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Intisari

Karakterisasi stabilitas termal kaolin Tatakan Kalimatan Selatan telah dilakukan.Penelitian ini bertujuan untuk
mempelajari pengaruh termal yang diberikan kepada lempung kaolin untuk penggunaannya sebagai bahan dasar
geopolimer.Lempung kaolin yang telah dipreparasi, dikarakterisasi dengan FTIR, DSC-TGA, dan XRD. Hasil
analisis DSC-TGA menunjukkan peristiwa predehidroksilasi terjadi pada suhu 50-120°C, dehidroksilasi ter-
jadi rentang 430-650°C dan keadaan paling stabil teramati pada suhu 700-900°C. Suhu kalsinasi pada lempung
kaolin diberikan pada suhu 650, 750, dan 850°C dengan waktu tahan 1, 3, dan 5 jam, lempung kalsinasi selanjut-
nya dikarakterisasi FTIR dan XRD. Hasil FTIR menunjukkan untuk seluruh perlakukan termal telah terbentuk
metakaolin yang ditandai hilangnya puncak karakteristik kaolin bilangan gelombang 3600, dan 1600 cm™*.
Perlakuan termaldengan suhu 750°C dengan waktu tahan 3 jam yang menunjukkan bahwa fasa amorf paling
banyak terbentuk yang ditandai dengan terlihatnya penurunan prosentase transmintansi semakin tinggi. Hasil
analisis qualitatif dari pola XRD hanya menunjukkan fasa quartz sedangkan fasa kaolinit tidak ditemukan. Hasil
ini menunjukkan koherensi dengan hasil FTIR. Perlakuan termal terhadap kaolin tatakan untuk menghasilkan
metakaolin reaktif sebagai aplikasi geopolimer dikalsinasi dengan suhu 750°C selama 3 jam.

Abstract

This research is to characterize thermal stability of Kaolin from Tatakan, South Borneo. This research have
been done by discussing the thermal treatment provided for kaolin clay and it used as a geopolymer base ma-
terial. The FTIR, DSC-TGA, and XRD characterize the prepared kaolin clay. The DSC-TGA analysis shows
that predehydroxylation occurred at temperatures of 50-120°C. In addition, the dehydroxylation process started
at 430-650°C. However, the most stable condition is at 700-900°C. Calcination temperature at kaolin clay was
given at 650, 750, and 850°C with dwell time of 1, 3, and 5 hours. After that, the calcination clay had charac-
terized by FTIR and XRD. The FTIR results showed that all thermal treatments of metakaolin have formed. It
was marked by the loss of the characteristic peak of kaolin with wavenumbers of 3600, and 1600 cm ™. Ther-
mal treatment at a temperature of 750°C with a holding time of 3 hours showed the largest amorphous phase
formed, which was characterized by a decrease in the highest percentage of transmittance. The crystalline peak
of kaolin XRD data at 750°C shows that the peak of the crystalline phase of kaolinite was lost. It indicates that
metakaolin has formed. Based on the results, it shows that the optimum thermal temperature that given to the
kaolin Tatakan to create reactive metakaolin is 750°C for 3 hours. Keywords:
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I. PENDAHULUAN

Lempung adalah material dasar yang banyak diminati
oleh para peneliti baik dari bidang sains, mineral maupun
lingkungan karena karakteristik konduktivitas dan resistansi
termalnya [1, 2]. Lempung kaolin (Al203.25i05.2H50) salah
satu material lempung yang memiliki komposisi hidrous alu-
munium silikat dengan struktur lapisan 1:1 yang terdiri dari
lembaran oktahedral Al3>*sebagai kation oktahedral dan SiOy
sebagai unit dasar [3]. Deposit bahan dasar kaolin di Kali-
mantan Selatan mencapai 31.123.773 ton, hasil analisis pola

XRD dengan metode Rietveld dihasilkan fasa kaolinit sebesar
fasa kaolinit AlySisO5(OH) sebesar 94,6% [4].

