dolomit adalah suhu dan ukuran butir.

1.2 RUMUSAN MASALAH
Bagaiman pengaruh suhu dan ukuran butiran terhadap konstanta laju reaksi
dan energi aktivasi untuk kalsinasi dolomit dari Lamongan sehingga kita dapat
menentukan kondisi operasi yang optimal serta dapat meminimalisir pemborosan
energi.
1.3 TUJUAN PENELITIAN
1. Mengetahui pengaruh suhu dan ukuran butiran terhadap laju reaksi dan
energi aktivasi dari proses kalsinasi dolomit.
2. Mengetahui mekanisme proses pembentukan senyawa oksida melalui

kalsinasi pada berbagai temperatur.
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3. Mendapatkan kondisi optimum untuk pembentukan kalsium dan

magnesium oksida.

1.4 MANFAAT PENELITIAN

1. Sebagai masukan untuk mengembangkan penelitian lebih lanjut pada

sintesis kalsium dan magnesium karbonat presipitat.

2. Untuk meningkatan nilai tambah mineral sehingga diharapkan dapat

meningkatkan kesejahteraan masyarakat di sekitar lokasi sumberdaya

mineral tersebut.

3. Pada gilirannya dapat berpartisipasi dalam menghemat devisa akibat

berkurangnya import kalsium-magnesium karbonat presipitat untuk

keperluan industri.

1.5 BATASAN MASALAH

1. Proses kalsinasi dolomit untuk pembuatan kalsium dan magnesium oksida

menggunakan bahan baku dolomit dari daerah Lamongan.

2. Kondisi operasi yang diteliti pada rentang suhu 700-1000°C dengan
ukuran butiran 0,5/4, 4/8, 8/20, 20/45, 45/8, dan -80 mesh.

1.6 SISTEMATIKA PENULISAN

BAB 1

BAB 2

BAB 3

BAB 4

BAB 5

PENDAHULUAN

Berisi latar belakang masalah, rumusan masalah, tujuan penulisan,
manfaat penelitian, batasan masalah dan sistematika penulisan.
TINJAUAN PUSTAKA

Berisi dasar teori yang digunakan untuk menjelaskan proses yang
terjadi pada masalah yang dibahas.

METODE PENELITIAN

Berisi metode dan prosedur yang akan digunakan dalam pengambilan
dan pengolahan data dalam proses kalsinasi dolomit.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Berisi hasil yang diperoleh dalam penelitian dan pembahasannnya.
KESIMPULAN

Berisi kesimpulan dari hasil penelitian yang telah dilakukan.
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BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 BAHAN GALIAN INDUSTRI

Bahan galian industri adalah mineral industri dan batuan, yaitu semua
bahan galian di luar mineral logam dan radioaktif yang mempunyai kegunaan
langsung untuk berbagai industri.

Secara geologi bahan galian industri terdapat dalam semua formasi batuan,
mulai dari formasi batuan berumur pra-tersier (>66 juta tahun) sampai kuarter
(<1,7 juta tahun), baik yang berasosiasi dengan batuan beku dalam dan batuan
vulkanik, maupun yang berasosiasi dengan batuan sedimen dan batuan malihan.
Bahan galian industri sangat erat kaitannya dengan kehidupan sehari-hari, bahkan
dapat dikatakan bahwa manusia hidup tidak dapat terlepas dari bahan galian
industri. Dengan kata lain bahwa bahan galian industri sebenarnya sangat vital
bagi kehidupan manusia. Hampir semua peralatan rumah tangga, gedung,
bangunan, air, obat, kosmetik, barang pecah belah, dan lain-lain, dapat dibuat
secara langsung dari bahan galian industri, atau dari hasil pengolahan bahan-
bahan tersebut.

Secara garis besar bahan galian industri dapat dibedakan atas enam
kelompok berdasarkan pada batuan-batuan tempat terdapatnya bahan galian
tersebut, yaitu :

Kelompok | : Bahan galian industri yang berkaitan dengan batuan sedimen.
Kelompok ini dibagi atas dua sub kelompok, yaitu sub kelompok
A yang berkaitan dengan batu gamping dan sub kelompok B yang
berkaitan dengan batuan sedimen lainnya.

Kelompok Il : Bahan galian industri yang berkaitan dengan batuan gunung api.

Kelompok I11 : Bahan galian industri yang berkaitan dengan intrusi plutonik
batuan asam dan ultra basa.

Kelompok IV : Bahan galian industri yang berkaitan dengan endapan letakan.

Kelompok VV :Bahan galian industri yang berkaitan dengan proses ubahan
hidrotermal.
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Kelompok VI : Bahan galian industri yang berkaitan dengan batuan malihan
(metamorf).

Berkembangnya berbagai industri dan meningkatnya pembangunan fisik
di berbagai sektor selama dasawarsa terkahir ini menyebabkan kebutuhan bahan
galian industri terus-menerus meningkat, baik sebagai bahan baku dan bahan
mentah maupun sebagai bahan pembantu dan penunjang. Hal ini membuka
peluang baru bagi para pengusaha bahan galian industri dan industri hilir
[Madiadipoera, 2006].

2.2 DOLOMIT

Dolomit merupakan salah satu contoh bahan galian industi penting yang
termasuk kelompok mineral karbonat. Batuan dolomit pertama kali dideskripsikan
oleh mineralogis Prancis bernama Deodat de Dolomieu pada tahun 1791 dari
tempat terdapatnya di daerah Pegunungan Alpen Selatan. Batuan ini diberi nama
Dolomit oleh De Saussure, dan sekarang pegunungan tersebut disebut dolomit.
Dolomieu menginformasikan bahwasannya batuan dolomit adalah seperti batu
gamping, tetapi mempunyai sifat yang tidak sama dengan batu gamping, yaitu
pada saat ditetesi larutan asam batuan dolomit tidak membuih. Mineral yang tidak
bereaksi tersebut dinamakan dolomit. Kadang-kadang dolomit juga disebut
dolostone [Lalu, 2010].

Dolomit tergolong dalam batuan sedimen karbonat yang merupakan kelas
batuan sedimen. Batuan sedimen adalah batuan yang terbentuk akibat proses
pembatuan atau lithifikasi dari hasil proses pelapukan dan erosi yang kemudian
tertransportasi dan seterusnya terendapkan.

Dolomit terutama terdiri atas dua mineral karbonat yaitu kalsit (CaCO3)
dan magnesit (MgCQO3). Mineral dolomit murni secara teoritis mengandung 45,6%
MgCO; atau 21,9% MgO dan 54,3% CaCO; atau 30,4% CaO. Mineral dolomit
dapat dituliskan dengan rumus kimia CaCO3MgCQO3, CaMg(CO3), atau CaxMg;-
XCOj3, dengan nilai x kurang dari satu. Kandungan unsur magnesium pada dolomit
menentukan nama dolomit tersebut. Adapun tata nama batu gamping berdasarkan
kandungan magnesiumnya dapat disajikan dalam tabel 2.1.
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Tabel 2.1. Tata Nama Batu Gamping Berdasarkan Kandungan Magnesium [Oates,

Namlaglgiltuan Kadar Dolomit (%) Kadar MgO (%)
Batu Gamping 0-5 01-11
Batu Gamping Magnesium 5-10 11-22
Batu Gamping Dolomitan 10 -50 2,2-10,9
Dolomit Berkalsium 50-90 10,9-19,9
Dolomit 90 - 100 19,9-21,8

Berkaitan dengan hal tersebut di atas, karena sumber magnesium berasal
dari air laut sedang batu gamping menjadi dolomit karena proses pelindihan
(leaching), maka kebanyakan secara statigrafis dolomit didapatkan di bagian
bawah seri batu gamping [Lalu et al., 2010].

2.2.5 Sifat Kimia Dolomit

1. Suhu pembentukan bahan tahan api = 905 — 1200°C.

2. Suhu leleh = 1415-2800°C.

3. Kandungan MgO lebih dari 19 %, kandungan (SiO,+Al,03+Fe,03)
kurang dari 2 %.

4. Dolomit harus dipanaskan dulu sebelum dipakai untuk bata tahan api.

5. Pada temperatur 737°C akan terjadi reaksi dekomposisi membentuk
MgCO3nCaCO3; dan MgO dengan melepaskan CO,.

6. Sebelum dijadikan sebagai bata refraktori, dolomit harus distabilkan
menjadi bentuk 3CaOSiO, agar mempunyai daya tahan terhadap air.
Penstabilan dilakukan dengan peremukan dolomit, kemudian dicampur
dengan air (12%) dan dextrin (5%), dicetak, diangin-anginkan,
kemudian dipanaskan 1350-1450°C

7. SiO, yang ditambahkan harus banyak untuk mengikat CaO bebas,
umumnya dalam bentuk silikat 3MgO.2SiO 2H,0 (serpentin) [Lalu et
al., 2010].

2.2.6 Sifat Fisik Dolomit
1. Warna sedikit merah muda atau bisa tidak berwarna, putih, kuning, abu-

abu, cokelat, atau bahkan hitam ketika besi hadir di dalam kristal.
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Kilapnya seperti mutiara, bening seperti kaca, atau buram.

Sistem Kristal trigonal

Pembelahan sempurna di tiga arah membentuk rhombohedral.

Pecahan berbentuk konkoidal.

Tingkat kekerasan 3,5-4 skala Mohs.

Berat jenis rata-rata 2,86.

Goresan berwarna putih.

Karakteristik lain: tidak seperti kalsit, sifat berbuih apabila ditetesi
dengan asam hangat atau HCI dingin sangat lemah.

. Asosiasi mineral: termasuk kalsit, mineral bijih sulfida, fluorit, barit,

kwarsa, dan kadang-kadang dengan emas [Dolomite, 2010].

2.2.7 Sebaran Dolomit di Indonesia

Penyebaran dolomit yang cukup besar terdapat di Propinsi Sumatera

Utara, Sumatera Barat, Jawa Tengah, Jawa Timur, Madura, dan Papua. Di

beberapa daerah sebenarnya juga terdapat potensi dolomit namun jumlahnya

relatif jauh lebih kecil dan hanya berupa guratan-guratan pada endapan batu

gamping.

Berikut ini disajikan tabel lokasi dan perkiraan cadangan dolomit di

Indonesia.

Tabel 2.2. Lokasi dan Cadangan Dolomit di Indonesia [Madiadipoera, 2006]

Sumber Daya (Ton)

Lokasi Hipotetik | Terukur Keterangan
(ribu) (ribu)
Jawa Tengah
- Desa Dawan, Kec. Gunem, - 156 | Sebaran tidak
Kab. Rembang diketahui
- Desa Tegaldowo, Kec. 10.000 - | MgO =10,99%

Giriwoyo, Kab. Wonogiri
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Tabel 2.2. Lokasi dan Cadangan Dolomit di Indonesia (lanjutan 1)

Sumber Daya (Ton)

Lokasi Hipotetik | Terukur | Keterangan
(ribu) (ribu)

Jawa Timur

- Pangpong, Kec. Labang,

Kab.Bangkalan 215 - | Ca0 =31, 55 -
55,38%, MgO =
- Desa Socah, Kec. Socah, Kab.
436.901 -10,25-21,67%
Bangkalan
- Sekapuk, Kec. Dukun, Kab.
13.500 - -
Gresik MgO = 13,44 —
16,02%
- Desa Sukodono, Kec. 15 :

Panceng, Kab. Gresik Teba rata-rata

- G.Kaklak, Desa Golokan, 70.000 = =4
Kec.Sedayu, Kab. Gresik -

- Desa Kebonagung, Kec. 50
Ujungpangkah, Kab. Gresik

- Desa Sekapuk, Kec. =
Ujungpangkah, Kab. Gresik 13.500

- Desa Pringkulu, Kec. Luas sebaran =
Pringkulu, Kab. Pacitan 2:000 " | 30 Ha, warna =

- G.Nganten, G. Ngimbang, putih, MgO =
Kec.Palang, Kab. Tuban 12.000 - | 18,5%, MgO =

14, 5%
Nangroe Aceh Darussalam

- Kaloi, Kec. Temiang Hulu, -| 156.000 | MgO rata-rata
Kab. Aceh Timur 19,84, luas

- Kaloi, Kec. Temiang Hulu, - 7.800 | sebaran 95 Ha

Kab. Aceh Timur
- P.Tiga, Langsa, Kec. Temiang 110.000 -
Hulu, Kab. Aceh Timur
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Tabel 2.2. Lokasi dan Cadangan Dolomit di Indonesia (lanjutan 2)

Sumber Daya (Ton)

Lokasi Hipotetik | Terukur Keterangan
(ribu) (ribu)
Nusa Tenggara Timur
- Nuaf Unun, Kec. Miamaffo 78.000 - | CaO = 38,33%,
Barat, Kab. Timor Tengah MgO = 14,35%,
Utara 500.000 - | Luas  sebaran
- Lemon, Kec. Miamaffo Timur, 100 Ha
Kab. Timor Tengah Utara CaO = 38,33%,
MgO = 16,38%,
Sumatera Barat
- Halaban, Kec. Payakumbuh, 13.000 - | CaO = 31,23%,
Kab. Limapuluh Kota MgO = 19,69%,
- Bukit Talaras, Kec. Sangir, 3.900 - | Luas sebaran 50
Kab. Solok Ha
Sumatera Utara
- Desa Susuk, Kec. Payung, 30.000 - | CaO = 30,26 —
Kab. Karo 30,41%, MgO =
21,35-21, 45%
- Desa Kutakepar, Kec. Payung, 30.000 - | CaO = 30,58%

Kab. Karo

2.2.8 Penggunaan Dolomit

Penggunaan dolomit dalam industri tidak seluas penggunaan batu gamping

dan magnesit. Kadang-kadang penggunaan dolomit ini sejalan atau sama dengan

penggunaan batu gamping atau magnesit untuk suatu industri tertentu.

Bahan tambang dolomit dapat dipergunakan baik secara langsung, dalam

bentuk dolomit yang sudah dikalsinasi, maupun produk kimia dari dolomit.

1. Penggunaan dolomit secara langsung, adalah untuk :

a. Menetralisir tanah yang sudah asam dan menahan keasaman yang

ditimbulkan oleh pupuk urea. Pemberian pupuk yang terlalu banyak
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(dengan urea maupun kalium) akan menurunkan kandungan Mg. Dengan

pemberian dolomit, pH tanah akan meningkat sehingga unsur-unsur N, P,

K akan menjadi semakin baik.

b. Mempercepat hidrasi semen, yaitu dengan menambahkan dolomit pada
semen.

c. Merekatkan rekahan-rekahan pada kayu. Batu gamping atau dolomit dapat
digunakan sendiri-sendiri atau secara bersamaan sebagai dempul rekahan.

2. Penggunaan dolomit yang sudah dikalsinasi, adalah untuk :

a. Semen  Magnesium  Oksiklorida  (3Mg(OH),MgCI,8H,0  atau
5Mg(OH),MgClI,8H,0) : digunakan dalam industri komponen kendaraan
mobil.

b. Semen Magnesium Oksisulfat (5Mg(OH),MgSO43H,0) : semen ini
banyak digunakan untuk mempercepat pembuatan jalan raya dan berbagai
konstruksi serta untuk mengisi rekahan-rekahan.

c. Busa Magnesium Anorganik : untuk bahan pintu, pelapis, dinding tahan
api, bata penyekat, dan pencegahan keling baja dari korosi.

3. Penggunaan produk kimia dolomit

a. Magnesium Oksida (MgO), digunakan untuk :

e Industri gelas dan kaca lembaran : sebagai bahan pencampur.

e Industri keramik dan porselen.

e Industri refraktori (bahan tahan api) : merupakan salah satu bahan
pembentuk barang tahan api basa. Dolomit dipakai sebagai refraktori
karena mempunyai sifat fisik : warna putih, merah muda, kuning,
kekerasan = 3,5 — 4,0, berat jenis = 2,8 — 2,9. Pembuatan refraktori
diawali dengan penstabilan dolomit, dilakukan peremukan, dicampur
dengan air (12%), dextrin (5%) dicetak, diangin-anginkan kemudian
dipanaskan 1350-1450°C.

e Industri peleburan dan pemurnian logam : MgO dipakai sebagai bahan
imbuh (influx) pada tanur tinggi yang berfungsi untuk menurunkan
titik lebur dan mengikat unsur-unsur ikutan/kotoran yang berupa silika,
alumina menjadi slag. Dolomit dipakai karena punya sifat keras, lunak

dan hancur sebelum mencapai titik lebur logamnya.
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e Industri bahan penggosok : dikenal dengan nama Viena Lime,
merupakan bahan penggosok pada beberapa macam logam dan
mutiara.

b. Magnesium Hidroksida (MgOH) :
Digunakan sebagai bahan pengisi pada industri plastik, berfungsi untuk
memperlambat pengaruh panas atau api.
4. Penggunaan dolomit lainnya, antara lain sebagai :
a. Pengikat senyawa sulfur dari bahan-bahan yang banyak mengandung
sulfur.
Pembersih air, untuk mengikat SiO, di dalam air.
Bahan pengisi (filler) pada industri ban, cat, kertas, plywood.

o o o©

Bahan baku obat-obatan dan kosmetik.

e. Campuran makanan ternak [Uulgrs, 2010].

2.1 KALSIUM KARBONAT

Kalsium karbonat adalah salah satu mineral yang keberadaannya
berlimpah di permukaan bumi, ditemukan hampir di seluruh dunia dalam berbagai
variasi bentuk. Kalsium karbonat adalah mineral yang sangat stabil, terdapat
dalam berbagai jenis mineral seperti batu kapur, marmer, kalsit, chalk (kapur),
aragonit, dolomit (kalsium-magnesium karbonat). Di antara jenis-jenis mineral ini
kalsit dan kapur (chalk) adalah jenis yang paling banyak dikembangkan secara
komersial.

Kalsium karbonat mempunyai sejumlah kegunaan, utamanya untuk
memproduksi semen, mortar, plaster, refraktori, dan sebagai bahan bangunan.
Selain itu juga digunakan untuk memproduksi quicklime, kapur tohor, dan
sejumlah komponen lain. Bahan ini diproduksi baik dalam bentuk bubuk kapur
maupun Kkalsium karbonat presipitat. Kalsium karbonat dalam bentuk presipitat
terdiri dari partikel-partikel yang halus dengan kemurnian yang lebih tinggi dan
distribusi ukuran partikel yang lebih seragam.

Penggunaan lain yaitu sebagai bahan pengisi pada industri kertas, industri
plastik seperti polyvinil Klorida, polyolefin, phenolic, polyester, dan epoksi.
Penggunaan yang sangat luas ini berpengaruh besar terhadap ekonomisasi dan

performa produk [Patnaik, 2002].
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2.3.3 Sifat Fisik Kalsium Karbonat

Kalsium karbonat terjadi dalam dua bentuk, kristal hexagonal yang disebut
kalsit, dan bentuk orthorombik yang disebut aragonit. Kalsit terdekomposisi pada
pemanasan hingga 825°C, aragonit meleleh pada 1.339°C (pada 102,5 atm).
Densitas 2,71 gricm® untuk kalsit, dan 2,83 gr/cm® untuk aragonit, kelarutan
dalam air (15 mg/It pada 25°C), Ksp 4,8x107, larut dalam asam [Patnaik, 2002].

