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Telah dilakukan penelitian tentang struktur mikro geopolimer dengan bahanatlisDs. Bahan dasar yang
digunakan adalah metakaolin yang diperoleh dari dehidroksilasi mineral kaolin pada sdlusgfma 6 jam.
Mineral v-Al, O3 diperoleh dari metakaolin melalui prosedur ekstraksi yang dikembangkan dalam penelitian
ini. Studi ini bertujuan untuk mempelajari morfologi dan homogenitas matriks geopolimer dengan atau tanpa
bahan adisi-AlO3. Sintesis geopolimer dilakukan melalui metode aktivasi larutan alkali metakaolin. Mineral
~v-Al; O3 ditambahkan ke dalam pasta geopolimer, diaduk perlahan hingga campuran bersifat homogeny ke-
mudian dicuring pada suhu 80 selama 1 jam. Karakterisasi dengan XRD dilakukan untuk mempelajari fase
bahan dasar kaolin, metakaolin, minetahl.Os, serta produk geopolimer. Hasil karakterisasi dengan XRD
memperlihatkan bahwa prosedur ekstraksi berhasil menghasiRéOs; dengan persentase antara 7 - 12 wt%.
Sampel geopolimer yang diproduksi dan berusia 28 hari selanjutnya dikarakterisasi dengan menggunakan SEM-
EDS. Hasil karakterisasi SEM menunjukkan bahwa sampel geopolimer dengan bahanfddidi memiliki
struktur mikro permukaan (matriks) yang lebih homogen dibandingkan geopolimer tanpa-Ati€)s. Hasil
ini diharapkan berkorelasi positif dengan sifat fisis dan mekanik geopolimer.

ABSTRACT

A study has been conducted on microstructure of geopolymers addedywitbOs. Precursor used was
metakaolin which produced through dehydroxilation of kaolin at°@s@or 6 hours. v-Al,O3 mineral was
extracted from metakaolin using a procedure developed in this study. The aims of this study was to investigate
the morphology and the homogeneity of geopolymer matrix with and without the ad¢gi#dnOs. Geopoly-

mers were synthesized by using alkali activation of metakaghAl,Os mineral was poured into geopolymer
paste, stirred gently until the mixture homogenous followed by curing &€ 66r 1 hour. X-Ray Diffraction
characterization was used to examine the phase of kaolin, metakadlin©s, and geopolymer produced. The
results showed that the extraction procedure were able to produced 7 - 12 wt%l D3 mineral. Geopoly-

mers sample produced and aged 28 days were characterized using SEM-EDS. The results showed the matrix of
samples withy-Al;O3 was more homogenous that those withgualO3. These results are expected to have
positive correlation with physical and mechanical properties of geopolymers.

KATA KUNCI: ~-Al30O3 extraction, metakaolin, geopolymer, microstructure, homogeneous

I. PENDAHULUAN posit, geopolimer juga ditemukan mudah pecah dan memi-
liki kekuatan tarik yang rendah [1]. Salah satu upaya yang
banyak diteliti untuk memperbaiki sifat mekanik komposit

Material geopolimer menjadi salah satu topik peneli-geopolimer adalah penambahan serat pendek sepéytinyl
tian yang semakin intensif dikembangkan sebagai materigtlcohol (PVA), polypropylene(PP), serat basalt serta serat
rekayasa untuk berbagai aplikasi dalam kehidupan sehari-hakiarbon. - Kehadiran serat sebagai agregat matriks komposit
Hal ini dikarenakan potensi aplikasinya yang sangat luas, bai@€opolimer berperan untuk mencegah keretakan serta menam-
dalam bentuk murni maupun dengan tambahan pengerat ( bah kekuatan tarik matriks geopolimer [2]. Dias [3] mela-
inforced. Salah satu material rekayasa yang dikembangkaRorkan peningkatan kekuatan tarik beton geopolimer yang
dengan memanfaatkan geopolimer sebagai prekursor adalflfPerkuat dengan serat basalt. Zhabal. juga menemukan
komposit geopolimer. Komposit sendiri merupakan materiaPahwa penambahan 10 vol% serat pendek Nextel 610 mampu
rekayasa yang banyak dikembangkan karena mampu menf'lenmgka'_fkan kuat tarik dan kekerasan matriks geopolimer
gabungkan beberapa sifat material yang sangat berbeda karak}-  Hasil-hasil penelitian ini menunjukkan bahwa opti-
teristiknya menjadi sifat yang baru dan sesuai dengan yan@ahsa& matriks akan meningkatkan sifat mekanik komposit