Lempung kaolin banyak dimanfaatkan dalam bidang kon-
struksi, industri keramik dan bahan kosmetik [5]. Selain ap-
likasi tersebut lempung kaolin juga dimanfaatkan sebagai ba-
han dasar geopolimer yang dapat diaplikasikan secara spesifik
sebagai material binder pengganti semen portland [6, 7], bata
tahan api [8], serta kabin tahan api pada pesawat terbang [9].

Kaolin yang diaplikasikan sebagai bahan geopolymer
adalah kaolin yang terdihedroksilasi menjadi metakaolin.
Transformasi kaolin menjadi metakaolin dilakukan dengan
berbagai suhu dan waktu tahan, tergantung komposisi kimia
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Gambar 1: Spektra FTIR kaolin tatakan.

yang terkandung dalam lempung kaolin. Perlakukan termal
terhadap kaolin yang telah dilakukan dalam berbagai peneli-
tian diantaranya 800°C selama 3 jam [7], 750°C selama 1 jam
[10], serta 700°C selama 10 jam [11] dan 3 jam [12].

Pemanfaatan kaolin di Kalimantan selatan hanya digunakan
sebagai bahan tembikar. Agar dapat diaplikasikan sebagai
material geopolimer, maka perlu dipelajari terlebih dahulu
stabilitas termal dari kaolin. Oleh sebab itu dalam paper ini
akan diuraikan tentang hasil pengujian dan interpretasi waktu
tahan serta suhu kalsinasi yang akan menghasilkan kaolin
reaktif.

II. METODOLOGI

Bahan dasar yang digunakan dalam penelitian ini adalah
lempung kaolin yang disampling dari daerah Tatakan kabu-
paten Tapin. Lempung kaolin direndam dalam akuades, dan
dibersihkan dari kotoran kemudian dikeringkan pada oven
105°C selama 24 jam. Lempung kemudian digerus dan diayak
pada ayakan 200 mesh. Lempung kaolin halus dikarakterisasi
gugus fungsi dan pola difraksinya, masing-masing menggu-
nakan FTIR dan Difraksi Sinar X. Penentuan suhu kalsinasi
sampel didasarkan pada hasil pengujian DSC-TGA. Waktu
tahan kalsinasi divariasikan 1, 3, dan 5 jam. Setelah kalsi-
nasi dilakukan pada sampel dengan waktu tahan yang telah
ditentukan, sampel selanjutnya dikarakterisasi gugus fungsi
dan pola difraksinya.

Stabilitas termal lempung kaolin diamati dengan DSC-
TGA dengan rentang suhu kamar hingga 1200°C dengan
laju pemanasan 10°C/menit (Linseiss, STA PT 1600). Gu-
gus fungsi sampel kaolin dipelajari dengan FTIR (Simadzu,
IRPrestige 21) dengan rentang bilangan gelombang antara
3996-503 cm ™! dengan pergeseran pengukuran 2,03 cm™!.
Sedangkan pola difraksi sinar-X dikarakterisasi menggunakan
X-Ray Diffraction (XRD-Philips XPert, rentang sudut 26 =
10-65° dengan pergeseran setiap 0,02, panjang gelombang
CuK, 1,54060 A). Analisis kualitatif pola XRD ditentukan
menggunakan metode Search-match untuk menentukan fasa
yang terkandung dalam sampel pada perangkat lunak XPert
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Gambar 2: Hasil pengujian DSC-TGA pada kaolin tatakan.

Highscore Plus.