2.3.4 Sifat Termokimia Kalsium Karbonat
AHf® = -288,6 kkal/mol

AGf® = -269,9 kkal/mol
s° = 21,92 kal/’mol
Cp = 19,9 kal/’mol [Patnaik, 2002].

2.5. MAGNESIUM KARBONAT

Magnesium karbonat terjadi di alam dalam berbagai bentuk mineral seperti
hidrat, basic, dan paduan garam seperti terlihat pada tabel 2.3. Dua mineral utama
yaitu magnesit (MgCQg3), dan dolomit, garam paduan (CaCO3.MgCQ3). Kedua
mineral ini digunakan sebagai sumber material untuk memproduksi logam
magnesium. Magnesium karbonat juga dikalsinasi untuk memproduksi bata tahan
api. Penggunaan lain dari magnesium karbonat adalah sebagai bahan lantai,
fireproofing, fire-exthinguishing, sebagai bahan pengisi dan suppresant dalam
plastik, sebagai agent pengembang pada karet, sebagai agent pengering dan color
retention pada makanan. Di samping itu juga digunakan pada kosmetik dan pasta
gigi. Magnesium karbonat dengan kemurnian yang tinggi digunakan sebagai
antasida pada obat, dan sebagai bahan tambahan pada garam meja. Kegunaan
penting lainnya adalah sebagai starting material untuk memproduksi sejumlah
bahan berkalsium [Patnaik, 2002].

Tipe, nama, dan rumus sejumlah mineral magnesium karbonat dasar,

anhidrat, dan hidrat dituliskan dalam tabel 2.3 sebagai berikut :

Tabel 2.3 Berbagai jenis mineral magnesium karbonat [Patnaik, 2002]

No Jenis bahan Mineral Rumus
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1 Garam anhidrat Magnesite MgCQO;

2 Dihidrat Barringtonite MgCOs.2H,0

3 Trihidrat Nesquehonite MgCO3.3H,0

4 Pentahidrat Lansfordite MgCO;.5H,0

5 Basic karbonat Artinite MgCO3.Mg(OH),.3H,0
6 Basic karbonat Hydromagnesite MgCOs.Mg(OH),.4H,0
7 Basic karbonat Dypingite MgCO3.Mg(OH),.5H,0
8 Basic karbonat - MgCO3.Mg(OH),.8H,0

2.5.1 Sifat Fisik Magnesium Karbonat

Garam anhidrat terdiri atas kristal-krisal trigonal putih, dengan indeks
refraksi 1,717, densitas 2,958 gr/cm®, terdekomposisi pada temperatur 350°C,
hampir tidak larut dalam air (106 mg/liter air pada temperatur ruangan), Ksp
1,0x10”, solubilitas rendah hingga menengah di bawah tekanan parsial CO, (3,5
dan 5,9 gr MgCO5/100 gr larutan jenuh pada tekanan CO, sebesar 2 dan 10 atm),
tidak larut dalam aseton dan amonia, larut dalam asam.

Magnesium  karbonat trihidrat dan dihidrat, MgCO3.2H,O dan
MgCO3.3H,0 merupakan kristal yang tidak berwarna dengan struktur triklin dan
monoklin, indeks refraksi 1,458 dan 1,412, densitasnya 2,825 dan 1,837 gr/cm3.
Bentuk pentahidrat terjadi di alam sebagai mineral lansfordite adalah kristal padat
putih, monoklin, indeks refraksi 1,456, densitas 1,73 gr/cm?, terdekomposisi di
udara, sedikit larut di air (0,375 gr/100 ml air pada 20°C).

Semua bentuk basic carbonate, artinite, hydromagnesite, dan dypingite,
adalah kristal putih dengan struktur monoklin, indeks refraksi 1,488, 1,523, dan
1,508, indeks refraksi untuk oktahirat 1,515; densitas artinite dan hydromagnesite
masing-masing 2,02 dan 2,16 gr/cm®. Semuanya hampir tak larut dalam air
[Patnaik, 2002].

2.5.2 Sifat Termodinamika Magnesium Karbonat

AHf® (MgCO3) = -216,9 kkal/mol
AGF (MgCOy) = -241,9 kkal/mol
AGf® (MgC03.3H,0) = -412,6 kkal/mol
AGf® (MgCO03.5H,0) = -525,7 kkal/mol
S° (MgCOs) = 15,7 kal/’mol
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Cp (MgCOs) = 18,05 kal/°mol [Patnaik, 2002].

2.6. KALSIUM OKSIDA

Kalsium oksida dengan rumus umum CaO mempunyai berat molekul
56,077 gr/grmol, disebut juga kapur. Kalsium oksida merupakan salah satu bahan
kimia industri yang paling penting. Kalsium oksida banyak digunakan dalam
pembuatan bahan bangunan dan konstruksi, termasuk batu bata, mortar, dan
plester. Kalsium oksida juga digunakan sebagai fluks dalam pembuatan baja, yaitu
bahan pengikat pengotor.

Produk penting lainnya yang dibuat dari aplikasi kalsium oksida dalam
proses manufaktur meliputi kaca, pulp dan kertas, aluminium, dan magnesium.
Beberapa aplikasi utama lainnya dari senyawa ini adalah dalam flotasi dari
bijih non-ferrous, penghilangan fosfat dan pengontrol pH dalam pengolahan
limbah, netralisasi limbah asam, pemurnian tebu dan gula bit, dalam pestisida dan
fungisida, sebagai penyerap karbon dioksida dalam bentuk soda-kapur (campuran
dengan kaustik soda). Selain itu kalsium oksida juga digunakan untuk
memproduksi natrium karbonat melalui proses Solvay, dan banyak senyawa
kalsium lainnya [Patnaik, 2002].

2.6.1 Sifat Fisik Kalsium Oksida

Berupa bubuk atau butiran berwarna abu-abu keputihan, dengan kristal
berbentuk kubik. Densitas 3,34 g/cm3, meleleh pada 2.572°C, menjadi pijar
ketika dipanaskan pada titik lelehnya, menguap pada suhu 2.850°C. Larut dalam
air membentuk kapur padam, juga larut dalam asam dengan reaksi dekomposisi,
dan praktis tidak larut dalam alkohol [Patnaik, 2002].

2.6.2 Sifat Termokimia Kalsium Oksida

AHf® = -151,74 kkal/mol

AGf° = -144,19 kkal/mol

S° = 9,11 kal/’mol

Cp = 10,04 kal/°mol

AHjgys = 14,1 kkal/mol [Patnaik, 2002].
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Produksi Kalsium Oksida

Kalsium oksida secara komersial diperoleh dari batu kapur. Mineral

karbonat dipanggang dalam suatu tungku putar/rotary kiln pada temperatur di

bawah 1.200°C sampai semua CO, didorong keluar. Produk komersial biasanya

mengandung 90-95% CaO bebas. Impuritas yag banyak terkandung dalam

kalsium oksida adalah kalsium karbonat, magnesium karbonat, magnesium

oksida, oksida besi dan aluminium oksida [Patnaik, 2002].

2.6.4

Reaksi Kalsium Oksida
Kalsium oksida bereaksi dengan air membentuk kalsium hidroksida:
CaO + H,0 — Ca(OH), (2.1)
Reaksi ini sangat eksotermik, dengan bahan bubuk.
CaO menyerap CO, membentuk kalsium karbonat :
CaO + CO, — CaCOg3 (2.2)
Dengan belerang dioksida, kalsium sulfit adalah produk yang teroksidasi
perlahan-lahan menjadi kalsium sulfat :
Ca0 + SO, — CaSO0; (2.3)
Dengan hidrogen sulfida produk yang dihasilkan adalah kalsium sulfida :
CaO + H,S — CaS + H,0O (2.4)
Bereaksi dengan asam memberikan garam kalsium yang sesuai:
CaO + H,SO, — CaSO4 + H,0 (2.5)
Bereaksi dengan hidrogen halida atau asamnya, membentuk kalsium
halida :
CaO + 2HF — CaF, + H,0 (2.6)
Bila kalsium oksida bubuk dipanaskan dengan karbon (hancuran kokas
atau antrasit) dalam tanur listrik, dihasilkan kalsium karbida:
CaO+3C — CaC,+CO (2.7

[Patnaik, 2002]

2.6.5Analisis Kalsium Oksida

Komposisi elemental terdiri dari Ca 71,47%, O 28,53%. Jumlah oksida

dapat ditentukan dengan teknik sinar-x. Senyawa dapat diidentifikasi dengan

menambahkan sejumlah kecil kalsium oksida secara perlahan-lahan dan hati-hati
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ke dalam air dan menguji pH-nya (pH harus basa). Mengalirkan gas CO; ke dalam
larutan CaO akan mengubah larutan menjadi keruh karena pembentukan CaCOs
[Patnaik, 2002].

2.6.6 Bahaya Kalsium Oksida

Kontak anatara bubuk CaO dengan kulit dapat menyebabkan iritasi parah.
Mencampur senyawa CaO bubuk bentuk dengan air dapat menghasilkan reaksi
eksplosif dengan pembebasan panas dalam jumlah besar sesuai dengan reaksi
(2.1) sebagai berikut:

CaO + H,O — Ca(OH),

Reaksi terjadi setelah jeda beberapa menit. Adanya kelembaban dalam
wadah atau botol penyimpanan dapat menghasilkan sebuah ledakan yang
berbahaya [Patnaik, 2002].

2.7. MAGNESIUM OKSIDA
Magnesium oksida mempunyai rumus umum MgO, dengan berat molekul

40,30 gr/grmol. Magnesium oksida terjadi di alam sebagai mineral periclase.

Untuk keperluan komersial magnesium oksida ini diproduksi dalam beberapa

kelas, tergantung pada kemurnian, partikel ukuran, dan reaktivitas yang

diinginkan.

e Dead-burned magnesium (terdiri atas sinter mikro-kristal) digunakan dalam
produksi batu bata tahan api untuk dasar kiln semen, tungku dan krusibel.

e Caustic-burned magnesia, golongan magnesia yang lebih reaktif daripada
Dead-burned magnesium, digunakan untuk memproduksi berbagai garam
magnesium, untuk ekstraksi uranium oksida dari bijih uranium, sebagai
suplemen dalam pakan ternak, dan dalam banyak aplikasi katalitik.

Magnesium oksida yang lebih reaktif digunakan dalam kosmetik sebagai
bahan pengisi, sebagai akselerator untuk wvulkanisasi karet, sebagai bahan
antasida, dan untuk mempersiapkan logam magnesium dan berbagai garam dari
logam magnesium. Leburan magnesium dalam bentuk hancuran digunakan dalam

tanur busur listrik dan sebagai insulasi [Patnaik, 2002].

2.7.1 Sifat Fisik Magnesium Oksida
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Periclase mempunyai sifat fisis tak berwarna, berbentuk kristal kubik yang
transparan, atau serbuk putih yang sangat halus. Indeks bias 1,736, dengan
densitas/kerapatan 3,58 g/cm®, kekerasan 5,5 Mohs. Meleleh pada temperatur
2.852 °C, menguap pada temperatur 3.600 °C. Resistivitas listrik 1.3x1015 ohm-
cm pada 27 °C, praktis tidak larut dalam air (kelarutan 86 mg/liter air pada 30 °C),
larut dalam asam dan larutan garam ammonium, larut dalam alkohol [Patnaik,
2002].

2.7.2 Sifat Termokimia Magnesium Oksida

AHf® = -143,81 kkal/mol

AGf° = -136,10 kkal/mol

S° = 6,44 kal/°mol

Cp = 8,88 kal/’mol

Kpada27°cy = 60,0 W/m.K [Patnaik, 2002]

2.7.3 Produksi Magnesium Oksida

Magnesium oksida dihasilkan baik dari mineral magnesium atau dari air
laut atau air garam. Di antara mineral-mineral magnesium, magnesit, MgCO3 dan
dolomit, MgCO3.CaCOg3 adalah dua sumber utama oksida ini. Magnesium oksida
juga dapat diperoleh dari bijih hidroksida, brucite, Mg(OH),. Senyawa ini
umumnya mengandung beberapa pengotor, seperti silika, alumina, besi oksida,
dan kalsium oksida dan silikat, dan logam lainnya. Bijih dihancurkan, dipisahkan
berdasarkan ukuran-ukurannya, dan kotoran dipisahkan dengan berbagai proses,
termasuk flotasi, pemisahan magnetik, pelarutan, dan berbagai-macam proses
kimia tergantung pada sifat-sifat kimia dari kotoran. Sering bijih magnesium
diubah menjadi salah satu garam, seperti karbonat, hidroksida, klorida,
atau sulfat oleh proses kimia. Garam pada hasil proses kalsinasi menghasilkan

magnesium oksida melalui reaksi sebagai berikut :

MgCO, —md 5 MgO+CO, (2.8)
Mg(OH), — <™ MgO +H,0 (2.9)

Jika dolomit adalah sumber mineral yang digunakan, dekomposisi termal
MgCO; pada 350 °C menghasilkan MgO. Pada suhu ini, CaCOj; tidak

terdekomposisi. Temperatur dekomposisi untuk CaCO3 adalah 850 °C.
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Magnesium oksida juga dihasilkan dari air laut dan air garam bawah tanah.
Air laut diproses dengan kalsium atau natrium hidroksida mengikuti serangkaian
langkah-langkah tertentu, kemudian ion magnesium diendapkan sebagai
hidroksida. Bentuk hidroksida kemudian dikalsinasi menghasilkan oksida. Jika air
garam adalah sumber magnesium yang digunakan, air garam dikonsentrasikan,
dimurnikan, dan dikalsinasi :
MgCl, + H,O — MgO + 2HCl (2.10)

Suhu proses kalsinasi sangat penting dalam proses produksi dan
menentukan ukuran partikel, kemurnian, dan reaktivitas produk. Produk dead-
burned magnesium berukuran mikrokristalin padat diperoleh pada temperatur
proses kalsinasi dari 1.400 sampai 1.700°C. Produk caustic-burned magnesium
diperoleh ketika magnesium karbonat atau hidroksida dikalsinasi pada 600-700°C.
Light magnesium (dengan specific gravity 2,9) yang sangat reaktif mengandung
sejumlah uap air dan karbon dioksida, diperoleh pada temperatur sekitar 600°C.
Heavy  magnesium  dihasilkan  ketika ~ karbonat atau  hidroksida
dikalsinasi pada 800-900°C. Magnesium oksida juga dapat dibuat dengan
memanaskan magnesium logam dalam oksigen [Patnaik, 2002].

2.7.4 Reaksi Magnesium Oksida

Tidak seperti kalsium oksida, pada suhu biasa magnesium oksida stabil
dalam air. Ada sangat sedikit pembentukan magnesium hidroksida. Reaksi sangat
cepat pada temperatur tinggi. Bentuk asam dari garam magnesium, jika larut
dalam air, dapat diperoleh dengan penguapan dari larutannya :
MgO + H,SO4 — MgSO,4 + H,0 (2.11)
MgO + 2HCIl — MgCl; + H,0 (2.12)

Memanaskan oksida dengan karbon dioksida menghasilkan magnesium
karbonat, MgCOs.

Oksida dapat direduksi menjadi logam magnesium dengan pemanasan
dengan agen reduksi seperti karbon atau hidrogen pada temperatur tinggi:
MgO + C — Mg+ CO (2.13)
MgO + H, —» Mg + H,0 (2.14)
[Patnaik, 2002]
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2.8. KALSINASI

Proses kalsinasi didefinisikan sebagai pengerjaan bijih pada temperatur
tinggi tetapi masih di bawah titik leleh tanpa disertai penambahan reagen dengan
maksud untuk mengubah bentuk senyawa dalam konsentrat. Kalsinasi juga
merupakan proses perlakuan panas yang dilakukan terhadap bijih agar terjadi
dekomposisi dari senyawa yang berikatan secara kimia dengan bijih, yaitu karbon
dioksida dan air, yang bertujuan mengubah suatu senyawa karbon menjadi
senyawa oksida yang sesuai dengan keperluan pada proses selanjutnya. Proses
kalsinasi dilakukan dengan pemanggangan pada temperatur yang bervariasi
bergantung dari jenis senyawa karbonat yang ada.

Kebanyakan senyawa karbonat terdekomposisi pada temperatur rendah.
Contoh, MgCO; terdekomposisi pada temperatur 417°C, MnCOj3 pada 377°C, dan
FeCOj3 pada 400°C. Tetapi untuk kalsium karbonat diperlukan suhu 900°C untuk
terjadinya dekomposisi. Hal ini karena ikatan kimia pada air kristal cukup kuat.

Pengeringan yang dilakukan dalam tahap kalsinasi ini bertujuan untuk
melepaskan air yang terikat di dalam konsentrat dengan cara penguapan.
Pelaksanaannya dilakukan dengan cara pemanasan sedikit di atas titik uap air,
atau dengan mengatur tekanan uap air di dalam konsentrat harus lebih besar dari
pada tekanan uap air di sekitarnya. Pada prakteknya, tekanan uap air di dalam
konsentrat harus lebih besar dari tekanan atmosfir agar kecepatan penguapan

dapat berlangsung lebih cepat. Ini adalah prinsip kalsinasi [Lalu, 2010].

2.8.1 Kalsinasi Batu Kapur

Istilah Kkalsinasi batu kapur mengacu pada proses dekomposisi termal
kalsium karbonat menjadi quicklime/kalsium oksida dan karbondioksida.
Dekomposisi batu kapur dikarakterisasikan oleh reaksi kimia yang sangat
sederhana. Kompleksitas mulai dialami ketika berkaitan dengan dekomposisi
dolomit, yang diyakini menyebabkan perubahan dalam kristalografi dan struktur
mikronya. Kinetika dekomposisi batu kapur dalam bentuk butiran dan gumpalan

sangat kompleks. Kalsinasi ini dikendalikan oleh banyak factor yang meliputi :
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1. Salah satu langkah dalam Kkalsinasi dalam keadaan tertentu mungkin
dikendalikan oleh laju reaksi.

2. Perbedaan yang ada dalam kristalografi dan mikrostruktur batu kapur, yang
sangat sulit untuk ditentukan secara kuantitas, dapat mempengaruhi harga
penjualan.

3. Struktur mikro dan morfologi permukaan batu kapur terlihat memiliki dampak
yang signifikan terhadap kalsinasi dan ini dikendalikan oleh temperatur,

pengotor, dan waktu pemaparan setelah reaksi selesai [Oates, 1998].

2.8.2 Reaksi Kalsinasi
2.7.2.1 Kalsium Karbonat

Batu kapur dikalsinasi untuk menghasilkan unslaked lime/kalsium oksida.
Reaksi untuk dekomposisi termal dari kalsium karbonat dinyatakan dengan
persamaan reaksi berikut:
CaCO, + heat < CaO + CO, (2.15)

100gr 56gr  44gr
Temperatur kalsinasi sangat dipengaruhi oleh tekanan udara di dalam tungku

kalsiner. Variasi tekanan disosiasi Kkalsit terhadap temperatur ditunjukkan pada
gambar 2.1.
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Gambar 2.1. Variasi tekanan disosiasi kalsit terhadap temperatur [Oates, 1998].