dikehendaki. Namun demikian, sebagai material dasar konge€opolimer. Penelitian ini memanfaatkan matefighl;Os
sebagai adisi matriks geopolimer. Penelitian terbaru yang

dilakukan oleh Hosseiniet al. menunjukkan bahwa mine-
ral y-Alumina (y-Al,O3) dapat disintesis dari mineral kaolin
*E-MAIL : jzubayir@yahoo.com (Al3SioO5(0OH),).  ~v-Alumina diperoleh dengan mengek-
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straksi alumina dari metakaolin menggunakasSB, serta cepat dengarotary kiln akan menghasilkan metakaolin yang
ethanol sebagai agen aluminium sulfat [4]. Merujuk hasilkekurangan Al koordinasi V-V dan sulit bereaksi dengan
penelitian di atas, penelitian ini diarahkan untuk melihat pe-sodium atau potasium silikat [7].
ngaruh penambahanAl,O; terhadap homogenitas matriks  Alumina (Al,O3) merupakan salah satu mineral utama
geopolimer. dunia industri dan teknologi, khususnya yang berkaitan de-
ngan sintesis keramik dan komposit. Terdapat dua modifikasi
fase kristalin AbO3 yakni v-Al;O3 dan a-Al;O3. Fasea-
Il. DASAR TEORI Al,03 memiliki tingkat kristalin yang tinggi dan merupakan
fase alumina paling stabil secara termodinamika. Tingkat
Geopolimer pertama kali diperkenalkan oleh Davidovits,kekristalan fase-Al,O3 lebih rendah dan mudah larut dalam
diawal tahun 1980-an [5]. Geopolimer termasnkrganic  larutan alkali.
polymeryang didefinisikan sebagai polimer yang atom-atom Alumina adalah material keramik dengan sifat isolator ter-
utamanya tidak tersusun atas rantai karbon dan terhubung afal dan listrik yang menunjukkachemical inertnesyang
tara yang satu dengan yang lainnya melalui ikatan kovalersangat baik dan transparansi optik yang tinggi. Alumina ter-
Geopolimerisasi melibatkan reaksi kimia berbagai oksida alugliri dari beberapa fase metastabil, ¢y, 6, n, v, §) dan fase
minasilikat (AP dalam koordinasi IV) dengan larutan si- yang paling stabil secara termodinamika yaitu fasele-
likat pada kondisi alkali tinggi, dan menghasilkan materialngan titik leleh tinggi (2047C) dan memiliki kekerasan re-
polimerik dengan ikatan Si-O-Al-Si [5, 6]. Material yang |atif tinggi. Jumlah fase metastabil terjadi dengan meningkat-
dihasilkan memiliki struktur amorf dengan jaringan polimer nya temperatur annealing sampai pada pembentukarnfase
tiga-dimensi. Material baru ini digolongkan sebagai kelu-Al,O; stabil dan rentang suhu keberadaannya bergantung
argapoly(sialate)(PS) yang terdiri atas jaringan tetrahedral pada kedua komposisi dan struktur awal bahdiaspore,
SiO, dan AlO, dengan membagi rata semua atom oksigemyibbsite, tohdit, boehmite, bayejts].
serta berasosiasi dengan ion*Natau K*. Model polimerik Sumber utama oksida alumina adalah mineral bauxites
geopolimer serupa dengan formasi pembentukan zeolite. Ryang diekstrak melalui proses Bayer. Sintesis alumina dari
mus empiris darpoly(sialate)dinyatakan sebagai berikut [S]. mineral non-bauxites sepegiunite, sillimanite, andalusite,
kyanite, kaolin, micadan fly ashbanyak mendapat perha-
tian akhir-akhir ini dengan menggunakan sulfates, nitrates,
. . . . . _dan chlorides sebagai prekursor alumina. Alumina yang di-
hél,éag::‘agsaltlozna(gﬁrgen alkali), n derajat pOIIkor"jensas"V\ﬁasilkan memiliki tingkat kemurnian yang tinggi [1]. Hal
= l\/ienurut Da,vidovits '(1991) 5] geopolimer terdiri atas ini sangat menguntungkan karena selain jumlah mineral non-
. ’ ot .~ bauxite berlimpah, proses sintesis tidak memerlukan ener-
_poly(5|alate) dasar dengan st_ruktur_jarlngan seperti dltun-gi tinggi. ~-Al,O5 merupakan sumber produksi material
Jukkan pa_da Gambar 1. Knstalpoly(aalate)dapat_ diperoleh berukuran nano, digunakan sebagai katalis dan substrat katalis
secara hidrothermal, sedangkan pengerasattifg pada {;rada industri otomotif dan petrolium, komposit struktural

M, [(=SiO,), — AlOy] wH0 1)

n

temperaturtingg? akan menghasilkan sistem amorf atau gel tk pesawat terbang, pelapis (coating) abrasif than-
yang derajat ketidakteraturan atom-atom penyusunnya dap, al wear Fase tunggal serbuk-Al,Os dapat menurunkan

dipelajari dengan XRD. g Do !
Struktur kaolin dibentuk oleh lapisan-lapisan berulang da temperatur densifikasi dibandingkan dengan fasl,Os.