III. HASIL DAN PEMBAHASAN

Karakterisasi lempung kaolin Tatakan

Gambar 1 adalah spekta pengujian FTIR kaolin tatakan yang
telah dipreparasi sebelumnya. Berdasarkan gambar tersebut
dapat dilihat bahwa pada bilangan gelombang 3617; 3650,39;
dan 3693,30 cm ™! terdapat puncak serapan khas dari kaolin
yang berkaitan dengan adanya vibrasi ulur OH™ , dan pada
bilangan gelombang 1628,62 vibrasi tekuk OH™ yang di-
tunjukkan oleh adanya molekul air pada bilangan-bilangan
gelombang tersebut. Pita serapan yang terdapat pada 992,62
cm~! dan 1100 cm~! adalah ikatan Si-O pada molekul SiOy.
Selain itu pada bilangan gelombang 910,14 cm~! terjadi vi-
brasi dari Al’YOH, baru kemudian muncul ikatan tekuk Si-
O-Si simetris. Puncak serapan tajam lalu nampak pada bi-
langan gelombang 529 sebagai serapan hasil vibrasi ulur dari
Si-O-Al'V dimana pada saat itu Al dalam keadaan koordinasi
oktahedral.

Hasil pengujian stabilitas termal yang ditunjukkan oleh
kurva DSC-TGA disajikan pada Gambar 2. Kurva ini DSC
(garis berwarna hitam) menunjukkan adanya peristiwa termal
yang terjadi pada sampel selama porses pemanasan hingga
suhu 1200°C yaitu predehroksilasi, endotermik, hidroksi-
lasi, dan eksotermik. Peristiwa predehidroksilasi terjadi pada
suhu 50-120°C, dimana diduga terjadinya evolusi air pada
sampel dengan jumlah sedikit. Peristiwa dehidroksilasi ter-
jadi rentang 430-650°C. Puncak endotermik pada kurva TGA
(garis warna biru) tercatat pada suhu 514,5°C, dimana sampel
lebih banyak menyerap panas dari lingkungan yang diikuti de-
ngan adanya pegurangan massa mencapai 9,3%.Pada keadaan
ini kaolin telah mengalami kehilangan kisi OH pada air se-
hingga proses dehidroksilasi telah terjadi dengan baik [13].
Reaksi yang terjadi dalam peristiwa ini ditunjukkan sebagai
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Gambar 3: Spektra FTIR kaolin tatakan dan kaolin yang telah
dikalsinasi dengan berbagai suhu dan waktu tahan.

berikut [10]:

Kaolinit Metakaolin air

Peristiwa dehidroksilasi menghasilkan perubahan fasa
kristalin kaolin (Si03.2A1503.2H20) menjadi metakaolin
(S8i02.2A15,03) amorf. Peristiwa eksotermik terjadi pada
rentang suhu 925°C hingga 1100°C, dan puncaknya terjadi
pada suhu 977,5°C dimana dalam peristiwa ini akan terben-
tuk kembali fasa kristalin seperti spinel dan silica amorf [14].
Keadaan paling stabil teramati berdasarkan kurva DSC-TGA
adalah antara rentang suhu 700-900°C, untuk itu suhu kalsi-
nasi diputuskan pada rentang suhu tersebut dan akan dipelajari
efek apa yang akan terjadi.

Perlakuan termal

Penentuan suhu kalsinasi ditentukan berdasarkan kurva
DSC/TGA yaitu dengan mempertimbangkan kestabilan kurva
maka suhu kalsinasi yang diberikan kepada kaolin adalah 650,
750, dan 850°C. Gambar 3 merupakan gambaran keadaan jika
kaolin tatakan diberikan perlakuan panas O jam dengan jum-
lah sampel yang sedikit. Oleh sebab itu dengan jumlah sampel
yang dikalsinasi sebanyak 30 ml tiap krusible maka dilakukan
variasi waktu tahan 1 jam, 3 jam dan 5 jam. Hasil pengujian
ini akan dikarakterisasi kembali dengan FTIR dan XRD.
Gambar 3 adalah spektra FTIR kaolin alam dan hasil
kalsinasi dengan berbagai suhu dan waktu tahan. Variasi
suhu yang diberikan adalah 650, 750, dan 850°C dan
waktu tahan pemanasan selama 1, 3, dan 5 jam. Terlihat
adanya kemiripan pola spektra FTIR dari keseluruhan per-
lakuan panas berdasarkan bilangan gelombangnya. Namun,
perbedaan hanya ditunjukkan pada prosentase transmitansi
masing-masing sampel. Adanya pemanasan ini menyebabkan
kaolin kehilangan puncak-puncak khasnya pada bilangan
gelombang 3617; 3650,39; 3693,30; dan 1628,62 cm~ L,
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Gambar 4: Perbandingan Spektra FTIR (a) kaolin tatakan sebelum
kalsinasi dan (b) kaolin tatakan yang dikasinasi pada suhu 750C de-
ngan waktu tahan 1, 3 dan 5 jam.