Dari gambar 2.1 tersebut terlihat bahwa temperatur disosiasi pada tekanan 1 atm
(101,3 kPa) terjadi kira-kira pada temperatur 900°C. Penelitian baru-baru ini
menunjukkan nilai 9025 °C, tidak seperti studi sebelumnya yang telah

melaporkan nilai 898°C. Kalsinasi batu kapur ini disertai dengan disosiasi panas.
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Panas disosiasi Kalsit relatif pada 25°C telah dilaporkan dalam literatur berkisar
antara 695 dan 834 kkal/kg CaO dengan nilai rata-rata 754-770 kkal/kg. Pada
temperatur  900°C panas disosiasi adalah 723 kkal/kg CaO berdasarkan
perhitungan tersebut di atas. Perbedaan sekitar 37 kkal/kg adalah karena fakta
berikut, perlu dicatat bahwa 1,786 kg karbonat kalsium membutuhkan 431 kkal
yang akan dipanaskan dari 25°C menjadi 900°C, sedangkan produk reaksi 1 kg
CaO dan 0,786 kg CO,, masing-masing melepaskan 208 dan 186 kkal, pada
pendingin dari 900°C ke 25°C, total 394 kkal [Oates, 1998].

2.7.2.2 Magnesium Karbonat
Dekomposisi termal magnesium karbonat direpresentasikan sebagai:
CaCO, + heat < CaO + CO, (2.16)

84gr 40gr  44gr
Tekanan pemisahan MgCQOj; telah dilaporkan berkisar antara 402 dan 550°C pada

1 atm. Panas pemisahan MgCQOg3 sebesar 723 kkal/kg MgO [Oates, 1998].

2.7.2.3 Dolomit Dan Magnesian/Batu Kapur Dolomitik

Dolomit dan magnesian/batu kapur dolomitik terlihat dalam persamaan
reaksi (2.17) mengalami dekomposisi yang kompleks. Dekomposisi ini
berlangsung melalui tahapan tunggal untuk beberapa jenis batu kapur. Untuk
beberapa jenis batu kapur yang lain terurai melalui dua tahap diskrit, sedangkan

beberapa jenis yang lainnya terdekomposisi dalam bentuk intermediet.

CaCO,.MgCO, + heat,, < CaCO,.MgO + CO, i (2.17)
184qr 140gr 449r

CaCO,.MgO + heat, <> CaO.MgO + CO, T (2.18)
140gr 96gr 44qr

CaCO,.MgCO, + heat,,, < CaO.MgO + 2CO, 0 (2.19)
184qgr 96gr 44qr

Dolomit dan magnesian/batu kapur dolomitik terurai pada temperatur lebih tinggi
dari magnesium karbonat. Suhu kalsinasi selama inisiasi bervariasi dari 510 ke
750°C, serta diatur oleh struktur kristal dan bentuk batu. Reaksi (2.17) terjadi
menjelang akhir rentang suhu, sedangkan reaksi (2.18) terjadi pada sekitar 900°C.
Reaksi (2.19) telah dilaporkan secara akurat terjadi pada suhu yang lebih tinggi

dari rentang tersebut. Laju perpindahan panas diferensial lebih mengarahkan pada
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perbedaan daripada perbedaan mendasar dalam kimia fisik berbagai jenis batu
kapur.

Panas pemisahan dolomit adalah heat(1+ sesuai dengan reaksi (2.19) dan
dilaporkan sebesar 723 kkal/kg (CaO.MgO), relatif pada 25°C. Ini terlihat lebih
rendah dari panas pemisahan CaCO3; dan MgCOj; yang rata-rata sebesar 750
kkal’kg (Ca0.MgQO). Perbedaan ini mungkin berhubungan dengan perbedaan
panas pembentukan dolomit relatif terhadap kalsit dan MgCO3 [Oates, 1998].

2.7.3 Kinetika Kalsinasi

2.7.3.1 Tahap Kalsinasi

Lintasan dari partikel kapur melalui kiln kapur tersebut dibagi menjadi lima tahap.

Tahapan berikut telah diamati terhadap kapur dengan kadar kalsium tinggi, tetapi

hal ini juga dapat diterapkan pada magnesia/batu gamping dolomitik dan dolomit.

a. Batu kapur ini dipanaskan di zona preheating dari suhu ambien sampai sekitar
800°C oleh gas kiln (yaitu, produk dari pembakaran ditambah CO, dari
kalsinasi dan udara berlebih).

b. Pada temperatur sekitar 800°C, tekanan karbondioksida yang dihasilkan oleh
disosiasi batu kapur sama dengan tekanan parsial CO, dalam gas kiln. Karena
temperatur batu kapur meningkat, lapisan permukaan mulai terdekomposisi,
sehingga ketika suhu batu mencapai 900°C, lapisan kapur mungkin setebal 0,5
mm (berat sesuai dengan sekitar 5% kapur untuk sebuah partikel 25 mm).

c. Bila temperatur batu kapur melebihi temperatur dekomposisi 900°C, tekanan
parsial melebihi 1 atm dan proses pemisahan dapat dilanjutkan di luar
permukaan partikel.

d. Bila semua kalsium karbonat berdisosiasi sebelum partikel meninggalkan zona
kalsinasi, kapur mulai memadat. Proses ini terjadi pada jangkauan yang sangat
terbatas selama tahapan (c), tetapi untuk kebanyakan situasi hal ini dapat
diabaikan.

e. Partikel kapur, yang mungkin mengandung sisa batu kapur, meninggalkan
zona kalsinasi pada 900°C dan didinginkan dengan udara yang digunakan
untuk pembakaran.

Tahapan (a), (b), dan (e) melibatkan perpindahan panas langsung antara

medium gas dan partikel. Sebagai unit proses, mekanisme transfer panas dapat
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dipahami dengan baik dan tidak spesifik untuk kalsinasi batu kapur. Akan
tetapi tahap (c) dan (d), yang spesifik untuk batu kapur, dipengaruhi oleh

desain dari tanur kapur, dan mempengaruhi sifat-sifat kapur [Oates, 1998].

2.7.3.2 Disosiasi Batu Kapur Dengan Kadar Kalsium Tinggi
Disosiasi batu kapur di atas temperatur dekomposisi dapat dijelaskan
melalui lima proses :

a. Panas ditransfer dari gas kiln ke permukaan partikel yang akan didekomposisi.

b. Panas kemudian dialirkan secara konduksi dari permukaan ke antarmuka
reaksi melalui lapisan mikropori kapur.

c. Panas yang sampai pada bagian antarmuka reaksi menyebabkan reaksi
disosiasi CaCO3 menjadi CaO dan CO,.

d. Produk CO, bermigrasi dari antarmuka reaksi, melalui lapisan kapur ke
permukaan partikel, dan secara bersamaan dipanaskan dari temperatur zona
reaksi ke temperatur permukaan.

e. CO; bermigrasi keluar dari permukaan ke gas kiln.

Kelima proses tersebut dapat diilustrasikan dengan gambar 2.2 berikut:

Gambar 2.2 llustrasi tentang proses yang terlibat dalam disosiasi batu kapur
[Oates, 1998].
2.7.3.3 Pemisahan Dolomit Dan Magnesian/Batu Kapur Dolomitik
Proses yang dijelaskan pada sub-bab 2.7.3.2 juga berlaku untuk batu kapur
yang mengandung magnesium karbonat dengan jumlah yang signifikan. Dari
sudut pandang praktis, kalsinasi batugamping semacam itu tidak berbeda secara
signifikan dari batu kapur dengan kadar kalsium tinggi [Oates, 1998].

2.7.4 Faktor yang Mempengaruhi Kalsinasi
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Variabel utama yang mempengaruhi laju kalsinasi adalah:

1. Komposisi kimia dan pengotor dari batu kapur
Pada umumnya batu kapur terdiri atas mineral-mineral berikut:
— Kalsium karbonat
— Magnesium karbonat
— Silika
— Alumina
— Besi
— Sulfur, dan mineral pengotor lainnya.
Dari mineral-mineral di atas, hanya kalsium karbonat dan magnesium
karbonat yang menjadi perhatian. Kedua mineral tersebut merupakan mineral
utama dengan kadar 89% sampai 94% berat dari total komposisi batu kapur.
Ada dua tipe dasar kapur yang dihasilkan dari batu kapur, kapur kalsium dan
kapur magnesium. Batu kapur kalsium tinggi ketika dikalsinasi akan
menghasilkan produk dengan kandungan CaO antara 90-95% dan MgO 1-2%.
Pengotor yang terkandung di dalam batu kapur akan mempengaruhi kualitas
CaO akhir.

2. Kepadatan dan struktur kristal batu kapur
Kepadatan dan struktur kristal batu kapur merupakan hal yang saling
berhubungan. Struktur kristal mempengaruhi tingkat kalsinasi, kekuatan
internal batu kapur, serta ukuran kristal CaO yang dihasilkan. Kristal kecil
mengental selama kalsinasi, membentuk kristal lebih besar, sehingga
menyebabkan penyusutan dan pengurangan volume. Semakin tinggi
temperatur pembakaran, semakin banyak terjadi koagulasi. Dan semakin
banyak koagulasi, semakin banyak pula penyusutan volume yang terjadi.
Bentuk kristal menentukan ruang kosong antara kristal, dan dengan demikian,
menentukan kepadatan batu kapur. Celah yang lebih besar akan memudahkan
lepasnya gas CO, selama Kkalsinasi, tetapi hal ini juga menghasilkan
pengurangan volume selama kalsinasi. Beberapa batu kapur, karena struktur
kristalnya, akan hancur dalam proses kalsinasi. Jenis batu kapur ini tidak

cocok untuk kalsinasi. Batu kapur lainnya akan bertindak berlawanan dan
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menjadi begitu padat selama kalsinasi karena strukturnya akan mencegah
keluarnya CO, dan menjadi non-porous.

Ukuran batu kapur

Ukuran batu kapur yang diumpankan mempengaruhi waktu tinggal dan harus
disesuaikan dengan jenis tungku. Untuk memanaskan batu kapur di tungku
dengan seragam, ukuran partikel umpan harus relatif seragam. Selain itu,
untuk menghindari waktu tinggal lama di dalam tungku, ukuran partikel batu
kapur harus kecil, biasanya sekitar 1,5 inci. Akan tetapi karena sifat alamiah
dari operasi pengecilan ukuran, ada berbagai ukuran berkisar antara 0,5-2 inci.
Karena waktu tinggal dan temperatur di tungku konstan, penetrasi panas
terhadap partikel-partikel batu kapur berbeda bergantung pada variasi ukuran
batu kapur. Semakin besar ukuran batu, panas tidak cukup menembus ke inti,
sehingga bagian dalam pecahan batu tetap sebagai kalsium karbonat sementara
bagian luar telah terkonversi menjadi CaO. Bagian inti semacam ini disebut
dengan istilah grit. Untuk batu berukuran sedang, penetrasi panas berlangsung
sempurna dan seluruh batu dapat diubah menjadi CaO. Untuk batu yang lebih
kecil, panas mencapai inti dengan cepat dan lapisan luar kelebihan panas
sehingga membentuk kulit luar yang keras dimana air tidak bisa
menembusnya, dan karena itu, proses slaking menjadi tertahan. Di sini,
partikel-partikel ukuran besar dan menengah sangat reaktif, disebut soft
burned quicklime, dan partikel yang lebih kecil disebut hard-burned
quicklime.

. Jenis tungku

Sesuai dengan jenis tungku, baik tungku putar vertikal atau horisontal, ukuran
batu yang diumpankan berbeda.

Pada tungku vertikal, kapur bergerak ke bawah, dan gas panas mengalir ke
atas melalui batu kapur, maka batu harus cukup besar untuk menyediakan
rongga untuk gas pembakaran untuk bergerak ke atas. Tungku ini biasanya
menggunakan ukuran kapur antara 2 sampai 4 inci. Untuk tungku dengan tipe
semacam ini, kenaikan temperatur harus lambat dank arena itu waktu
tinggalnya lama. Biasanya tungku vertikal dioperasikan pada 900-1000°C
(Catatan: Kisaran temperatur yang tercantum di sini adalah rentang rata-rata,
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dan variasi yang besar ada pada industri). Tungku vertikal hemat bahan bakar,
tapi terbatas dalam kapasitas.

. Waktu tinggal di tungku

Waktu tinggal tergantung pada ukuran batu kapur serta temperatur kalsinasi.
Ukuran batu kapur adalah unsur yang paling kritis dalam kalsinasi. Batu
gamping memasuki tungku dan terkena gas-gas panas dalam tungku.
Dibutuhkan waktu bagi panas untuk menembus batu kapur. Semakin kecil
batu, semakin pendek waktu untuk penetrasi panas. Dalam kasus batu kapur
bubuk, waktu tinggal ini dapat dikurangi menjadi kurang dari satu menit. Jika
waktu tinggal terlalu pendek, inti dari batu kapur akan tetap dalam bentuk
kalsium karbonat sementara bagian luar akan berubah menjadi kalsium oksida.
Jika waktu tinggal terlalu lama, permukaan kerikil akan menyusut dan pori-
pori yang dibuat oleh lintasan keluarnya gas CO, akan menutup,
menghasilkan permukaan yang keras. Jenis kapur ini disebut "hard burned
lime" atau "dead burned /ime”. Kapur ini tidak akan dapat dipadamkan dalam
pemadam standar. Selain itu, waktu tinggal yang lebih lama berarti
mengurangi produksi dan membutuhkan biaya yang lebih tinggi.

Waktu tinggal CaO di tungku sangat penting selama proses kalsinasi. Sangat
diinginkan waktu tinggal sesingkat mungkin. Tetapi waktu harus cukup
memungkinkan bagi panas untuk menembus partikel CaO dan mengusir CO,
dari partikel. Kalsinasi dilakukan baik dengan temperatur rendah dan waktu
tinggal tinggi, atau temperatur tinggi dan waktu tinggal rendah. Setiap
produsen kapur harus menyeimbangkan waktu tinggal dan temperatur agar
sesuai dengan sistem mereka.

. Temperatur tungku

Temperatur teoritis yang diperlukan untuk kalsinasi adalah sekitar 900°C,
namun dalam prakteknya diperlukan temperatur yang jauh lebih tinggi, sekitar
1350°C. Untuk menentukan temperatur yang tepat di tungku adalah sangat
tergantung pada ukuran batu kapur serta jenis tungku dan jenis bahan bakar
yang digunakan. Operator tungku harus melakuakn percobaan untuk
menentukan temperatur yang tepat untuk batu kapur ukuran tertentu yang
sedang digunakan. Secara umum temperatur tungku yang terbaik adalah
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temperatur terendah dengan waktu tinggal sesingkat mungkin untuk mencapai
kalsinasi penuh. Temperatur kalsinasi yang lebih tinggi akan menyebabkan
penyusutan meningkat dan penurunan volume. Temperatur yang lebih tinggi
juga akan menyebabkan rekarbonasi dari permukaan kerikil CaO dengan
kehadiran CO,, yang membuat kapur non-porous, dan dengan demikian tidak
cocok untuk hidrasi.

Temperatur tungku mempengaruhi kualitas produk CaO dan hidroksida
resultan yang dihasilkan dari slaking CaO ini. Partikel dengan ukuran sangat
kecil dan permukaan spesifik besar adalah produk akhir yang paling
diinginkan dari kalsium oksida.

Soft-burned lime penuh dengan retakan kecil seperti rambut di mana CO, telah
lolos dari batu kapur selama proses kalsinasi. Ketika kapur ini terkena air, air
menembus retakan di kerikil kapur dan mengisi rongga tersebut. Hidrasi
berlangsung cepat, melepaskan banyak energi panas. Panas ini akan
mendidihkan air dan menghasilkan uap, yang membuat partikel pecah,
memperlihatkan permukaan bagian dalam dengan air untuk terjadinya proses
slaking lebih lanjut. Proses semacam ini akan berlanjut sampai hidrasi selesai.
. Tingkat kenaikan temperatur

Kenaikan temperatur harus dilakukan secara bertahap. Hal ini sangat penting
ketika menggunakan batu kapur berukuran cukup besar (10-15 cm atau 4-6
in). Ketika mengkalsinasi batu kapur dengan ukuran ini, batu kapur akan tetap
berpori selama proses tersebut. Ketika temperatur meningkat, lapisan luar batu
kapur dipanaskan sampai temperatur disosiasi, dimana CO, lolos dari batu,
meninggalkan lubang kapiler membuat kapur berpori. Karena gas telah
melepaskan diri, volume batu kapur menyusut sebanyak 40%. Penyusutan
volume ini membatasi lepasnya gas dari pusat batu kapur, mencegah lolosnya
gas CO; lebih banyak lagi. Waktu tinggal yang terlalu lama akan
menggabungkan CaO dan CO, kembali membentuk CaCO; (rekarbonasi)
pada temperatur di atas 1350°C. Ukuran batu kapur yang baik untuk
dikalsinasi di tungku vertikal adalah 5-10 cm (2-4 in). Ukuran ini akan
memungkinkan untuk pemanasan dengan cepat, waktu tinggal pendek, dan

meminimumkan jumlah inti yang membentuk grit. Kesimpulannya, batu kapur
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berukuran lebih kecil (4-5 cm atau 1,5-2 in) merupakan ukuran yang paling
cocok untuk kalsinasi dalam rotary kiln dan akan memungkinkan waktu
tinggal optimal. Temperatur Kkalsinasi yang lebih rendah juga akan
memungkinkan konsumsi bahan bakar lebih sedikit. Namun, ukuran batu
kapur yang lebih besar dan temperatur kalsinasi rendah diperlukan untuk
tanur vertikal dengan poros tunggal dan multi poros. Jika kenaikan temperatur
terlalu cepat, lapisan luar dari potongan-potongan batu kapur dikalsinasi
sangat cepat. Karena kenaikan temperatur, permukaan kerikil akan menyusut,
menutup pori-pori yang dibentuk oleh jalur pelepasan CO, Hal ini
menyebabkan peningkatan tekanan internal dalam batu kapur. Karena gas
tidak dapat meloloskan diri, batu kapur akan meledak dan hancur,
menghasilkan debu yang tidak diinginkan, mengurangi kualitas kalsium
oksida yang dihasilkan.

Konsentrasi CO, di tungku

Oleh karena CO, dilepaskan dari batu kapur selama kalsinasi, maka
konsentrasi CO, di atmosfer tungku meningkat. Untuk kalsinasi yang tepat,
CO; harus dikeluarkan secara terus menerus. Jika CO, tidak dikeluarkan,
kombinasi dari tingginya konsentrasi CO, dan temperatur kalsinasi akan
merekarbonasi kapur pada permukaan kerikil dan mengkonversi CaO kembali
ke CaCQOj3 Selain itu, CO, dan CO akan bereaksi dengan pengotor kapur yang
merupakan bagian dari inerts batu kapur (seperti silikat, alumina, dan besi).
Konsentrasi CO, adalah sekitar 38-40% v/v untuk tungku poros vertikal.

. Jenis bahan bakar yang digunakan

Kebanyakan kalsinasi dilakukan dengan menggunakan minyak, batubara, atau
gas alam untuk bahan bakar. Biasanya tungku vertikal menggunakan minyak
atau gas alam, kokas keras, sementara tungku horisontal menggunakan batu
bara. Namun kedua jenis tungku ini dapat menggunakan salah satu dari bahan
bakar. Batubara umumnya dibuat dalam bentuk bubuk, dihembuskan ke dalam
ruang bakar.

Baik minyak dan batu bara mengandung persentase tertentu dari senyawa
belerang atau belerang yang bervariasi dari 0,5-3%. Belerang akan bereaksi
dengan CaO pada temperatur yang tepat dan menghasilkan kalsium sulfida
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atau kalsium sulfat. Hal ini biasanya terjadi pada permukaan kerikil CaO dan

membuat CaO menjadi non-porous, sehingga tidak cocok untuk slaking.