. ) . . Pada umumnya, mineral kaolin mengandung sekitar 20 - 26
dnkat.oleh gat))/a elektrosthatlg dlar(;.rtr)lemblfntlul;‘s_trzktqrtlga dl_Wt% alumina. Produksi-Al,O3 dari mineral kaolin akan
rbne(erllzzgrdli_r?arr;,i ?ﬂr:r? ;erzrzm?or:gt) (Ijaintllémgaerar:ookzyr?gc?ral dilakukan menurut prosedur yang dikembangkan oleh Hos-
dibentuk oleh k t'g g berkoordinasi d i seini, (2011) [4]. Tingkat kekristalan dan kemurnig#\l ;O3
dibentuk ofeh kation yang berkoordinasi dengan an ang diproduksi diukur dengan menggunakan XRD dan XRF
lon OH". Kedua lembaran dihubungkan oleh oksigen yan edangkan morfologi struktur mikronya diukur dengan meng-

berasal dari lembaran tetrahedral. Metakaolin merupaka ; -
produk dehidroksilasi dari kaolin. Proses dehidroksilasi ke'ranuonr?cﬁ?)giii\l\l/z 063 ay“;ggrd}pgzrfgrggﬁttggliilf{%kt&?r:gm;an

banyakan kaolin berlangsung pada temperatuf 6afan di- ksi ; . :
o : ) . sida logam, sebagai katalis dan substrat katalis sangat ter-
ikuti oleh kehilangan berat sekitar 14%. Reaksi eksoterm antung dari struktur kristal dan sifat teksturnya.

dehidroksilasi kaolin dinyatakan menurut persamaan, . o . .
y P Prosedur ekstraksi-Al,O3 dari mineral kaolin lainnya

AlySi505(0H)y — AlySiz05(0H)y0q_,y dikembangkan oleh Yang, (2009) [9] . Prosedur sintesis nano
2 ~-Al,0O3 berasal dari kaolin yang telah dikalsinasi dengan
+ (2-35)H0 (2)  bantuan zat asam. Aluminium hidroksida dipresipitasi den-

gan amonia dari proses pelepagpalyethylene glycolSerbuk
dengan nilai x sekitar 10% dari residu grup hidroksil di dalamputih dari partikel nangy-Al,O3 diamati setelah dikalsinasi,
metakaolin. Reaktivitas metakaolin sangat bergantung padadapun karakterisasi yang dilakukan menggunakan XRD,
parameter kalsinasi seperti temperatur, waktu, dan jalis DSC-TG, TEM, FTIR dan MAS NMR~-Al,O3 yang di-
yang digunakan. Temperatur kalsinasi yang ideal terletak aritasilkan menunjukkan morfologi seperti batang dengan lebar
tara 700 dan 80GC dengan waktu kalsinasi sekitar 6 jam. 7 nm dan panjang sekitar 20 nm. Kaolin tersebut lalu dikalsi-
Kalsinasi kaolin di bawah 70@ serta proses kalsinasi yang nasi menjadi metakaolin dengan laju pemanasaCifenit

-106



J. As. bDAN APL., VOL. 9, No. 3, OKTOBER 2013 A.l. WULAN SARI R, dkk.

R&

# Y-alumina

Intensity (a.u.)

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
2 Theta
(a)

Gambar 1: (a) Difraktogram-Al O3, (b) Morfologi mikro~-Al2Os yang diproduksi dari kaolin [4].
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Gambar 2: Skema mekanisme sintegi8l ,Os.