Fenomena tersebut menunjukkan bahwa variasi suhu dan
waktu tahan yang diberikan mampu mentransformasikan
kaolin menjadi metakaolin. Selain itu, pita serapan yang
terdapat pada bilangan gelombang 1100 cm™' mengalami
pengurangan menjadi 1031 cm~! yang merupakan wilayah
serapan untuk SiO5 amorf [15].

Pergeseran bilangan gelombang pada spektra FTIR me-
nunjukkan adanya penurunan kurva yang tajam terjadi pada
suhu 750°C jika dibandingkan dengan variasi kalsinasi lain-
nya. Waktu tahan pemanasan 3 jam menunjukkan perbe-
daan yang mencolok jika dibandingkan dengan waktu tahan
lainnya. Secara detail pola spektra dengan waktu tahan 3
jam disajikan pada Gambar 4. Pada suhu 750°C dengan
waktu kalsinasi 3 jam memperlihatkan adanya penurunan
tersebut yang kemudian akan semakin menjadi bentuk datar
sebelum akhirnya semakin turun, sehingga hal ini menu-
rut Erasmus mengindikasikan adanya peningkatan pemben-
tukan silika amorf selama bertransformasi menjadi fasa spinel
yang berbentuk kristalin [16]. Dari hasil FTIR diduga bahwa
suhu dan waktu kalsinasi optimum untuk kaolin alam Tatakan
adalah pada 750°C dengan lama waktu tahan selama 3 jam.
Untuk menguatkan pernyataan ini, pengujian XRD dilakukan
(pola XRD disajikan pada Gambar 5).

Hasil search-match kaolin alam menunjukkan ada dua
fasa yang terbentuk yaitu kaolin (SiO3.2A1503.2H>0,
PDF#00-029-1448) dan Quartz (SiO2, PDF#01-085-0505)
[4]. Gambar 5 hasil analisis difraksi sinar X pada material
kaolin yang dikalsinasi pada suhu 750°C dengan waktu
tahan 1, 3, dan 5 jam. Hasil Analisa kualitatif pada pola
difraksi ini menunjukkan bahwa dengan suhu kasinasi 750°C
puncak-puncak kristalin fasa kaolinit pada sudut 26: 19,9;
24.9; 35; 36; 38,5; dan 62,4° telah menghilang. Hilangnya
puncak kaolinit ini menunjukkan adanya transformasi kaolin
(Si02.2A1,03.2H50) berfasa kristal menjadi metakaolin
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Gambar 5: Pola Difraksi Sinar X kaolin tatakan dan hasil kasinasi
750°C dengan waktu tahan.

(§i05.2A1503) berfasa amorf. Hal ini menunjukkan bahwa

dengan kalsinasi 750°C baik dengan waktu tahan 1, 3, dan 5
jam telah membentuk metakaolin secara sempurna.

IV. SIMPULAN

Hasil karakterisasi stabilitas termal pada kaolin alam
yang berasal dari Tatakan Kalimantan selatan menunjukkan
bahwa metakaolin sudah terbentuk pada suhu 650°C, namun
keadaan optimum untuk mendapatkan kaolin dengan derajat
amorf yang tinggi metakaolin dikalsinasi pada suhu 750°C
dengan waktu tahan selama 3 jam.
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