Selain itu, persentase yang tinggi dari abu dalam batubara akan menghasilkan

penumpukan pada refraktori di tungku, sehingga mengganggu aliran batu

kapur di tungku. Tungku harus secara berkala didinginkan dan abu harus

dibuang secara manual, dan hal ini merupakan operasi yang sangat mahal.

Gas alam merupakan bahan bakar terbersih dan banyak digunakan di tungku

vertikal. Untuk mengkalsinasi batu kapur menjadi kapur yang aman untuk

makanan, gas alam merupakan bahan bakar pilihan.

Pemanasan awal dan pendinginan

Kalsinasi batu kapur merupakan proses dengan energi sangat intensif dan

mengkonsumsi bahan bakar dalam jumlah cukup banyak. Sebagian besar

buangan energi berasal dari pembuangan gas-gas tungku. Untuk meningkatkan

efisiensi konsumsi bahan bakar, industri telah merancang proses berikut:

= Gas panas buangan digunakan untuk memanaskan batu kapur sebelum
masuk tungku. Hal ini tidak hanya merecover panas yang cukup besar dari
gas buang, tetapi juga akan mengurangi waktu tinggal dalam tungku,
mengurangi ukuran tungku.

= Ketika batu kapur telah dikalsinasi dan keluar tungku, temperaturnya
mencapai sekitar 1200°C. Ini merupakan sumber panas besar. Untuk
mengambil kembali panas ini, udara segar dihembuskan untuk
mendinginkan kapur. Udara panas yang dihasilkan kemudian akan
dimasukkan ke tungku. Udara panas ini meningkatkan efisiensi konsumsi
bahan bakar dengan pengambilan kembali sebagian dari panas yang
terbuang.

= Kalsinasi batu kapur dilakukan secara berkesinambungan, sehingga
menghindari pemanasan dan pendinginan kalsiner. Operasi yang kontinyu
ini  mengurangi konsumsi bahan bakar dan meminimalkan degradasi
lapisan refraktori tungku itu.

Udara di dalam tungku

Selain temperatur tungku dan waktu tinggal, suasana tungku mempengaruhi

kualitas CaO. Bila temperatur CaCO3 meningkat, gas CO, dilepaskan dan CaO
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dihasilkan. CO, harus dikeluarkan dari tungku. CaO memiliki afinitas untuk
menyerap kelembaban dan CO,, kembali membentuk CaCOs Pengaruh dari
konversi ini lebih jelas terhadap partikel kecil dari CaO dibandingkan kerikil
yang lebih besar karena permukaan spesifik dari kerikil. Ada perbedaan besar
antara reaktivitas kapur ini, tingkat kenaikan temperatur, dan waktu yang

dibutuhkan untuk menyelesaikan proses slaking [Hassibi, 2011].

2.8. XRD (X-RAY DIFFRACTION)

Salah satu sifat dari sinar-X adalah bahwa sinar ini menjalar menurut arah
garis lurus dan daya tembusnya ke dalam bahan cukup besar, tetapi karena sinar-X
adalah juga sinar elektromagnetik, maka sinar-X mestinya dapat juga didifraksi
oleh kisi difraksi (difraction grating). Hanya saja, mengingat bahwa panjang
gelombang dari sinar-X itu sangat kecil, maka untuk dapat mendifraksi sinar-X
Kisi yang dipakai jalur-jalurnya harus sangat berdekatan sekali letaknya. Dan
membuat kisi demikian itu sangat sukar, bahkan tidak mungkin.

Akan tetapi hablur-hablur (kristal) ternyata dapat bertindak sebagai Kkisi
difraksi untuk sinar-X. Sebagai jalur-jalur pendifraksi bertindak atom-atom atau
ion-ion di dalam suatu hablur, sebab jarak antara atom-atom atau antara ion-ion
(analog atau sesuai dengan jarak antara jalur-jalur kisi difraksi) mempunyai nilai
yang cukup kecil, yaitu orde besaran beberapa Angstrom. Sehingga dapat
diharapkan bahwa sinar-X akan dapat di-difraksi oleh kisi suatu hablur. Secara
skematik pola difraksi sinar-X dapat digambarkan sebagai berikut (gambar 2.3):

[ o P® o P

Gambar 2.3. Pola Difraksi Sinar X
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Garis-garis horizontal dari gambar 2.3 tersebut menggambarkan bidang-
bidang kristal, dimana terdapat atom-atom atau ion-ion yang tersusun secara
beraturan. Garis AB dan AD adalah tegak lurus pada arah berkas datang dan tegak
lurus pada arah berkas difraksi. Jarak BCD adalah selisih jarak yang harus
ditempuh oleh suatu berkas yang didifraksi dari bidang P, dengan jarak yang
harus ditempuh oleh berkas difraksi pada bidang P;. Karena itu sudut BAG dan
sudut CAD keduanya sama dengan sudut datang dan sudut difraksi § , Maka :

BC=ACsinf dan BCD=2BC =2ACsin6 (2.20)
Karena AC adalah jarak antar bidang-bidang hablur P(=d), maka:
BCD=2dsin# (2.21)

Sesudah difraksi itu akan terjadi interferensi saling memperkuat bila selisih
panjang jalan tersebut di atas sama dengan bilangan bulat dikalikan panjang

gelombang sinar-X yang didifraksi, atau bila :

BCD=n\ (n=0,123...) (2.22)
Atau bila :
ni=2dsinb (2.23)

Persamaan terakhir ini adalah Hukum Bragg yang rnerupakan hukum dasar dari
difraksi sinar-X.

Berdasarkan Hukum Bragg itu (nA = 2d sin® ), maka untuk sinar-X
monokromatik dengan A tertentu hanya akan ada nilai-nilai sudut 6 tertentu saja
dimana akan terjadi difraksi yang disertai interferensi saling rnemperkuat dan
nilai-nilai sudut dimana hal itu akan terjadi ditentukan oleh nilai d, yaitu jarak
antar bidang-bidang pendifraksi dalam hablur yang bersangkutan. Sudut-sudut
dimana akan terjadi difraksi yang disertai interferensi saling memperkuat itu
(untuk suatu A sinar-X tertentu) dapat ditentukan secara experimentil. Jika sudut
itu sudah diketahui dari pengukuran, maka jarak antara bidang pendifraksi, d,
dapat dihitung berdasarkan persamaan Hukum Bragg. Dan d atau jarak antar
bidang pendifraksi dalam suatu hablur adalah suatu besaran yang khas atau

karakteristik bagi hablur yang bersangkutan. Maka dengan menetapkan nilai d itu,
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jenis hablurnya dapat diketahui atau diidentifikasi. Ini merupakan dasar dari
analisis kualitatif berdasarkan difraksi sinar- X.

Difraksi sinar-X memberikan cara yang cepat, teliti, dan tidak merusak
cuplikan untuk pengidentifikasian fasa-fasa kristal yang terdapat dalam suatu
bahan. Kadang-kadang cara ini merupakan satu-satunya cara untuk menetapkan
yang mana dari berbagai bentuk poliamorf suatu zat terdapat dalam suatu bahan,
misalnya C dalam grafit atau C dalam intan. Juga untuk membedakan antara
berbagai oksida seperti FeO, Fe,03, Fe;04, atau anara komponen-komponen dari
campuran-campuran seperti KBr+NaCl, atau campuran keempat-empatnya dapat
dilakukan dengan mudah dengan difraksi sinar-X. Sedang analisa kimia biasa dari
campuran demikian itu paling hanya menunjukkan adanya jenis-jenis ion saja dan
tidak memberikan keterangan mengenai keadaan kombinasi yang sebenarnya
[Ismono, 1979].

Pola difraksi beberapa bahan yang terkait dengan dolomit, vyaitu
CaMg(CO0s3),, CaCO3, MgCO3, Ca0, dan MgO dapat dilihat pada lampiran 5.

2.9. XRF (X-RAY FLUORESCENCE)

Spektroskopi XRF adalah teknik analisis unsur yang membentuk suatu
material dengan dasar interaksi sinar-X dengan material analit. Teknik ini banyak
digunakan dalam analisa batuan karena membutuhkan jumlah sampel yang relatif
kecil (sekitar 1 gram). Teknik ini dapat digunakan untuk mengukur unsur-unsur
yang tertutama banyak terdapat dalam batuan atau mineral. Sampel yang
digunakan biasanya berupa serbuk hasil penggilingan atau pengepresan menjadi
bentuk film.

Instrumen yang digunakan untuk melakukan pengukuran tersebut
dinamakan X-Ray Fluorescence Spektrometer. Perlatan ini terdiri dari tabung
pembangkit sinar-X yang mampu mengeluarkan elektron dari semua jenis unsur
yang sedang diteliti. Sinar-X ini yang dihasilkan harus berenergi sangat tinggi,
sehingga anoda target dalam tabung pembangkit harus berupa unsur Cr, Mo, W,
atau Au.

Sinar-X yang dihasilkan ini kemudian dilewatkan melalui suatu kolimator
untuk menghasilkan berkas sinar yang koheren. Berkas sinar ini kemudian
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didifraksikan oleh kisi kristal yang sudah diketahui nilai d-nya. Dengan
menggunakan persamaan Bragg (nA = 2dsin). Kita dapat menentukan sudut dari
sinar-X yang telah diketahui panjang gelombangnya. Kemudian kristal dan
detektor diatur untuk mendifraksikan hanya panjang gelombang tertentu. Gambar

2.4 berikut menunjukkan skema peralatan XRF.

Chamber under vacuum

/
F

Sample P owder
i

X-rays generated

Ld in sample
X-ray tube \ .
. i |

Dutpijt to Computer

Gambar 2.4 Skema peralatan XRF

Prinsip analisis material dengan XRF yaitu apabila elektron dari suatu kulit
atom bagian dalam dilepaskan, maka elektron yang terdapat pada bagian kulit luar
akan berpindah pada kulit yang ditinggalkan tadi menghasilkan sinar-X dengan
panjang gelombang yang karakteristik bagi unsur tersebut. Prinsip ini dapat

diilustrasikan dengan gambar 2.5 berikut :
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Gambar 2.5 Prinsip analisis material dengan XRF

Pada teknik difraksi sinar-X suatu berkas elektron digunakan. Sinar-X

dihasilkan dari tembakan berkas elektron terhadap suatu unsur di anoda untuk
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menghasilkan sinar-X dengan panjang gelombang yang diketahui. Peristiwa ini
terjadi pada tabung sinar-X. Pada teknik XRF, kita menggunakan sinar-X dari
tabung pembangkit sinar-X untuk mengeluarkan elektron dari kulit bagian dalam
untuk menghasilkan sinar-X baru dari sampel yang dianalisis.

Seperti pada tabung pembangkit sinar-X, elektron dari kulit bagian dalam suatu
atom pada sampel analit menghasilkan sinar-X dengan panjang gelombang
karakteristik dari setiap atom di dalam sampel. Untuk setiap atom di dalam
sampel, intensitas dari sinar-X karakteristik tersebut sebanding dengan jumlah
(konsentrasi) atom di dalam sampel. Dengan demikian, jika kita dapat mengukur
intensitas sinar—X karakteristik dari setiap unsur, kita dapat membandingkan
intensitasnya dengan suatu standar yang diketahui konsentrasinya, sehingga
konsentrasi unsur dalam sampel bisa ditentukan.

Intensitas sinar-X bersifat karakteristik untuk setiap unsur yang sedang
diselidiki ditentukan dengan cara merotasikan kristal dan detektor pada sudut
yang dibutuhkan untuk mendifraksi panjang gelombang karakteristik tersebut.
Intensitas sinar-X kemudian diukur untuk setiap unsur dan dibandingkan pada
standar yang telah diketahui konsentrasinya.

Kelebihan dari metode XRF adalah :

— Akurasi yang tinggi

— Dapat menentukan unsur dalam material tanpa adanya standar

— Dapat menentukan kandungan mineral dalam bahan biologik maupun dalam
tubuh secara langsung.

— Dapat menentukan kandungan mineral dalam bahan biologis maupun dalam
tubuh secara langsung.

Kelemahan dari metode XRF adalah :

— Tidak dapat mengetahui senyawa apa yang dibentuk oleh unsur-unsur yang
terkandung dalam material yang akan kita teliti.

— Tidak dapat menentukan struktur dari atom yang membentuk material itu
[Ismono, 1979].
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BAB 3
METODE PENELITIAN

3.1 DIAGRAM ALIR PENELITIAN
Untuk lebih memahami proses kalsinasi dolomit ini dibuatlah diagram alir

prosedur percobaan seperti tertera dalam gambar 3.1 sebagai berikut :

Mineral
Dolomit

A

Menggerus dolomit

\ 4

Analisis ayakan Analisis
0,5/4 mesh, 4/8 mesh, 8/20 mesh, 20/45 “—| ' gdengan XRF ||

mesh, 45/80 mesh, dan 80 mesh

Menimbang dolomit
(berat awal)

Kalsinasi dolomit dalam muffle furnace
dengan suhu 700,800,900, dan 1000°C selama

." i Analisis dengan |
Produk Ka!s_|n§§| (CaO dan XRD
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» Data >
Pembahasan < Literatur
Kesimpulan

Gambar 3.1 Diagram alir penelitian.
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3.2 RANCANGAN PENELITIAN

Penelitian yang akan dilakukan dibagi menjadi lima tahap utama, yaitu:

3.2.1 Preparasi Sampel

Dolomit yang akan digunakan dalam penelitian ini adalah dolomit yang
berasal dari daerah Lamongan Jawa Timur.

Sebagai tahap awal penelitian ini dilakukan proses size reduction terhadap
sampel batuan dolomit yang digunakan. Sample dipecah terlebih dahulu untuk
mendapatkan bongkahan-bongkahan yang lebih kecil baru kemudian diperkecil
lagi dengan menggunakan jaw crusher untuk mendapatkan ukuran yang
diinginkan. Jaw crusher dioperasikan selama kurang lebih lima menit.

Pecahan dolomit yang keluar selanjutnya dipisahkan berdasarkan ukuran-
ukuran tertentu menggunakan ayakan standar yang disusun dengan urutan
semakin ke bawah semakin halus. Pengayakan dilakukan untuk mendapatkan
ukuran-ukuran yang diinginkan, yaitu 0,5/4 mesh, 4/8 mesh, 8/20 mesh, 20/45
mesh, 45/80 mesh, dan 80 mesh.

3.2.2 Analisis Sampel Awal
Terhadap sampel yang telah digerus dilakukan analisis ayak, analisis
kuantitatif dengan XRF (X-Ray Fluorescent), dan analisis kualitatif dengan
menggunakan XRD (X-Ray Diffraction).
3.2.2.1. Analisis Ayakan
Analisis ayakan dilakukan dengan menempatkan sampel dolomit
yang telah digerus pada seperangkat alat ayak standar yang disusun secara
deret dalam suatu tumpukan, dimana ayak yang ayamannya paling rapat
ditempatkan paling bawah dan anyaman paling besar ditempatkan paling
atas. Ayakan yang digunakan disusun dari ayakan berukuran 0,5 mesh, 4
mesh, 8 mesh, 20 mesh, 45 mesh, dan 80 mesh. Selanjutnya pengayak
diguncang secara mekanis selama beberapa waktu tertentu. Partikel yang
tertahan pada setiap ayakan dikonversikan menjadi fraksi massa atau
persen massa dari contoh keseluruhannya. Hasil ayakan dengan fraksi
sangat sedikit tidak digunakan sebagai sampel untuk mempermudah

perolehan sampel yang akan dikalsinasi.

Universitas Indonesia
Kalsinasi dolomit ..., Eni Febriana, FT Ul, 2011



37

3.2.2.2. Analisis Komposisi Kimia
Analisis komposisi kimia sampel dilakukan dengan menggunakan
XRF (X-Ray Fluorescence) untuk mengetahui kandungan oksida-oksida
yang terdapat dalam sampel dolomit, terutama CaO dan MgO. Oksida-
oksida lain yang dapat terukur yaitu TiO,, BaO, Na,0O, Fe,03, , K0, SiO,,
dan Al,O3. Selain itu juga dilakukan analisis terhadap nilai LOI (Loss on
Ignition) atau hilang bakar.
3.2.2.3. Analisis Kualitatif Sampel
Analisis kualitatif sampel dilakukan dengan menggunakan XRD (X-
Ray Diffraction) untuk mengetahui struktur mineral yang sesungguhnya
terkandung dalam sampel dolomit. Untuk analisis ini digunakan sampel

dolomit yang telah dihaluskan hingga mencapai ukuran butir 100 mesh.

3.2.3 Kalsinasi Dolomit

Proses kalsinasi dilakukan dengan memanaskan dolomit yang sudah
dipreparasi dengan ukuran-ukuran tertentu pada tahap sebelumnya dengan variasi
temperatur, waktu, dan ukuran butiran. Pemanasan dilakukan di dalam tungku

dengan temperatur dari 700°C, 800°C dan 900°C dan waktu hingga enam jam.

3.2.4 Analisis Produk Akhir
Produk akhir dolomit terkalsinasi dianalisis dengan menggunakan XRD dan

SEM untuk mengetahui struktur kristal, komposisi kimia, dan foto mikronya.

3.3 ALAT DAN BAHAN PENELITIAN
3.3.1 Alat yang digunakan
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini terdiri dari :
1. Palu
Palu digunakan untuk memecah batuan dolomit yang berupa bongkahan
agar menjadi bongkahan-bongkahan yang lebih kecil untuk
mempermudah proses pengecilan ukuran dengan crusher.
2. Jaw crusher
Jaw crusher digunakan untuk mendapatkan dolomit dengan ukuran-
ukuran yang lebih kecil. Berikut ini adalah gambar Jaw crusher yang

digunakan dalam penelitian ini (gambar 3.2).

Universitas Indonesia
Kalsinasi dolomit ..., Eni Febriana, FT Ul, 2011



38

Gambar 3.2 Jaw Crusher.

3. Avyakan standar
Ayakan digunakan untuk memisahkan dolomit yang telah dihancurkan
dengan jaw crusher berdasarkan fraksi-fraksi ukuran tertentu.

4. Vibrating machine
Vibrating machine digunakan untuk menggetarkan susunan ayakan agar
butiran dolomit dapat lolos sempurna melalui lubang-lubang penyaring.
Gambar 3.3 berikut menunjukkan bentuk vibrating machine yang

digunakan.

Gambar 3.3. Vibrating machine.

5. Krusibel
Krusibel digunakan sebagai wadah butiran dolomit selama dikalsinasi di
dalam tungku. Krusibel ini terbuat dari bahan porselen dan tahan
terhadap panas hingga temperatur 1000°C. Gambar 3.4 berikut

menunjukkan krusibel porselen tersebut.
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Gambar 3.4 Krusibel Porselen.
6. Furnace
Proses kalsinasi dilakukan dengan menggunakan alat Spreat Furnace
dengan tipe CARBOLITE yang dapat digunakan untuk memanaskan
sampel hingga 1200°C. Furnace ini dapat diprogram untuk parameter
temperatur dan waktu pemanasan, dan dapat dikontrol dengan ketelitian
yang baik. Model spreat furnace dapat dilihat pada gambar 3.5.

Gambar 3.5 Spreat furnace tipe CARBOLITE.