dan suhu tersebut bertahan selama 3 jam. Metakaolin lalu
diaktivasi dengan HCI 6M pada suhu°@dan distirrer se-
lama 2,5 jam, larutan tersebut lalu difilter dan hasil filtrasi
yang terkumpul menghasilkan aluminium hidroksida. Setelah
penambahamolyethylene glyco[PEG, massa molar 6000),
amonia 2,6 M kemudian ditambahkan. Hasil presipitasi dicuci
dengan menggunakan aquades dan dikeringkan, selanjutnya
dikalsinasi hingga menghasilkan partikel nanél,0s.
Gambar 2 menunjukkan mekanisme sintesisl O3, mu-
lai dari dehidroksilasi kaolin hingga menjadi metakaolin.
Pada proses dehidroksilasi, terjadi perubahan fasa dari kristal
menjadi amorf dan gugus hidroksil dari kaolin dilepaskan ) ) o
Gambar 3: (a)Difraktogramil(hydr)oxidedan setelah dikalsinasi

menjadi metakaolin. Berlkutnyq proses filtrasi d.engan mengmda temperatur yang berbeda. (b) Gambar TEM ¢i»0; (c)
gunakan asam kuat yang bertujuan untuk memisahkan anta}ggla SAED

kandungan silika dan alumina yang terdapat pada metakaoli
Selanjutnya proses presipitasi aluminium sulfat dengan meng-
gunakan alkohol dan dicuci dengan aquades. Setelah proses

presipitasi dilanjutkan dquan proses kalsinasi. ) dua prosedur yaitu prosedur yang dikembangkan oleh Hos-
Gam_bar 3(a) memperlihatkan difraktogram sinar-x yanggeini [4] dan prosedur yang dikembangkan oleh Yang [9].
menunjukkan fasg-Al,0; yang terletak pada rentang sudut pasi| sintesis komposit geopolimer kemudian dikarakterisasi
20, antara 20-70 Pada Gambar 3(b) tampak morfologi  gengan menggunakan SEM-EDS (Tescan Vega3SB) untuk
Al,03 yang berbentuk batang yang diambil dengan TEM.mengetahui struktur mikro dan morfologi komposit serta
Difraksi elektron (Gambar 3(c)) memperlihatkan bahwa  komposisis elementalnya. Serta dilakukan karakterisasi XRD
Al203 bersifat amorf. (Rigaku MiniFlexIl) untuk memperoleh informasi kualitatif
dan kuantitatif fase yang terbentuk dari proses ekstraksi alu-
mina. XRD dilakukan pada sudutdZantara 5-80 den-
. METODOLOGI gan scan speed2°/s dan step 0,02 Sintesis komposit
geopolimer dilakukan melalui metode aktivasi larutan alkali
Penelitian ini diarahkan untuk mensintesis kompositmineral metakaolin. Mineraj-Al; O3 ditambahkan ke dalam
geopolimer dengan agregatAlumina (AloOs). ~v-Alumina  campuran pasta geopolimer, diaduk perlahan hingga campu-
diperoleh dengan mengekstraksi kaolin dengan menggunakaan bersifat homogen lalu dimasukkan ke dalam cetakan plas-

(b) (©)
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Gambar 5: Foto SEM hasil ekstrakgiAl ;O3 (eks-1). e

SEM HW: 200 kV WLk 6.54 mm
Det: SE
SEM MAG: 5.00 kx| Datefmidy): 050812

tik polycarbonate, diikuti dengan curing pada suhd®®e-
lama 1 jam. Selama proses curing berlangsung air reaksi
dipertahankan dengan menutup cetakan rapat-rapat. Karakter-
isasi dengan XRD dilakukan dengan mempelajari fase bahan (b)
dasar kaolin dan metakaolin, minesalAl,O3 yang diperoleh
dari hasil ekstraksi, serta produk geopolimer.

« " aC

Gambar 6: (a) Bar chart komposisi elemental (b) Spektrum EDS
hasil ekstraksiy-Al ;03 (eks-1).

IV. HASIL DAN DISKUSI ini menunjukkan bahwa hasil ekstraksi dengan prosedur eks-
1 belum menunjukkan terbentuknya fasé\l,Os. Fasapy-
Penelitian ini menggunakan dua prosedur ekstraksi rophyllite yang terbentuk masih memiliki gugus hidroksil
alumina, yaitu prosedur ekstraksi 1 (eks-1) yang dikemwalaupun menggunakan prekursor yang disintering hingga
bangkan oleh Hosseini [4] dan prosedur ekstraksi 2 (eks-23uhu 800C dan 850C, namun sifat kristal dari kaolin jus-
yang dikembangkan oleh Yang [9]. tru kembali muncul di atas suhu 78D. Hal ini juga menun-
Difraktogram hasil ekstraksi 1 ditunjukkan Gambar 4.jukkan bahwa larutan asam sulfat 2M yang digunakan tidak
Gambar 4 menunjukkan bahwa setelah dilakukatwsearch mampu memisahkan antara kandungan alumina dan silika dari
dengan PDXL 2 tampak bahwa fasa dominan hasil ekstrakgirekursor dengan baik. Selain itu juga terlihat fgeartz syn
1 adalahpyrophylite-1A dehydroxilate(Al(Si4010)0). Hal  (SiO;) pada sudut2sebesar 26,703engan intensitas sebe-
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Gambar 7: Difraktogram hasil ekstraksiAl . Os (eks-2) (a) sebelurBearch and Matckb) setelalSearch and Match
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Gambar 8: Difraktogram hasil ekstrakgiAl . O3 (eks-2) (a) tanpa agregatAl O3 (b) dengan agregat-Al;Os.