7. Neraca analitik
Neraca analitik digunakan untuk mengetahui berat sampel sebelum dan
sesudah periode waktu kalsinasi.

8. Tang penjepit
Tang penjepit digunakan untuk mengambil krusibel dari dalam tungku.
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3.3.2 Bahan yang digunakan
Bahan yang digunakan untuk penelitian adalah dolomit yang diambil dari

tempat penambangan dolomit di daerah Lamongan Jawa Timur.

3.4 PENGOLAHAN DATA

Pengolahan data dilakukan dengan menghitung konstanta laju reaksi
kalsinasi dolomit dan energi aktivasi untuk masing-masing ukuran sampel dan
temperatur kalsinasi.
3.4.1 Konstanta Laju Reaksi

Reaksi yang terjadi selama kalsinasi diasumsikan berorde satu terhadap
CaC03;.MgCO3; Konstanta laju reaksi ditentukan dengan metode grafik
berdasarkan pengurangan berat sampel yang dikalsinasi (AW) selama selang
waktu (t) enam jam dengan temperatur yang berbeda-beda.

Berat sampel yang berkurang sebanding dengan berat gas karbondioksida

yang terbentuk. Reaksinya sebagai berikut :

CaMg(CO; )2(5) — CaOMgO O ZCOZ(Q) (3.1)
A — B +8 2€

Persamaan laju reaksi untuk reaksi orde satu untuk reaksi di atas adalah:

dC
= th =kC, (3:2)

Persamaan tersebut disusun ulang dan diintegrasikan dengan kondisi awal pada
Ssaatt=0Cup = CAO

_%rdc,
J. A

== ;jk dt (3.3)

cAO
Integrasi dari persamaan tersebut menghasilkan :
InC,-InC,, =—kt

In Ca = —kt
C o
in$20 _ g (3.4)

Konsentrasi dolomit pada setiap waktu t adalah :
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(3.5)

Konsentrasi gas karbondioksida pada setiap waktu t dapat diperoleh dari

stoikiometri reaksi :

A — B
Mula-mula Cag Cro=0
Reaksi CaoX CaoX
Hasil Ca=Cao- CagX Cg = CaoX
CaoX = Cao-Ca

2C
Cco=0
2CpaoX
Cc =2CaoX

Cc=2(Cao-Ca)
Dari persamaan (3.5)
BEEC e
Maka :
Cc = 2(Cao - Cace™)
Cc = 2Cap - 2Cace™
Cc - 2Cpp = - 2Cape™
2C 5 —C¢ e

2C .,

12, -C
2C,,

I = —kt

2C,,-C : - .
Plot In =—2%——C sebagai fungsi dari t akan merupakan garis lurus dengan

A0

slope —k, sehingga dari data terbentuknya gas karbondioksida dapat dihitung harga

konstanta laju reaksi k.

3.4.2 Energi Aktivasi

Energi aktivasi ditentukan berdasarkan harga konstanta laju reaksi untuk

masing-masing ukuran sampel pada temperatur yang berbeda-beda menggunakan

persamaan Arrhenius :
—Ea
Ke-= Ae[ﬁJ

Dengan k) = konstanta laju reaksi pada suhu T
A =tetapan Arrhenius
Ea = energi aktivasi (kal/mol)

(3.6)
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R = konstanta gas (1,987 kal/mol.K)
T  =temperatur (K)
Linearisasi persamaan (3.6) menghasilkan persamaan :

Ink=In A—E (3.7)
RT
Plot grafik antara In k terhadap 1/T akan menghasilkan garis lurus dengan slope

- ERa dan intersep In A.
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BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1.3ANALISIS SAMPEL DOLOMIT
4.1.1 Hasil Analisis Kuantitatif

Analisis komposisi sampel dolomit dilakukan dengan menggunakan XRF
(X-Ray Fluorescent) untuk mengetahui kadar senyawa penyusun dolomit. Dari
analisis ini diketahui komposisi kimia dolomit terlihat seperti dalam tabel 4.1
berikut :

Tabel 4.1 Komposisi kimia dolomit Lamongan.

No Unsur ( % berat )
1 CaO 30k
2 MgO 16,7
3 SiO; 2,19
4 Al,O; 0,020
5 Fe,03 0,010
6 LOI 45,4

Dari tabel 4.1 tersebut dapat diketahui bahwa kandungan kalsium dan
magnesium dinyatakan dalam bentuk oksida, bukan sebagai senyawa karbonat.
Kadar CaCO3; dan MgCOg dapat dihitung berdasarkan perbandingan stoikiometri.

0
%CaCo, =% xBM CaCO,

a
:35—’7x100
56
=63,75%
% MgO
BM MgO
16,7

=——x84
40

=35,07%

% MgCO, = xBM MgCO,

LOI (Loss on Ignition) merupakan banyaknya zat yang hilang akibat pemijaran
hingga suhu 1000°C, yaitu terdiri atas air dan senyawa organik.
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Dilihat dari kandungan MgO-nya, dolomit yang diambil dari daerah Paciran
Lamongan ini termasuk jenis dolomit berkalsium karena kadar MgO-nya berada
pada rentang antara 10,9-19,9% berat [Oates, 1998].

4.1.2 Hasil Analisis Kualitatif

Untuk mengetahui struktur mineral yang terkandung dalam sampel dolomit
telah dilakukan analisis kualitatif dengan menggunakan XRD Schimadzu tipe XD-
7A dengan radiasi CuKa (A = 1,5405 A). Sudut difraksi ditentukan pada range
antara 10°-80° dengan sampling pitch 0,02° dan kecepatan pengukuran 2° per
menit. Generator dioperasikan pada 30 kV dan 30 mA. Pola difraksi terhadap
sampel dolomit dapat dilihat pada gambar 4.1 berikut :

I !
o |
—— 1 o - = Mtodn o ]
|
!
; | |
| LW,
i ! P 1 ' Lild il al
T ' 2 1 1 T
20,00 A).00 4000 500 B0 0 0.0

Gambar 4.1 Pola difraksi sinar-X sampel dolomit Lamongan

Dari pola difraksi seperti pada gambar 4.1 tersebut teridentifikasi beberapa
peak yang kemudian dianalisis dengan menggunakan kartu standard dari JCPDF
(Joint Committee on Powder Diffraction File). Identifikasi dilakukan dengan
membandingkan beberapa nilai d-spacing dari hasil pengukuran terhadap sampel
dengan nilai d-spacing pada standar yang ada. Nilai d-spacing ini bersifat sangat
karakteristik untuk setiap mineral, dan kesesuaian nilai d-spacing hasil
pengukuran dengan nilai d-spacing standar menunjukkan bahwa sampel yang
diuji mempunyai struktur kristal yang sama dengan yang dinyatakan dalam
standar tersebut [Dutrow, 2011].
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Beberapa nilai d-spacing hasil pengukuran terhadap sampel awal yang
digunakan dalam penelitian ini dicantumkan dalam tabel 4.2. Karakteristik kristal
dolomit teridentifikasi terutama dari nilai tiga puncak tertinggi (three strongest
peak) yaitu pada d-spacing 2,913, 1,802, dan 2,208. Pada kartu JCPDF standar,
tiga puncak tertinggi mempunyai nilai d-spacing 2,89, 2,19, dan 1,78 [Powder
Diffraction File, 1974].

Tabel 4.2 Nilai d-spacing sampel dolomit pada berbagai sudut difraksi.

d- d- Hasil
No Sudy spacing | |ntensitas | sPacing - No.
(0) sampel Relatif | standar Senyawa Jenis Mineral ICDD
1 | 30,66 2,913 100 2,888 | CaMg(COg),; | Dolomit | 36-426
24 \gStnee 1,802 18 1,787 | CaMg(COg3), | Dolomit | 36-426
3 | 40,84 2,208 16 2,193 | CaMg(COg); | Dolomit | 36-426
4 | 50,04 1,821 14 1,805 | CaMg(COg3), | Dolomit 36-426
5 | 44,66 2,027 8 2,065 | CaMg(COs), | Dolomit | 36-426
6 | 37,1 2,421 6 2,404 | CaMg(COs), | Dolomit | 36-426
7 | 49,02 1,857 5 1,847 | CaMg(COg3), | Dolomit | 36-426
8 | 48,44 1,878 )
9 | 59,48 1,553 4 1,545 | CaMg(COg3), | Dolomit | 36-426
10 | 23,82 3,732 4 3,699 | CaMg(COgs), | Dolomit | 36-426

Perbandingan sepuluh nilai d-spacing sampel terhadap nilai d-spacing
standar seperti dalam tabel 4.2 di atas memberikan hasil yang menunjukkan
bahwa hampir semua peak yang muncul dari pengukuran sampel mempunyai
jarak antar bidang (d-spacing) dari struktur CaMg(COz3),. Hal ini menyatakan
tersusun atas kristal-kristal dolomit

bahwa sampel dolomit

CaMg(COs3), dengan nomor ICDD 36-462 [Powder Diffraction File, 1974].

Lamongan

4.1.4AKALSINASI DOLOMIT

Kalsinasi dolomit dilakukan dengan menggunakan metode pengurangan
berat pada berbagai variasi temperatur yang konstan di dalam muffle furnace.
Pengurangan berat dihitung setiap satu jam selama enam jam. Pengurangan berat

yang terjadi sebanding dengan berat CO, yang terbentuk selama proses kalsinasi.
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4.2.1 Temperatur Kalsinasi Dolomit

Penelitian tentang penentuan temperatur dekomposisi dolomit ini telah
dilakukan oleh beberapa peneliti. Menurut Schwarzkopf dolomit dan
magnesian/batu kapur dolomitik terurai pada temperatur lebih tinggi dari
magnesium karbonat. Suhu kalsinasi selama inisiasi bervariasi dari 510 ke 750°C,
serta diatur oleh struktur kristal dan bentuk batu [Schwarzkopf, 1994].

S Gunasekaran dan G Anbalagan pada tahun 2007 telah meneliti tentang
dekomposisi termal dolomit alam. Penelitian dilakukan dengan menggunakan
termogravimetri dan Differential Thermal Analysis (DTA). Dari data DTA terlihat
puncak pada suhu 777,8°C dan 834°C yang merupakan titik dekarbonasi dolomit
dan kalsit [Gunasekaran, 2007].

M. V. Kok dan W. Smykatz-Kloss pada tahun 2008 telah meneliti tentang
karakterisasi, korelasi, dan kinetik sampel dolomit menggunakan XRD, DTA,
TGA. Reaksi dekomposisi terjadi melalui tahapan dehidrasi air inter-partikel,
pembentukan Kkalsit dan MgO, serta dekomposisi kalsit. Dari analisis
menggunakan DTA dan TGA diperoleh dua titik endotermis. Titik endotermis
pertama terjadi pada rentang temperatur antara 20-315°C yang berkaitan dengan
pengurangan massa akibat hilangnya kandungan air dalam sampel. Titik
endotermis kedua terdeteksi pada rentang temperatur antara 690-920°C yang dapat
dibagi menjadi dua area. Area pertama pada rentang temperatur antara 690-810°C
yang berkaitan dengan pembentukan MgO dan CaCO3. Area kedua pada rentang
temperatur antara 810-920°C yang berkaitan dengan dekomposisi CaCO; [Kok,
2008].

Bervariasinya temperatur dekomposisi dolomit antara hasil penelitian kali
ini dengan penelitian-penelitian lain dimungkinkan terjadi akibat bervariasinya
sampel yang digunakan. Dolomit dari daerah yang satu dengan daerah yang lain
tentu akan berbeda komposisinya. Impuritas yang terkandung di dalamnya pun
sangat bervariasi, baik kadar maupun jenisnya. Hal ini akan mempengaruhi titik
dekomposisi dolomit tersebut yang pada gilirannya juga akan menyebabkan harga
energi aktivasi menjadi bervariasi [Gunasekaran, 2007]. Anbalagan, et al. pada

tahun 2009 juga telah melakukan penelitian tentang dekomposisi non-isotermal
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batu kapur dari daerah lautan India. Dari penelitian ini diketahui bahwa adanya
impuritas/pengotor mempengaruhi energi aktivasi [Anbalagan, 2009].

Pada dasarnya temperatur Kkalsinasi dapat diperhitungkan secara teoritis
dengan menggunakan nilai energi bebas Gibbs (AG) yang merupakan “driving
force” untuk suatu reaksi. Diperlukan energi bebas Gibbs yang bernilai negatif
(AG < 0) agar reaksi dapat berlangsung secara spontan.

Dalam kaitannya dengan Kkalsinasi dolomit ini, perkiraan temperatur
dekomposisi dapat diperhitungkan dengan asumsi bahwa dolomit tersusun dari
senyawa CaCOj; dan MgCOs yang dipandang sebagai komponen yang berdiri
sendiri-sendiri [Mericboyu, 2001] sehingga temperatur dekomposisi ini dihitung
masing-masing berdasarkan reaksi dekomposisi CaCO3z; dan MgCOs. Secara
teoritis temperatur kalsinasi dapat ditentukan dengan cara mengetahui tekanan gas
CO; di dalam tungku kalsiner. Pada prakteknya tekanan gas CO, yang dipakai
untuk menentukan temperatur dekomposisi adalah dengan mengambil tekanan gas
CO, sama dengan 1 atm [Lalu, 2010].

Reaski dekomposisi CaCO3 dan MgCOs :

CaC0O3 — CaO + CO, (43)
MgCO; — MgO + CO, (4.4)
Persamaan dasar energi bebas Gibbs :
AG=AG° +RT Ink (4.5)
Untuk reaksi dekomposisi CaCOs :
7G=G" + RT In F2OFO, (4.6)
faco,
AG=AG" +RTIn p,, 4.7)

Demikian halnya dengan reaksi dekomposisi MgCOs.
Pada keadaan setimbang

AG=0 (4.8)
Sehingga AG® =—-RTIn 002: (4.9
Perubahan energi bebas Gibbs sistem yang terjadi selama reaksi adalah sebanding
dengan perubahan entalpi sistem dikurangi perubahan entropi sistem yang
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dikalikan dengan temperatur. Secara matematis persamaan tersebut dapat
dituliskan sebagai berikut :

AG=AH -T AS (4.10)
Dalam keadaan standar, tekanan 1 atm dan temperatur 25°C (298 K), energi bebas
Gibbs dinyatakan sebagai energi bebas Gibbs standar (AG").

AG°=AH° -T AS° (4.11)
Perubahan entalpi standar :

AH°® =2H? (produk) — ZH? (reak tan) (4.12)

Perubahan entropi standar :

AS° =3S? (produk) — =S? (reak tan) (4.13)

Tabel 4.3 Data-data termokimia [Patnaik, 2002].

AH? AS°
(kkal/mol) (kal/mol.K)

CaCO; | -289,5 21,92

CaO  |-151,7 9,11

MgCO; | -261,7 15,7

MgO | -143,84 6,44

CO;, | -94,052 51,09

Reaksi dekomposisi CaCOs:

CaCO; — Ca0 + CO,
AH° = |1© (ca0) + H® (CO,) —H?® (CaCO,) (4.14)
As® = b°(ca0) +$°(CO,) —S°(Caco,) (4.15)

Dengan memasukkan harga AH{ dan AS° dari tabel data termokimia di atas,

diperoleh persamaan :

AH® =43 748kkal
=43.748kal

AS° =38,28 kal/ mol.K

Sehingga persamaan AG® sebagai fungsi temperatur menjadi ;

AG® =43.748 kal - T (K) 38,28 kal / mol .K (4.16)
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Dengan cara yang sama untuk reaksi dekomposisi MgCOj3 diperoleh persamaan
AG° sebagai fungsi temperatur :

AG® =23.808 kal - T (K) 41,83 kal/ mol.K (4.17)

Persamaan (4.14) dan (4.15) digunakan untuk menghitung temperatur
dekomposisi CaCO3; dan MgCO3; dengan mengambil tekanan gas CO, sama

dengan 1 atm.
AG° =—RTh b
b 11
in o, F0
AG® =0
Maka temperatur dekomposisi CaCOg :

0=43.748cal - T (K)38,28cal / mol.K
Teaco, =114284K

=869,84°C
Dan untuk MgCOQOs :

0=23.808cal -T(K)4183cal / mol.K
Thgco, = 969,19K

=296,16 °C
Dari nilai AG® pada berbagai temperatur dapat dibuat grafik tekanan CO, (Pco2)
terhadap temperatur seperti terlihat pada gambar 4.2 untuk sistem CaCO; dan
gambar 4.3 untuk MgCOs.

0 * * * ’ * * *
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
T(°C)

Gambar 4.2 Grafik tekanan CO; (Pco2) terhadap temperatur pada sistem
dekomposisi CaCOs.
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Gambar 4.3 Grafik tekanan CO; (Pcoy) terhadap temperatur pada sistem
dekomposisi MgCOs.

Dari gambar 4.2 dan 4.3 tersebut kita dapat menentukan temperatur
dekomposisi untuk CaCO3 dan MgCO; dengan mengatur tekanan parsial CO, di
dalam tungku kalsiner. Dekomposisi termal dolomit sangat dipengaruhi oleh
tekanan parsial CO, [Samtani, 2001]. Semakin tinggi tekanan parsial CO,, reaksi
dekomposisi juga akan semakin sulit terjadi sehingga diperlukan temperatur tinggi
agar terjadi dekomposisi tersebut [De Aza, 2002]. Jadi apabila kita menghendaki
penggunaan temperatur rendah untuk melangsungkan proses dekomposisi, maka
diperlukan tekanan parsial CO; di dalam tungku yang rendah hingga mendekati
kondisi vakum. Begitu juga sebaliknya, apabila kita menghendaki penggunaan
temperatur tinggi untuk melangsungkan proses dekomposisi, maka diperlukan
tekanan parsial CO, yang tinggi pula. Secara keseluruhan dapat dinyatakan bahwa
dengan menggunakan temperatur kalsinasi 700-1000°C maka tekanan parsial CO,
di dalam tungku cukup tinggi. Hal ini akan mempengaruhi mekanisme proses
terbentuknya senyawa oksida hasil kalsinasi dolomit yang akan dijelaskan pada

sub bab 4.2.4 mengenai mekanisme reaksi kalsinasi dolomit.

4.2.2 Analisis Percobaan Kalsinasi Dolomit pada Berbagai Temperatur

Pada penelitian ini kalsinasi dilakukan pada temperatur 700-1000°C agar
dolomit dapat terurai sempurna. Untuk mengetahui sejauh mana tingkat kalsinasi
dolomit telah berjalan pada temperatur percobaan tersebut, dilakukan analisis

terhadap sampel dolomit yang dikalsinasi pada temperatur 700, 800, 900, dan
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1000°C. Sampel yang digunakan adalah dolomit dengan ukuran -80 mesh dengan
asumsi bahwa semakin kecil ukuran sampel, kalsinasi semakin sempurna. Waktu
kalsinasi selama 6 jam untuk memberikan kesempatan agar semua dolomit cukup
mendapatkan panas dan terkalsinasi seluruhnya.

Dolomit yang telah dikalsinasi selama 6 jam pada berbagai temperatur
tersebut selanjutnya dianalisis menggunakan XRD untuk mengetahui perubahan-
perubahan yang terjadi pada struktur kristalnya. Hasil analisis dengan XRD
terhadap sampel dolomit sebelum dikalsinasi dan sesudah dikalsinasi pada
berbagai temperatur dapat dilihat pada gambar 4.4 berikut :
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Gambar 4.4 Pola difraksi dolomit -80 mesh yang dikalsinasi selama 6 jam pada
berbagai temperatur. RT = Room temperature, D = Dolomit, C =
Calcite (CaCOg3), M = MgO, dan L = CaO
Dari gambar 4.4 tersebut terlihat adanya mekanisme perubahan struktur
kristal yang bertingkat dari sampel dolomit sebelum dikalsinasi hingga sampel
setelah dikalsinasi hingga temperatur 1000°C. Untuk lebih memperjelas
perubahan struktur kristal yang terjadi, dilakukan analisis hasil difraksi dengan

membandingkan nilai d-spacing sampel terhadap data standar JCPDF.
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Perbandingan nilai d-spacing sampel pada berbagai temperatur kalsinasi disajikan
dalam tabel 4.4 berikut :

Tabel 4.4 Data d-spacing sampel dolomit -80 mesh yang dikalsinasi selama 6 jam

pada berbagai temperatur (D = Dolomit, C = Calcite (CaCOg3), M =
MgO, dan L = Ca0)

700°C 800°C 900°C 1000°C

No d senyawa d senyawa D senyawa d senyawa
1 1,433 © 1,387 L 1,389 L 1,393 L
2 1,491 M 1,450 L 1,451 L 1,453 L
3 1,515 © 1,488 M 1,489 M 1,492 M
4 1,597 C 1,700 Lt 1,700 L 1,706 L
5 1,869 C. 2,104 M 2,404 L 1,926 M
6 1,911 C 2,279 € 2,776 L 2,112 M
L 2,085 C 2,422 ¥ 2,416 L
8 2,108 M 2,636 M
9 2,274 C 2,794 L
10 | 2,482 c

NS 029 C

12 | 3,840 D

Dari gambar 4.4 dan didukung oleh data d-spacing pada tabel 4.4 proses

kalsinasi dapat dijelaskan sebagai berikut :

1.

Kalsinasi pada temperatur 700°C

Pada temperatur 700°C sebagian besar struktur dolomit telah berubah menjadi
calcite CaCO3 dan periclase MgO. Struktur kristal calcite teridentifikasi pada
nilai d-spacing 3,029, 2,274, dan 2,108 yang sesuai dengan nomor ICDD 05-
586. Struktur kristal periclase teridentifikasi pada nilai d-spacing 2,108 dan
1,491 yang sesuai dengan nomor ICDD 04-829. Diperkirakan masih ada
sedikit dolomit yang belum terdekomposisi pada temperatur ini yang
teridentifikasi pada nilai d-spacing 3,840. Struktur kristal magnesite MgCOs
tidak terdeteksi dari hasil pengukuran XRD, menunjukkan bahwa MgCOs3;
telah terdekomposisi menjadi MgO karena telah melampaui titik
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dekomposisinya. Belum terbentuk CaO sebagai hasil dekomposisi CaCO;
karena memang titik dekomposisinya belum terlampaui.

2. Kalsinasi pada temperatur 800°C
Pada temperatur kalsinasi mencapai 800°C struktur calcite sebagian besar
telah terdekomposisi menjadi CaO namun masih menyisakan sedikit CaCO3
yang belum terdekomposisi. Struktur kristal CaO teridentifikasi pada nilai d-
spacing 1,700, 2,422, dan 1,450 yang sesuai dengan nomor ICDD 03-1123.
Sementara MgO agak meningkat intensitasnya dari kondisi sebelumnya.
Sudah tidak terlihat adanya struktur kristal dolomit pada tingkat kalsinasi ini.

3. Kalsinasi pada temperatur 900°C
Pada temperatur 900°C seluruh calcite telah terdekomposisi karena telah
melewati titik dekomposisinya. Puncak CaO menjadi semakin jelas dan
intensitasnya semakin meningkat. Demikian juga halnya dengan MgO.

4. Kalsinasi pada temperatur 1000°C
Pada temperatur 1000°C kondisi tampak stagnan dengan terjadi sedikit
perubahan pada peak MgO dan CaO. Artinya sudah tidak terjadi perubahan
yang signifikan lagi pada temperatur ini. Reaksi dekomposisi terhadap struktur
CaCO3; dan MgCOg telah berlangsung pada saat sampel dolomit melewati
suhu 700-900°C.

4.2.3 Mekanisme Reaksi Kalsinasi Dolomit

Berbagai penelitian telah dilakukan untuk menentukan bagaimana
sebenarnya mekanisme yang dilalui selama proses dekomposisi dolomit. Menurut
Shahraki, et al. [Shahraki, 2009], beberapa peneliti telah mengemukakan bahwa
larutan padat karbonat terbentuk selama dekomposisi, dan beberapa peneliti lagi
mengasumsikan terjadinya disosiasi yang membentuk karbonat secara terpisah
atau menjadi magnesium dan kalsium oksida. Akan tetapi, merupakan sebuah
fakta bahwa dekomposisi termal terjadi dalam dua tahap yang telah secara umum

dinyatakan dalam reaksi :

CaMg(CO ,), —> CaCO , + MgO + CO, (4.18)

CaCO , —> Ca0 + CO, (4.19)
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Philip Engler, et al. [Engler, 1998] telah melakukan penelitian tentang
dekomposisi termal dari dolomit dengan atmosfir CO, atau udara. Dekomposisi
dolomit di bawah tekanan parsial CO, yang cukup tinggi terjadi melalui dua tahap
yaitu :
= Tahap pertama adalah pembentukan CaCOj simultan dengan pembentukan

MgO berdasarkan reaksi :

CaMg(COgz), — CaCO3 + MgO+ CO; (4.20)
Tahap ini terjadi pada temperatur 550-765°C dan stabil pada temperatur 900-
910°C.

= Tahap kedua berhubungan dengan reaksi dekomposisi CaCOj; terjadi pada
temperatur 900-910°C dan stabil pada temperatur 950-960°C.

CaCO3 — CaO + CO, (4.21)
Sedangkan untuk dekomposisi dolomit di bawah atmosfir udara atau tekanan
parsial CO, cukup rendah diyakini bahwa dolomit terdekomposisi berdasarkan
reaksi :

CaMg(CO3), — CaO+MgO+2CO0O, (4.22)
Pernyataan Philip Engler tersebut juga didukung oleh Haul dan Heystek

[Haul, 1951], Maitra, et al. [Maitra, 2005], dan Samtani, et al. [Samtani, 2001].
De Aza, et al. [De Aza, 2002] menyatakan bahwa pada pengamatan dengan
Neutron Thermodiffractometry pada rentang temperatur antara 25-1000°C,
dolomit terdekomposisi mula-mula menghasilkan CaCO3; dan MgO. Kemudian
dengan pemanasan yang lebih lama kalsit terurai membentuk CaO.
Beruto, et al. [Beruto, 2003] mengajukan mekanisme reaksi dekomposisi
dolomit pada tahap pertama dengan reaksi sebagai berikut :
CaMg(COs3),; «> (1-x)CaCO03(1-y)MgO + x CaCO3 + yMgO + CO, (4.23)
Berdasarkan pola difraksi dolomit pada gambar 4.4 dan data d-spacing pada
tabel 4.4, mekanisme reaksi dekomposisi dolomit pada penelitian ini dapat

dinyatakan dengan reaksi :

CaMg(CO,), —€ 5 CaCO, + MgO +CO, (4.24)
CaCO, —*€ ,Ca0O + CO, (4.25)
CaCO, —*€ 5 CaO + CO, (4.26)
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CaCO, —€ ,Ca0+ CO, (4.27)

Pada temperatur 700°C terjadi pembentukan calcite CaCOs; dan MgO, sedangkan
pada temperatur 800, 900, dan 1000°C hanya terjadi reaksi dekomposisi CaCO3
menjadi CaO. Mekanisme ini sesuai dengan hasil penelitian-penelitian
sebelumnya. Tahap pertama merupakan reaksi dekomposisi dolomit membentuk
MgO dan CaCO; (yaitu pada temperatur 700°C), dilanjutkan dengan penguraian
CaCO3; membentuk CaO pada pemanasan selanjutnya (pada temperatur 800-
1000°C). Pada temperatur sekitar 800°C, tekanan karbondioksida yang dihasilkan
oleh disosiasi batu kapur sama dengan tekanan parsial CO, dalam gas di tungku
kalsiner. Ketika suhu batu mencapai 900°C, temperatur batu kapur meningkat,
lapisan permukaan mulai terdekomposisi. Bila temperatur batu kapur melebihi
temperatur dekomposisi 900°C, tekanan parsial melebihi 1 atm dan proses
pemisahan dapat dilanjutkan di luar permukaan partikel [Oates, 1998].

4.1.5PENGARUH SUHU TERHADAP HASIL KALSINASI DOLOMIT
Pengaruh suhu kalsinasi dolomit dipelajari pada rentang temperatur 700-
1000°C dengan waktu kalsinasi selama 6 jam untuk sampel yang berukuran -80
mesh. Digunakan sampel dengan ukuran yang paling kecil karena diasumsikan
bahwa semakin kecil ukuran sampel maka reaksi dekomposisi akan semakin cepat
mencapai kesempurnaan.
Secara teoritis kalsinasi dolomit dapat dijelaskan berdasarkan perhitungan

stoikiometri sebagai berikut :

CaMg(CO3 )2(3) — CaOMgO ©) + ZCOZ(Q)T (41)
A — B + 2C
Berat molekul CaMg(COs3), = 184 gr/mol
CaOMgO = 96 gr/mol
CO, = 44 gr/mol

Dengan berat sampel dolomit sebanyak 50 gr, reaksi dapat diperhitungkan secara

stoikiometris seperti yang terurai dalam tabel 4.5 berikut :
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Tabel 4.5 Perhitungan stoikiometris reaksi kalsinasi dolomit.

CaC03.MgCO; — Ca0.MgO + 2C0, (4.2

BM 184 96 44
Berat awal (gr) 50
Mol awal (mol) 0,272
Reaksi (mol) T 4
Hasil (mol) - 0,272 0,543
26,1 gr 239 0r

Berat akhir produk reaksi (52.2 % wiw) (47,8 % wiw)

Berdasarkan perhitungan pada tabel 4.5 tersebut dapat ditentukan bahwa apabila
50 gram sampel dolomit yang digunakan terkalsinasi sempurna akan
menghasilkan produk CaOMgO sebanyak 26,1 gram (52,2 % w/w) atau berat
dolomit yang hilang sebagai CO, sebanyak 23,9 gram (47,8 % w/w).

Dari penelitian diperoleh data kinetika berupa perubahan % berat sampel
yang hilang setelah kalsinasi setiap waktu pada berbagai temperatur kalsinasi.
Berat sampel yang hilang menyatakan banyaknya gas CO, yang terbentuk selama
kalsinasi. Data tersebut disajikan dalam tabel 4.6 berikut :

Tabel 4.6 Total CO, (%w/w) yang terbentuk selama kalsinasi pada berbagai
temperatur kalsinasi

Waktu Total CO, yang terbentuk selama kalsinasi (%ow/w)
(jam) 700°C 800°C 900°C 1000°C

0 - - - .

1 12,72 27,22 28,54 47,34

2 18,94 35,58 40,44 47,36

3 21,88 42,52 45,04 47,36

4 25,14 46,66 48,15 47,38

5 27,46 47,48 48,16 47,32

6 27,68 47,44 48,16 47,32

Dari tabel 4.6 diketahui bahwa total berat CO, yang terbentuk selama
kalsinasi pada temperatur 700°C belum mencapai kondisi konstan. Hingga akhir

waktu kalsinasi baru terbentuk 27,68 %w/w CO,. Artinya baru terjadi kalsinasi
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sebanyak kurang lebih 60%. Pada temperatur 800°C total berat CO, yang
terbentuk hingga akhir waktu kalsinasi mencapai kondisi yang stabil setelah 5
jam, yaitu sebanyak 47,48 %w/w CO,. Berarti tingkat kalsinasi sudah mencapai
92%. Tetapi hasil ini belum cukup sempurna bila dibandingkan dengan kalsinasi
pada 900°C. Pada temperatur 900°C total berat CO, yang terbentuk hingga akhir
waktu kalsinasi mencapai kondisi yang stabil setelah 5 jam, yaitu sebanyak 48,16
%w/w CO,. Dalam hal ini tingkat kalisnasi hampir mencapai 94%. Sedangkan
pada temperatur 1000°C total berat CO, yang terbentuk hingga akhir waktu
kalsinasi stabil sejak 1 jam kalsinasi. Perbedaan antara berat sampel yang hilang
setelah kalsinasi antara hasil percobaan dengan berat secara teoritis pada sub-bab
4.2.1 adalah karena pada percobaan berat sampel yang digunakan tidak tepat 50
gram. Apabila data CO, yang terbentuk (dalam mol) diplotkan terhadap waktu,
maka akan diperoleh kurva seperti pada gambar 4.5.

0,60 1— _—— _

—e— 700
—=— 800
—A— 900
| =< 1.000

I S B

0 1 2 3 4 5 6

Waktu (jam)

Gambar 4.5 Kurva perubahan konsentrasi CO, yang terbentuk pada berbagai
temperatur kalsinasi

Dari gambar 4.5 dan 4.6 terlihat bahwa kurva menjadi stabil pada saat
jumlah mol CO;, mendekati nilai 55% berat (gambar 4.5) yang artinya konversi
hampir mencapai 100% (gambar 4.6). Hal ini terjadi karena kandungan CO, pada
dolomit maksimum sebesar 54,3 mol (47,8 % berat). DT Beruto, et al.
menyatakan bahwa laju dekomposisi dapat diabaikan bila fraksi yang
terdekomposisi mencapai 45% karena dolomit mempunyai kandungan CO,

maksimum 46% dengan impuritas sebesar 2% [Beruto, 2003].
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Dari gambar 4.5 juga terlihat bahwa kenaikan temperatur mempercepat
proses kalsinasi ditandai dengan pembentukan CO, yang semakin cepat yang
berarti semakin cepat pula proses dekomposisi dolomit CaMg(COs3), menjadi
CaOMgO dan CO,. Hal ini sesuai dengan hasil penelitian tentang kalsinasi batu
kapur yang dilakukan oleh Amri, et al. [Amri, 2007] dan dekomposisi dolomit
pada temperatur 640-700°C oleh Beruto, et al. [Beruto, 2003].

Sesuai dengan penelitian pertama, waktu Kkalsinasi juga berpengaruh
terhadap konsentrasi CaMg(COz3),. Semakin lama waktu kalsinasi maka jumlah
mol CO; yang terbentuk semakin meningkat, yang berarti bahwa jumlah mol
CaMg(CO0s;), yang terdekomposisi juga semakin meningkat. Waktu kalsinasi yang
relatif lebih lama menyebabkan reaksi tidak hanya terjadi pada bagian permukaan
dolomit saja, tetapi juga terjadi pada bagian yang lebih dalam melalui mekanisme
difusi panas ke daerah tersebut [Amri, 2007].

Dengan mengkonversi data konsentrasi CO, hasil kalsinasi menjadi data
konversi reaksi (X) diperoleh data kinetika seperti pada gambar 4.6.

1,2 1
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0,8 -

—— 7000C
—=—8000C
—4— 9000C
—— 10000C
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0,4

0,2

0,0

0 il 2 S 4 5 6 7

Waktu (jam)

Gambar 4.6 Kurva perubahan konversi dolomit ukuran 80 mesh pada berbagai
temperatur kalsinasi

Terlihat dari gambar 4.6 bahwa konversi reaksi meningkat dengan kenaikan
temperatur dan waktu kalsinasi. Konversi maksimum dolomit diperoleh pada
kalsinasi dengan temperatur 900°C selama 5 jam yaitu 100%. Pada temperatur
700°C konversi dolomit yang terkalsinasi masih rendah, yaitu baru mencapai 58%

meskipun waktu kalsinasi sudah enam jam. Pada temperatur 800°C dolomit sudah
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terkonversi sebanyak 58% pada satu jam pertama, meningkat hingga waktu
kalsinasi selama empat jam dan stabil pada konversi tertinggi mendekati 100%
mulai kalsinasi pada jam kelima. Pada temperatur 900°C, dicapai konversi paling
tinggi dan stabil setelah kalsinasi selama lima jam, sedangakan pada temperatur
1000°C konversi stabil mulai jam pertama tetapi sedikit lebih rendah daripada
konversi pada temperatur 900°C setelah 5 jam. Oleh karena itu dirasa sudah cukup
untuk melangsungkan kalsinasi pada temperatur 900°C selama 5 jam dengan
pertimbangan bahwa kemungkinan energi untuk mencapai temperatur 1000°C
lebih tinggi. Pertimbangan lain adalah bahwa berdasarkan hasil penelitian-
penelitian sebelumnya, dekomposisi CaCOj3 sudah terjadi pada temperatur 810-
920°C [Kok, 2008], 900-910°C [Engler, 1998], dan 777,8-834°C [Gunasekaran,
2007].

4.1.6PENGARUH UKURAN PARTIKEL TERHADAP HASIL KALSINASI

DOLOMIT

Ukuran partikel mempengaruhi proses dekomposisi dolomit [Samtani,
2001]. Bila sampel yang digunakan mempunyai ukuran yang halus, sampel akan
mempunyai luas permukaan dan reaktivitas yang lebih besar. Sampel dengan
reaktivitas tinggi akan menurunkan temperatur dekomposisi. Ukuran partikel
dolomit mempengaruhi pola pengurangan berat dolomit selama dikalsinasi
[Samtani, 2001]. Untuk mempelajari pengaruh ukuran partikel, digunakan dolomit
dengan ukuran yang berbeda-beda yang dinyatakan dalam mesh. Perbedaan
ukuran partikel sampel dolomit yang digunakan dalam penelitian ini dapat dilihat
pada gambar 4.7 berikut :
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Gambar 4.7 Perbedaan Ukuran Partikel Sampel Dolomit (a: 0,5/4 mesh b: 4/8
mesh, c: 8/20 mesh, d: -80 mesh, e: 45/80mesh, dan f: 20/45 mesh)

Dari gambar 4.7 terlihat bahwa untuk partikel dolomit berukuran 0,5/4 mesh
mempunyai rongga antar partikel yang cukup besar sedangkan untuk partikel
dolomit berukuran -80 mesh terlihat seperti satu kesatuan massa yang padat.
Diameter rata-rata ukuran partikel juga dapat dinyatakan dalam satuan milimeter
untuk mempermudah pemahaman bagi orang awam. Ukuran tersebut disajikan
dalam tabel 4.7 berikut :

Tabel 4.7 Ukuran partikel dolomit [Mc Cabe, 1985].