sar 1364%ounts Fasa ini merupakan pengotor yang berasaposit geopolimer dengan agregatAl.O;. Selain itu, juga
dari kaolin yang digunakan. tampak bahwahump (gundukan) difraksi berbeda dengan
Gambar 5 menunjukkan bahwa butir yang terlihat dari hasinump pada Gambar 8(a). Hal ini dikarenakan kehadiran
ekstraksi tidak homogen. Adapiar chartdengan menggu- Al20s merubah jaringan matriks geopolimer.
nakan EDS (Gambar 6) menunjukkan bahwa elemen dengan Gambar 9(b) merupakan foto SEM sampel komposit
komposisi terbanyak adalah oksigen. Aluminium dalam bengeopolimer dengan agregatAl,Os; (KG2D). Berdasarkan
tuk unsur ditemukan sebesar 4,7%wt, silikon 30,4%wt, nagambar tampak bahwa agregat belum menyatu dengan ma-
trium 2,0%wt dan fluor 2,0%wt. triks melainkan hanya melekat pada matriks geopolimernya.
Gambar 7 menunjukkan difraktogram hasil ekstraksi Jika dibandingkan dengan Gambar 9(a) terlihat bahwa kondisi
Al,O; dengan menggunakan prosedur ekstraksi 2 (eks-Z)ermukaan matriks geopolimer menjadi lebih baik dengan
yang merunut pada prosedur ekstraksi yang dikembangkateberadaan agregatAl,Os;. Spektrum EDS menunjukkan
oleh Yang [9]. Hasilsearch and matckdengan PDXL 2 me- bahwa komposit geopolimer dengan agregatO3l (KG2D)
nunjukkan bahwa hasil ekstraksiAl,O; dengan kode prose- secara elemental komposisinya terdiri dari atom Silikon
dur eks-2, fasa yang terbentuk berup#l,O; yang berada Sebesar 3,37%wt, aluminium 2,89%wt, dan sodium sebesar
pada rentang suduZintara 35-79. 3,00%wt.
Fasa lain yang muncul adalah fapaartz syn(SiO,) yang
sebenarnya merupakan pengotor yang berasal dari kaolin Pada sampel KG2D, kehadiran agregat berpengaruh ter-
yang digunakan (kaolin yang disuplai dari Intraco, Makas-hadap perbaikan struktur mikro permukaan matriks, hamun
sar) yang akan tetap ada pada hasil ekstraksi. Gambar 8(@jregaty-Al,Os; yang ditambahkan hanya melekat di per-
merupakan difraktogram geopolimer tanpa agregat,Os. mukaan matriks. Adapun sampel KG4D yang ditunjukkan
Dari gambar tersebut tampak bahwa geopolimer tanpa agr@ada Gambar 10 menunjukkan bahwa struktur mikro per-
gat ini bersifat amorf. Fasa yang terbentuk didominasi oletmukaan sampel jauh lebih homogen dibandingkan dengan
fasa silicon dioxide yang berasal dari kaolin yang digunakanKG2D. Morfologi ini menyerupai morfologi gelas yang dibuat
Sedangkan Gambar 8(b) menunjukkan difraktogram komeéari bahan NgO3 [10].
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Gambar 9: Foto SEM sampel geopolimer (a) tanpa agregat (KG2T), (b) dengan agrdg&l; (KG2D).
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Gambar 10: (a) Spektrum EDS komposit geopolimer dengan agregat (KG2D),(b) komposit geopolimer dengan agregat (KG4D).

V. SIMPULAN gat v-Al,O3 pada komposit geopolimer mampu memper-
baiki struktur permukaan matriks geopolimer ditandai dengan
Telah disintesis minera-Al,O; dari bahan dasar mi- berkurangnya pori dan tidak ditemukannya kristadium car-
neral kaolin serta komposit geopolimer dengan bahan das&@enateyang tumbuh di permukaan matriks.
metakaolin dengan adisi agregaf\l,Os. Penambahan agre-
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