No Mesh mm

1 0,5/4 15,85 — 4,699
2 4/8 4,699 — 2,362
3 8/20 2,362 — 0,833
4 20/45 0,833 - 0,323
5 45/80 0,323 -0,175
6 -80 <0,175

Kalsinasi dilakukan pada temperatur optimum yaitu 900°C. Dari percobaan
diperoleh data perubahan total berat CO, yang terbentuk selama kalsinasi yang
dinyatakan dalam % berat CO, terhadap berat sampel awal. Data tersebut

disajikan pada tabel 4.8 berikut :

Tabel 4.8 CO, yang terbentuk selama kalsinasi (%w/w) untuk berbagai ukuran
partikel

Total CO; yang terbentuk selama kalsinasi (%ow/w)

Waktu (jam) | 0,5/4 4/8 8/20 20/45 | 45/80 -80
mesh mesh mesh mesh mesh mesh

43,51 41,17 40,34 37,77 33,43 28,49
47,90 48,32 47,91 47,36 42,55 40,38
48,04 48,34 48,01 48,18 47,90 44,97
47,88 48,32 48,09 48,34 48,08 48,06
48,12 48,43 48,07 48,34 48,02 48,10
47,96 48,36 48,07 48,38 48,04 48,08

OO |lWINIFL|O
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Dari tabel 4.8 tersebut dapat dilihat bahwa kalsinasi dengan temperatur
900°C dengan berbagai ukuran partikel sudah mengarah pada kondisi yang stabil
dan mendekati sempurna meskipun kecepatannya berbeda-beda. Hal ini berarti
bahwa temperatur 900°C ini memungkinkan untuk dinyatakan sebagai temperatur
optimum kalsinasi dolomit. Pembentukan CO, sebagai hasil kalsinasi paling cepat
terjadi pada ukuran partikel 0,5/4 mesh.

Pengaruh ukuran partikel terhadap konversi dolomit yang terkalsinasi

diilustrasikan pada gambar 4.8.
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Gambar 4.8 Kurva perubahan konversi berbagai ukuran partikel dolomit pada
temperatur kalsinasi 900°C

Konversi tertinggi dengan waktu tinggal paling pendek dicapai pada
kalsinasi dolomit berukuran 0,5/4 mesh dengan diameter partikel 15,85-4,699
mm. Hal ini berbeda dengan teori yang menyatakan bahwa semakin kecil ukuran
partikel, laju reaksi akan semakin cepat. Ukuran butiran 0,5/4 mesh termasuk
kategori ukuran sedang. Standar yang umum dipakai sebagai umpan kalsiner
berupa batu kapur adalah 0,5-2 in atau 12,7-50,8 mm [Hassibi, 2011].

Sedikit berbeda dengan hasil penelitian ini, Samtani, et al. [Samtani, 2001]
melakukan penelitian dengan bahan dolomit dari James River White Rock
berukuran 20 hingga 325 mesh. Dari ukuran-ukuran tersebut ternyata partikel
berukuran menengah (60-120 mesh) mengalami laju pengurangan berat paling
cepat. Menurut Samtani, et al. tekanan yang dihasilkan akibat pelepasan CO,
tidak cukup untuk memindahkan partikel yang berukuran besar, sedangkan untuk
partikel yang lebih kecil tekanan tidak cukup untuk menggeser massa partikel
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yang rapat. Hal itulah yang menyebabkan laju pengurangan berat sampel dolomit
berukuran besar dan kecil menjadi rendah [Samtani, 2001].

Menurut Amri, et al. untuk ukuran partikel dengan diameter D<0,025 cm,
0,025<D<0,0425 cm, dan 0,0425<D<0,085 cm, ukuran partikel tidak terlalu
berpengaruh. Hal ini karena kecilnya perbedaan ukuran butir dari partikel batu
gamping yang digunakan. Namun masih terlihat kecenderungan kenaikan
konversi reaksi pada partikel batu gamping yang lebih kecil, karena semakin kecil
ukuran partikel maka luas bidang kontaknya semakin besar, sehingga reaksi
berlangsung lebih cepat pula [Amri, 2007].

Pengaruh ukuran partikel terhadap tingkat kalsinasi dolomit ini dapat
dianalisis dari sudut pandang bulk density sampel dolomit yang digunakan. Hasil
pengukuran bulk density sampel dolomit dengan berbagai ukuran partikel
disajikan dalam tabel 4.9 berikut :

Tabel 4.9 Bulk Density Dolomit pada Berbagai Ukuran Partikel.

No | Ukuran Partikel (mesh) | Bulk Density
(gr/ml)
1 0,5/4 0,81
2 418 0,96
3 8/20 0.96
4 20/45 1,00
S 45/80 1,04
6 -80 1,44

Sebanyak 50 gram sampel yang digunakan dalam penelitian ini dianggap
sebagai satu kesatuan massa di dalam krusibel yang digunakan dalam kalsinasi.
Untuk massa partikel berukuran 0,5/4 mesh dengan bulk density 0,81 gr/ml
mempunyai struktur yang cukup longgar dengan banyak void. Hal ini
memungkinkan transfer panas dari atmosfir tungku maupun antar partikel dan
aliran panas dari permukaan luar partikel ke bagian dalam partikel tersebut dapat
berlangsung lebih lancar dibandingkan dengan massa partikel yang berukuran
lebih kecil. Massa partikel berukuran -80 mesh mempunyai bulk density paling
besar yaitu 1,44 gr/ml. Di dalam krusibel yang sama massa partikel ini akan
membentuk satu satuan massa yang lebih padat sehingga justru dikategorikan
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sebagai sampel berukuran besar. Semakin besar ukuran batu, panas tidak cukup
menembus ke inti, sehingga bagian dalam pecahan batu tetap sebagai kalsium
karbonat sementara bagian luar telah terkonversi menjadi CaO. Bagian inti
semacam ini disebut dengan istilah grit. Untuk batu berukuran sedang, penetrasi
panas berlangsung sempurna dan seluruh batu dapat diubah menjadi CaO. Untuk
batu yang lebih kecil, panas mencapai inti dengan cepat dan lapisan luar kelebihan
panas sehingga membentuk kulit luar yang keras dimana air tidak bisa

menembusnya, membentuk hard-burned quicklime [Hassibi, 2011].

4.1.7KINETIKA KALSINASI DOLOMIT

Evaluasi parameter kinetika untuk reaksi dekomposisi dapat ditinjau dengan
menggunakan metode isotermal konvensional [Jou, 1986]. Persamaan laju reaksi
dapat direpresentasikan berdasarkan jumlah dolomit yang terkonversi selama
periode pemanasan dari temperatur ambient hingga temperatur operasi. Energi
aktivasi dan faktor frekuensi selanjutnya dapat dihitung dengan menggunakan
persamaan arrhenius berdasarkan nilai konstanta laju reaksi pada berbagai
temperatur [Jou, 1986].
4.5.1 Konstanta Laju Reaksi

Analisis data kalsinasi dilakukan dengan menggunakan pendekatan model
reaksi homogen. Analisis data kinetika dengan metoda integral menghasilkan nilai
konstanta laju reaksi (k) dengan asumsi reaksi berorde satu (n = 1) [Amri, 2007].

Untuk mengevaluasi parameter Kinetika untuk reaksi yang umum dari hasil
pengukuran isotermal, kita tidak bisa mengabaikan jumlah yang terkonversi
selama periode induksi. Konstanta laju reaksi dapat diperhitungkan dari jumlah
yang terkonversi selama periode pemanasan dari temperatur ambient hingga
temperatur operasi karena reaktan akan mengalami sejumlah reaksi yang perlu
diperhitungkan sebagai hasil kenaikan temperatur [Jou, 1986].
Persamaan laju reaksi dapat direpresentasikan sebagai berikut :

dX -
—=k¢-X 4.23
" b (4.23)
Konversi dihitung sebagai :

_ BMCaMg €O, Jw, —w,

X =
BM €O, > yw,

(4.24)
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Dengan w, = berat sampel awal
w; = berat akhir sampel
y = berat CaCO3 dan MgCO3 di dalam sampel
Bila n = 1, integrasi persamaan (4.23) menghasilkan :
~In€-X >kt (4.25)
Berat sampel yang berkurang sebanding dengan berat gas karbondioksida
yang terbentuk. Reaksinya sebagai berikut :

CaMg(COs)a(s) — CaOMEO ) + 2COx() (4.26)
A — B -

Persamaan untuk menghitung konstanta laju reaksi kalsinasi dolomit dituliskan

sebagai :

2CA0 _CC
pie”

In 0 (4.27)

2C,,-C . — .
Plot In —2%~C sebagai fungsi dari t akan merupakan garis lurus dengan

A0

slope —k, sehingga dari data terbentuknya gas karbondioksida dapat dihitung harga

. . e e
konstanta laju reaksi k. Nilai In —2%——<

A0

ini sebanding dengan —In - X .

Contoh perhitungan konstanta laju reaksi untuk temperatur 800°C disajikan
dalam tabel 4.10 sebagai berikut :

Tabel 4.10 Perhitungan konstanta laju reaksi pada temperatur 800°C

Waktu Cc 2C40=Cc | 1, 2Cu ~Cc
(jam) (CO, yang terbentuk 2C 2C
(mOI)) A0 A0
0 - 1,00 0,000
1 0,31 0,43 -0,840
2 0,40 0,26 -1,358
3 0,48 0,11 -2,188
4 0,53 0,026 -3,659
5 0,54 0,009 -4,753
6 0,54 0,009 -4,661
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Data Inzcgé—_cc diplotkan terhadap waktu sehingga diperoleh grafik dengan

A0

slope = k, digambarkan pada gambar 4.9 berikut :

0,00 * T T T T T T

waktu (jam)

2 - : .
Gambar 4.9 Plot In L =Cc sebagai fungsi dari t
A0

Dari gambar 4.9 di atas diperoleh -slope = k = 0,8405/jam dengan nilai R = 0,
9649.

Perhitungan konstanta laju reaksi dengan asumsi reaksi berorde satu
ternyata hanya sesuai untuk reaksi kalsinasi dolomit pada temperatur 800°C
dengan nilai R? = 0,9649. Untuk reaksi pada temperatur lain, nilai R® pada
perhitungan konstanta laju reaksi cukup jauh di bawah nilai R? yang diharapkan
sehingga asumsi orde satu tersebut tidak tepat. Analisis ketepatan orde reaksi pada
setiap temperatur dapat dilihat pada lampiran 7.

Data konstanta laju reaksi pada beberapa temperatur kalsinasi dengan

asumsi reaksi berorde satu dapat dilihat pada tabel 4.11.

Tabel 4.11 Data konstanta laju reaksi pada beberapa temperatur kalsinasi dengan
orde reaksin=1

T (K) k Gjam™)
973 0,171
1073 0,841
1173 1,005
1273 1,056
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4.5.2 Energi Aktivasi
Energi aktivasi ditentukan berdasarkan harga konstanta laju reaksi

menggunakan persamaan Arrhenius :

=)
ke-=Ae RT (4.28)
Dengan k) = konstanta laju reaksi pada suhu T
A =tetapan Arrhenius

Ea = energi aktivasi (kal/mol)

R = konstanta gas (1,987 kal/mol.K)

T = temperatur (K)
Linearisasi persamaan (3.6) menghasilkan persamaan :

Ink=In A—FI?I (4.29)
Plot grafik antara In k terhadap 1/T akan menghasilkan garis lurus dengan slope

—% dan intersep In A. Perhitungan energi aktivasi dilakukan dengan

menggunakan nilai-nilai yang tertera dalam tabel 4.12 berikut :

Tabel 4.12 Perhitungan Energi Aktivasi

T (K) k (jam™) 1T (LK) Ln k
973 0,171 0,0010 -1,765
1073 0,841 0,0009 -0,174
1173 1,005 0,0009 0,005
1273 1,056 0,0008 0,054

Dari data pada tabel 4.12 tersebut dibuat plot grafik antara In k terhadap 1/T yang
dapat dilihat pada gambar 4.10 berikut :
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05

070 T e ——— T T T

0,00075 0,00080 0,00085 0,00090 0,00100 0,00105
-05 - y =-1578,3x + 1,314
R? =0,9295

In k

-1,0 y = -16612x + 15,308
R?=1
-15 -

uT

Gambar 4.10 Plot In k sebagai fungsi dari 1/T

Dari gambar 4.10 tersebut diperoleh dua area nilai Ea :
= Pada temperatur 700-800°C Ea = 33 kkal/mol dan A = 2,03.10"/jam.
= Pada temperatur 800-1000°C Ea = 3,14 kkal/mol dan A = 20,6/jam.

Energi aktivasi yang digambarkan pada gambar 4.10 di atas terlihat
mengalami penurunan pada saat T>800°C. Hal ini kemungkinan terjadi akibat
pengaruh reaksi kimia, perpindahan massa, atau perpindahan panas yang
mengontrol reaksi dekomposisi dolomit. Pada saat T>800°C terjadi penurunan
energi aktivasi. Energi aktivasi lebih rendah memudahkan untuk terjadinya reaksi
kimia, berarti dekomposisi dolomit dikendalikan oleh perpindahan massa. Pada
saat T<800°C dekomposisi dolomit dikendalikan oleh reaksi kimia, ditandai
dengan nilai energi aktivasi yang lebih tinggi. Hal ini sesuai dengan hasil
penelitian Flamment yang menyatakan bahwa pada temperatur di bawah 900°C
disosiasi partikel batu kapur berukuran 5-10 um dikendalikan oleh reaksi kimia
dengan energi aktivasi sebesar 46 kkal/mol. Akan tetapi pada temperatur di atas
900°C energi aktivasi cenderung menurun, mengindikasikan bahwa reaksi kimia
tidak lagi mengontrol laju disosiasi [Flamment, 1987].

Berbagai penelitian mengenai kinetika dekomposisi dolomit juga telah
dilakukan oleh beberapa peneliti sebelumnya. Nilai energi aktivasi dari reaksi
dekomposisi dolomit yang dihasilkan sangat bervariasi seperti tercantum dalam
tabel 4.13 berikut :
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Tabel 4.13  Energi aktivasi reaksi dekomposisi dolomit dari hasil berbagai
penelitian

No Peneliti/Referensi Topik penelitian Ea

1 | Kok, et al. [Kok, 2008] | Dekomposisi dolomit dari | 48-137 kJ/mol
berbagai daerah dengan | (11,5-32,76
mengasumsikan reaksi | kkal/mol)

berorde satu

2 | De Aza, et al. [De Aza, | Dekomposisi dolomit dari | 196 kJ/mol (47
2002] Spanyol menggunakan | kkal/mol)
Neutron

Thermodiffractometry

3 | Samtani, et al. | Membandingkan  kinetika | 175,05 kJ/mol
[Samtani, 2002] dekomposisi dolomit dengan | (41,86 kkal/mol)
mineral karbonat lainnya. | untuk dolomit

Kalsit dan dolomit
terdekomposisi  mengikuti
reaksi orde nol, sedangkan
magnesit terdekomposisi

mengikuti orde satu.

4 | Gunasekaran dan | Dekomposisi dolomit dari | 97-147 kJ/mol
Anbalagan India menggunakan TG- | (23,2-35,14
[Gunasekaran, 2007] DTA kkal/mol)

5 | Penelitian ini Dekomposisi dolomit dari | 138,6 dan 13,2

Lamongan kJ/mol (33 dan

3,14 kkal/mol )

Dibandingkan dengan penelitian-penelitian sebelumnya dapat disimpulkan
bahwa laju reaksi dan energi aktivasi untuk masing-masing dolomit akan berbeda
tergantung pada daerah asalnya, komposisi kimia, impuritas, dan struktur
mineralnya. Kesimpulan ini sesuai dengan pernyataan Kok, et al. [Kok, 2008],

dan Gunasekaran, et al. [Gunasekaran, 2007].
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BAB 5
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 KESIMPULAN

Kesimpulan yang bisa diambil dari penelitian ini adalah :

1. Dolomit Lamongan ini termasuk jenis dolomit berkalsium dengan kadar MgO
16,7%.

2. Karakteristik kristal dolomit dengan rumus struktur struktur CaMg(CO3),
teridentifikasi terutama dari nilai tiga puncak tertinggi (three strongest peak)
yaitu pada d-spacing 2,913, 1,802, dan 2,208 dengan nomor ICDD 36-462.

3. Pada temperatur 700°C terjadi pembentukan calcite CaCO; dan MgO,
sedangkan pada temperatur 800, 900, dan 1000°C hanya terjadi reaksi
dekomposisi CaCO3 menjadi CaO.

4. Kenaikan temperatur mempercepat proses kalsinasi dengan kondisi optimum
yang diperoleh pada kalsinasi dengan temperatur 900°C selama 5 jam.

5. Kalsinasi terhadap massa partikel berukuran 0,5/4 mesh dengan bulk density
0,81 gr/ml menghasilkan konversi tertinggi dengan waktu tinggal 1 jam.

6. Dengan asumsi reaksi berorde satu diperoleh nilai energi aktivasi Ea =
14.495,6 kal/mol dengan faktor frekuensi A = 12,35 x 10%/jam.

5.2 SARAN

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai :

1. Temperatur dekomposisi dolomit dengan TG-DTA.

2. Pengaruh tekanan parsial CO, terhadap temperatur dekomposisi dolomit.

3. Pengaruh impuritas terhadap proses dekomposisi dolomit.
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LAMPIRAN 1
DATA PERCOBAAN VARIASI TEMPERATUR

temperatur

Waktu berat sampel setelah kalsinasi

(jam) 700°C 800°C 900°C 1000°C
0 50,03 50,07 50,08 50,01
1 43,67 36,46 35,81 26,34
2 40,56 32,28 29,86 26,33
3 39,09 28,81 27,56 26,33
4 37,46 26,74 26,00 26,32
5 36,30 26,33 26,00 26,35
6 36,19 26,35 26,00 26,35

temperatur dinyatakan dalam % berat

Waktu % berat sampel setelah kalsinasi

(lam) 700°C 800°C 900°C 1000°C
0 100 100 100 100
1 94,4 63,7 54,3 b2
2 88,0 52,5 59,0 52,7
3 82,9 51,9 54,6 52,7
4 78,6 53,8 54,1 52,6
5 76,9 52,7 54,6 52,7
6 70,5 52,5 53,2 52,7

3. Berat CO; hasil kalsinasi pada berbagai temperatur

Waktu Berat CO, hasil kalsinasi
(jam) 700°C 800°C 900°C 1000°C

0 - - - -

1 6,36 13,61 14,27 23,67
2 9,47 17,79 20,22 23,68
3 10,94 21,26 22,52 23,68
4 12,57 23,33 24,08 23,69
5 13,73 23,74 24,08 23,66
6 13,84 23,72 24,08 23,66
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1. Berat sampel berukuran -80 mesh setelah dikalsinasi pada berbagai

2. Berat sampel berukuran -80 mesh setelah dikalsinasi pada berbagai
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4. Jumlah CO; hasil kalsinasi pada berbagai temperatur dinyatakan
dalam mol

Waktu Mol CO, (BM = 44 gr/gmol)

(jam) 700°C 800°C 900°C 1000°C
0 - - - -
1 0,14 0,31 0,32 0,54
2 0,22 0,40 0,46 0,54
3 0,25 0,48 0,51 0,54
4 0,29 0,53 0,55 0,54
5 0,31 0,54 0,55 0,54
6 0,31 0,54 0,55 0,54

5. Konversi
: Konversi berdasarkan CO,
Waktu (jam) =556 800°C 900°C | 1000°C

0 - = B -
1 0,27 0,57 0,60 0,99
2 0,40 0,74 0,85 0,99
3 0,46 0,89 0,94 0,99
4 0,53 0,98 1,01 0,99
5 0,57 0,99 1,01 0,99
6 0,58 0,99 1,01 0,99
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LAMPIRAN 2
DATA PERCOBAAN VARIASI UKURAN PARTIKEL

1. Berat sampel setelah dikalsinasi pada temperatur 900°C

8

73

Waktu Berat sampel setelah kalsinasi

(jam) | 05-4# | 4-8# | 8-20# | 20-45# | 45-80# | -80#
0 50,06 | 47,70 | 50,07 50,04 50,04 50,08
1 28,28 | 28,06 | 29,87 31,14 33,31 35,81
2 26,08 | 24,65 | 26,08 26,34 28,75 29,86
3 26,01 | 24,64 | 26,03 25,93 26,07 27,56
4 26,09 | 24,65 | 25,99 25,85 25,98 26,01
3] 25,97 | 24,60 | 26,00 25,85 26,01 25,99
6 26,05 | 24,63 | 26,00 25,83 26,00 26,00

2. Berat CO; hasil kalsinasi pada temperatur 900°C

Waktu Berat CO; hasil kalsinasi

(jam) 05-4# | 4-8# | 8-20# |20-454# | 45-80# | -80#
0 E A 4 : = -
1 21,78 | 19,64 | 20,20 | 18,90 16,73 14,27
2 23,98 | 23,05 | 23,99 | 23,70 21,29 20,22
3 24,05 | 23,06 | 24,04 | 2411 23,97 22,52
4 2397 | 23,05 | 24,08 | 24,19 24,06 24,07
5 24,09 | 23,10 | 24,07 | 24,19 24,03 24,09
6 ZaQilgRly AN Rt ) B, 2T 24,04 24,08

% Berat CO; hasil kalsinasi pada temperatur 900°C

Waktu % berat CO; hasil kalsinasi

(jam) 05-4# | 4-8# | 8-20# | 20-45# | 45-80# | -80#
0 £ = - - - -
1 4351 | 41,17 | 40,34 | 37,77 33,43 28,49
2 47,90 | 48,32 | 47,91 | 47,36 42,55 40,38
3 48,04 | 48,34 | 48,01 | 48,18 47,90 44,97
4 47,88 | 48,32 | 48,09 | 48,34 48,08 48,06
5 48,12 | 48,43 | 48,07 | 48,34 48,02 48,10
6 47,96 | 48,36 | 48,07 | 48,38 48,04 48,08
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4. Jumlah CO, hasil kalsinasi pada temperatur 900°C dinyatakan dalam

mol

Waktu Mol CO, hasil kalsinasi

(Jjam) 0,5-4 # 4-8# | 8-20# | 20-45# | 45-80# | -80#
0 - - - - - -
1 0,50 0,45 0,46 0,43 0,38 0,32
2 0,55 0,52 0,55 0,54 0,48 0,46
3 0,55 0,52 0,55 0,55 0,54 0,51
4 0,54 0,52 0,55 0,55 0,55 0,54
5 0,55 0,53 0,55 0,55 0,55 0,54
6 0,55 0,52 0,55 0,55 0,55 0,54

5. Konversi

Waktu Konversi

(jam) 0,5-4 # 4-8# | 8-20# | 20-45# | 45-80# | -80#
0 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
1 0,91 0,86 0,84 0,79 0,70 0,59
2 1,00 1,01 1,00 0,99 0,89 0,84
3 1,00 1,01 1,00 1,01 1,00 0,94
4 1,00 1,01 1,01 1,01 1,01 1,00
5 1,01 L @1 1,01 1,01 1,00 1,00
6 1,00 1,01 1,01 1,01 1,00 1,00
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LAMPIRAN 3
PENURUNAN PERSAMAAN LAJU REAKSI

Reaksi dekomposisi dolomit dinyatakan dengan persamaan reaksi sebagai berikut:

CaMg(COs )z(5) — CaOMgO (5) + 2COy) (1)
A — B + 2C

Persamaan laju reaksi untuk reaksi orde satu untuk reaksi di atas adalah:

dC
- th B kch (2)

Persamaan tersebut disusun ulang dan diintegrasikan dengan kondisi awal pada
saatt=0Cxp = CA()

Ca t
- IdCA = jk dt Persamaan tersebut disusun ulang dan diintegrasikan dengan
Cho A 0
kondisi awal pada saatt =0 Ca = Cap
Cy

CAO

t
279 [kt 3)
CA 0
Integrasi dari persamaan tersebut menghasilkan :

NG vt F=F i

In Ca = —kt
A0
In Sr0 _ ke 4)
CA

Konsentrasi dolomit pada setiap waktu t adalah :
C,=C,e™ (%)
Konsentrasi gas karbondioksida pada setiap waktu t dapat diperoleh dari

stoikiometri reaksi :

A — B + 2C
Mula-mula Cag Cr =0 Ceo=0
Reaksi CaoX CaoX 2Ca0X
Hasil Ca=Cao- CaoX Cg = CaoX Cc =2Ca0X
CaoX =Cao-Ca Cc=2(Cao-Ca)
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Dari persamaan (5) C, = C e

Maka :

CC = Z(CAO - CAoe_kt)

Cc =2Ca0 - 2Cace™

Cc-2Cpa0 = - 2Cp0e™

2CA0 _Cc _ e—kt
2C ,,

2C,, =C¢.
2C .

In = —kt

2C

t

76

(6)

—C : L S i :
Plot In —2%——=5 sebagai fungsi dari t merupakan garis lurus dengan slope —k.

A0
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PERHITUNGAN LAJU REAKSI PADA BERBAGAI TEMPERATUR

LAMPIRAN 4

1. PadaT=700°C
Cao = 0,272 gr/gmol
Waktu Cc 2C 0 —Cc In 2C, —C¢
(jam) |(CO, yang terbentuk (mol))| 2C Ao 2C o
0 - 1 0
1 0,14 0,73 -0,309
2 0,22 0,6 -0,504
3 0,25 0,54 -0,611
4 0,29 0,47 -0,745
5 0,31 0,43 -0,853
6 0,31 0,42 -0,864
slope = -k =-0,1712/jam
2. Pada T =800°C
Waktu Cc 2C ., —C¢ In 2C, —Cc
(jam) |(CO, yang terbentuk (mol))| 2C Ao 2C 5o
0 - 1,00 0,000
1 0,31 0,43 -0,841
2 0,40 0,26 -1,360
3 0,48 0,11 -2,191
4 0,53 0,03 -3,676
5 0,54 0,01 -4,805
6 0,54 0,01 -4,708
slope = -k =-0,841/jam
3. Pada T =900°C
Waktu Cc 2C 0 —C¢ In 2C, —C¢
(jam) |(CO, yang terbentuk (mol))| 2C o 2C 5o
0 - 1,00 0,000
1 0,32 0,41 -0,903
2 0,46 0,16 -1,852
3 0,51 0,06 -2,800
4 0,54 0,00 -5,420
5 0,54 0,00 -8,697
6 0,54 0,00 -8,697

slope = -k =-1,353/jam
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4. PadaT =1000°C

78

Waktu Cc 2C 0 —Cc In 2C, —C¢
(jam) |(CO, yang terbentuk (mol))| 2C o 2C 5o

0 - 1,00 0,000

1 0,54 0,01 -4,500

2 0,54 0,01 -4,538

3 0,54 0,01 -4,538

4 0,54 0,01 -4,578

5 0,54 0,01 -4,463

6 0,54 0,01 -4,463

slope = -k = -1,0557/jam
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LAMPIRAN 5
DATA STANDAR DIFRAKSI SINAR-X

CaMg(COzs),
Nomor ICDD = 36-426

@PDFNumber Search Print View Data Conversion “Window Clear Help

36-0426 Quality: * CaMg(CO3)2

CAS Number:  16389-88-1 Calcium Magnesium Carbonate

Molecular Weight 184,40 Ref: Keller, L., McCarthy, G., North Dakota State Univ., Fargo, ND, USA, ICDD Grant-in-Aid, (1985)

Yolume[CD]:  320.88

Dx: 2.863 Dm:_2.860 7z

S.G:R3(148) % =

Cell Parameters: a2

34809 b c 16.02 TE e
bt 5

2 1 [ 3

55/FOM: F30=148(.00863, 32) A | -

I/lcor: T T T T T

Rad: Cuka 59 30 20 ESEN. 3 d(d)

Lambda: 1.54178

Filter: Graph df4) Intfh k| |da) Intf h k| |da) Intf  h k |

dsp: diffractometer 4.0330 1 101 [1.7461 <1 205 |1.2374 1128

Mineral Name: 36930 4 01 2 [1.5667 2 211 |1.2318 <1 30686

Dalomite 28880 100 1 0 4 (15446 4 12 2 |12022 1 2220
2.6700 4 006 [15403 <1 0 27 [1.1935 <1 201
25330 3 015 [14955 <1 1 010 |1.1817 <1 1013
2.4040 7 110 [1.4652 2 214 |11729 Rl 223
21930 19 11 3 [1.4435 2 208 |11672 i 1112
2.0650 3 021 (14308 1 119 |1.1433 RN 312
2.0150 10 202 (14129 IEARE(RE2NENIH. 1228 1 2110
2.0060 1 .10 7 [1.3885 2 300 |1.1099 <1 134
1.8473 3 024 [1.3436 <1 303 |11034 <1 0114
1.8043 10 01 8 [1.3380 1 0 012 |1.0963 226
1.7870 13 11 6 (1.2970 1 21 7 |1.0947 <1 480 9
1.7800 2 009 (12698 1.0 210

CaCOg3

Nomor ICDD = 05-586
£2 PCPDFWIN - [PDF # 050586, Wavelength = 1.5405 (A)]

@PDFNumber Search Print View Data Conversion ‘Window Clear Help

05-0586 Quality: * CaCO3
C45 Number: 13397-26-7 Calcium Carbonate ;
Molecular Weight. 100.09 Ref: Swanson, Fuyat, Natl. Bur. Stand. (U.5.), Cire. 539, 11, 51 (1953)
Yolume[CD]:  367.78
Dx: 2711 Dm: 2710 4
5.G.: R3c (167) B
Cell Parameters: 2
ad4983 b c 17.06 3= @
X = =
o ¥ 2 b
SS/FOM: F30=57(.0159, 33) | i ] . 2
‘n I/lcor: 2.00 5 59
Rad: CuKal sin ©8
Lambda: 1.5405 | . i
Fiter: Ni Sind  Intf h ok || Sind Intf h ok 1| Sind Intf hok |
drsp: 0.0338 12 0 1.2 |02734 2 125|057 1 2014
Mineral Name: 0.0644 100 1 0 4 |0.2861 5 3 00 |05409 3 404
Calcite, syn 0.0733 3 006 |02934 3 0 012 |05436 4 318
0.0953 14 11 0 |03226 1 21 7 |0553% 2 1016
0.1136 18 11 3 |0.3309 2 0 210 |0.5664 <1 2113
0.1351 18 2 0 2 |03526 2 12 8 |05795 2 3012
0.1597 5 024 |0359%8 1 30 6 |06059 <1 321
0.1621 17 01 8 |03815 1 220 |06119 1 232
0.1687 17 11 6 |03889 2 1 112 | 06200 101 310]
0.2244 4 211 |0421 <1 31 2 |06219 31 214
0.2306 1 2 2 |0.4264 3 2 110 |0.6364 2 324
0.2355 2 1 010 | 04313 <1 0 114 | 06389 4 0438
0.2551 5 21 4 |04456 3 13 4 |06488 <1 0 216
0.2574 4 20 8 |04545 1 2 2 6 |06673 2 410
0.2602 3 11 9 |04652 <1 1 211 | 06748 2 2212
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MgCO3
Nomor ICDD = 03-773

80

£4 PCPDFWIN - [PDF # 030773, Wavelength = 0.709  (A)]

O PDFNumber Search Print View Data Conversion Window Clear Help

03-0773 (Deleted) MaC O3

CAS Number: Magnesium Carbonate

Molecular Weight 8431 Ref: Dow Chemical Co., Midland, M|, US4, Private Communication

Yolume[CD]:  269.58 x

Dx: 1.0339 Drn:_2.960 i

5.G.: R3c(167) :7-; =

Cell Parameters: @ &

3 458 b c 1484 = 5 @

& gE &
o o

55/FOM: F20=2(0.256, 39) . O A I

/lcor: T T T T

Rad: MoKal 41 20 1.4 1.0 d(A)

Lambda: 0.709

Filter: 202 d[&) Intf  h k | [d&) Intf h k | [dia) Intf  h k |

d'FPZ 27500 100 1 0 4 |1.5100 9 211 |11300 1223

Mineral Name: 2.5100 17 00 6 [1.4300 11 1.1100 1

Magnesite 2.3200 8 110 |14100 13 2 1 4 |1.1000 3131
21000 B5 1 1 3 [1.3500 17 2 0 8 |1.0700 13
2.0000 5 1.3450 20 1 2 5 |1.0500 3 2110
1.9300 20 2 0 2 [1.2500 8 0 012 |.97100 7137
1.8400 3 1.2000 4 0 210 |.96000 5 404
1.7700 5 0 2 4 (1.1800 7 91600 13 321
1.7000 65 1 1 6 [1.1600 (2 &

CaO

Nomor ICDD = 03-1123

£4 PCPDFWIN - [PDF # 031123, Wavelength = 1.7902 (A)]

. PDFMumber Search Print View DataConversion Window Clear Help

031123 [Deleted) Ca0

CAS Number: Calcium Oxide

Molecular Weight 56.08 Ref: Clark, C., J. &m. Ceram. Soc., 29, 25 (1946)

Volume[CD]:  110.38 =

Dx: 3.374 Drm: d

S.G.: Fm3m [225) g 3

Cell Parameters: @ S

ad7?y b c L 5

@ B RE =1

55/FOM: F10=5(0.219, 9) 5 | | l =9 |

I/leor: T T T T T

Rad: CoKa 41 21 15 1.2 10 dlb]

Lambda: 1.7302

Fiter: Fe203 dia) Intf h okl di) Intf hok 1| d@) Intf hok oI

d'_SDZ 2.7700 20551 TR gl 3800 40 2 2 2 |.97900 70 422

Mineral Name: 2.3500 80 2 0 0 |1.2000 20 4 0 0 [.92400 20 511

Lime: 1.6900 100 2 2 0 |1.1000 2D, Il
1.4400 40 3 1 1 |1.0700 60 420

Nomor ICDD = 04-829

£2 PCPDFWIN - [PDF # 040829, Wavelength = 1.5405 (A)]

@PDFNurnber Search Print View Data Conversion Window Clear Help

Mg O

04-0829 [Deleted)
CAS Number:

Molecular Weight:  40.30
Volume[CD]: .78

Dx: 3580 Dm: 3.560

-

Magnesium Oxide
Ref: Swanson, Tatge, Natl. Bur. Stand. [U.S.), Circ. 539, |, 37 (1953)

S.G.: Fm3m (225) zZz

Cell Parameters: e

34213 b c TE

o y 2E

SS5/FOM: F10=56(.0180, 10)

I/lcor: 210

Rad: CuKal

Lambda: 1.5405

Fiter: Ni dis)

d-sp: 24310

Mineral Name: 21060

Periclase, syn 1.4890
1.2700

=2
o
o
|  —— 2
T T T T L
36 1.8 1.3 1.0 09 d(d)
Intf h k| |d&) Intf h k1 |d&) Intf - h k|
10 111 |1.2160 12 2 2 2 |.86000 15 4 22
100 2 0 0 [1.0533 5 400 (.81090 3 511
52 2 2 0 |.96650 2 331
4 311 |.94190 17 420
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LAMPIRAN 6
DATA DIFRAKSI SINAR-X

1. Sampel Awal

81

i
|
i

SAMP. PITCH

0.020

DRIVE SPEED

e

“RM, 1 XI0E3 [

SC/TH

AN M
SAMPLE KM

T DOLOMIT AWAL

e

= ——

1
!I
; L 3 i | - , { m “ L f
20,00  30.00, LAA0.007 50.00- 80000 70.00 ‘
FILE NAME : B:DO-208.011 FULL SCQLE- 4 e
LSLAN RANGE : ( 10000 = 80001  PUSH CR ( e
2. Kalsinasi 700°C

SHIP. PITCH
DR IVE SFEED

e, ) L
Sl “RiglRIOE 3

SAMPLE. NAME = DOLOMIT-700-80-F

i

[P }
i

b

:

L—-\-J—-J\-,..J‘L,_hw'.‘&/\uf\\ 2 oy

| i
| 1

: 1

o b A RS s e i AR e e G AGE

| |

: | 1

- 'l | l‘ “ L : - 1J
30.00 40.00 5000 60.00 {0.00 80.00

CILE NAME : B:D7-20-6.P04 FULL SCALE ( 2.500 K)=

SUAN RANGE @ (2000 - 90.00 ) PUSH (R
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3. Kalsinasi 800°C

82

STAN MOCE . NORM SAMP. PITCH :  0.020 1
VEMIDE A DRIVE SPEED : 4.0

TTOTAL SCAN RANGE No. 1 [SC/TM ks : RM, 1 XIOE &

UL GCALE i

SME‘E . DOLOMIT

N

L A -
B PR PO

A

| |
S |
‘ o ot Ll :
20.00 30.00 50, i VRVIY 0,00

FILE NAME

NN

FULL SCALE ¢

2.000 K)=

| SCHN RRMGE (10300 3 FUSH LR
4. Kalsinasi 900°C
SCAN MODE NORM SAMP.PITCH. o 0.020 | DEG/STEP]
DRIVE MIDE £ ©-26 DRIVE SRFEDY : 0 [DEGAMIND
TOTAL SCAN RANGE-}o. <1 | SCATH « BM, | XI0E 3 [mSEC]
FULL SCALE '+ 2.000Kk [SAMPLE NAME : DOLOMITO
|
f H
| oy = _JWW A< rcn
s 1]
it kel ]
20.00 30.00 40.00 50.00 60,00 70.00
(FILE NAME - B:D9-6R.P14 FULL SCALE {  2.000 K)=
SCAN RAMGE : ( 10.00 - 50.00 )|  PUSH CR
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5. Kalsinasi 1000°C

83

SCAN MIDE . NORM SAMP. FPITCH @ 0.020 DEG/STEP]
DRIVE MUDE : ©-26 TDRIVE SPEED : 4.0 [ DEG/MIN]
TOTAL SCAN RANGE No. 1 |SC/TH S RM, 1 XI0E 3 [mSEC ]

FOLL SEALE @ 2,000k |SAMPLE NAME @ DOLOMITIOR2
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LAMPIRAN 7
ANALISIS LINIERITAS ORDE REAKSI

84

2
Orde 5 5 R 5 5 average
700°C 800°C 900C 1000°C
0 0,702 0,500 0,361 0,341 0,476
0,1 0,719 0,572 0,439 0,342 0,518
0,2 0,737 0,646 0,517 0,339 0,560
0,3 0,753 0,719 0,596 0,338 0,602
0,4 0,770 0,787 0,674 0,335 0,642
0,5 0,786 0,849 0,749 0,331 0,679
0,6 0,801 0,900 0,814 0,327 0,711
0,7 0,816 0,939 0,866 0,319 0,735
0,8 0,830 0,964 0,902 0,311 0,752
0,9 0,845 0,975 0,921 0,300 0,760
1 0,857 0,972 0,922 0,288 0,760
11 0,870 0,960 0,910 0,270 0,753
Lt 0,882 0,937 0,893 0,257 0,742
13 0,893 0,910 0,868 0,239 0,728
14 0,904 0,880 0,842 0,218 0,711
155 0,950 0,850 0,816 0,196 0,703
16 0,923 0,820 0,973 0,173 0,722
1,7 0,913 0,792 0,773 0,148 0,657
1,8 0,939 0,776 0,797 0,123 0,659
19 0,946 0,742 0,741 0,098 0,632
“ 0,953 0,721 0,730 0,072 0,619
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