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Abstrak :

Invensi ini berkaitan dengan proses yang tanpa pemanasan dengan menggunakan sistem kontinu untuk produksi partikel kalsium
karbonat terpresipitasi tipe aragonit. Dalam proses invensi ini, larutan kalsium oksida, larutan ammonium klorida ditambahkan ke dalam
Continuous Stirred Tank Reactor (CSTR) selanjutnya dialirkan gas karbon dioksida atau gas yang mengandung karbon dioksida ke dalam
Plug Flow Bubble Reactor (PFBR) dengan suhu rendaman medium berair selama proses, untuk mendapatkan endapan partikel kalsium

karbonat terpresipitasi tipe aragonit.
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i Deskripsi

PROSES PEMBUATAN KALSIUM KARBONAT TERPRESIPITASI TIPE ARAGONIT
‘ TANPA PEMANASAN
|
Bid?ng Teknik Invensi

Invensi ini berhubungan dengan suatu proses pembuatan kalsium

karbonat (CaCOs;) terpresipitasi tipe aragonit tanpa pemanasan.
|

Latar Belakang Invensi
‘ Sebagaimana kita ketahui bahwa, kalsium karbonat
terpresipitasi secara umum dapat disintesis dengan berbagai metode

|
termasuk metode karbonasi dimana karbon dioksida direaksikan ke

dalgm suspensi kalsium hidroksida. Proses larutan dimana larutan
kalsium klorida direaksikan dengan kaustik soda dan larutan encer
dari natrium karbonat, metode presipitasi dimana larutan kalsium

|
bikarbonat dibuat dengan mengalirkan gas karbon dioksida menjadi

kaléium karbonat.

! Kalsium karbonat terpresipitasi adalah bahan anorganik yang
tidék mudah larut dalam air murni, memiliki berat jenis tertentu,
mem%liki keputihan dan kecerahan yang tinggi dan tidak mudah
terbakar. Kalsium karbonat terpresipitasi dapat digunakan secara
luas sebagai pengisi (filler) anorganik di berbagai bidang
ind&stri seperti karet, cat, plastik, kertas, kosmetik, pasta
gigﬂ, dll. Secara industri, metode karbonasi sudah banyak
dit?rapkan.

} Ada tiga polimorfi kalsium karbonat yang dikenal secara umum

yaiéu: kalsit, yang stabil pada suhu kamar umumnya berbentuk kubus

atau kotak; aragonit, yang meta-stabil berbentuk jarum; dan
vat%rit, yang tidak stabil sebagian besar berbentuk bola.

i Dari invensi ini diketahui bahwa modifikasi desain continuous
|
stirred tank reactor (CSTR) dan plug flow bubble reactor (PFBR)

dalam pembuatan kalsium karbonat terpresipitasi akan menghasilkan
kalshum karbonat terpresipitasi tipe aragonit tanpa perlu

pemapasan pada suhu ruang dan tekanan atmosfir. Senyawa ini dapat
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menBadi bahan anorganik fungsional unik yang memberikan sifat
mekanik dan optik karena berbentuk jarum yang memiliki rasio aspek
yanb sangat besar (rasio panjang berkenaan dengan ukuran kristal),
dan‘dimungkinkan tidak hanya untuk meningkatkan kekuatan tetapi
jugé untuk meningkatkan keputihan dan mengontrol faktor keburaman
(Qpbque) pada struktur permukaan dari Dbentuk Jjarum ketika
digunakan sebagai pengisi (filler) untuk karet, plastik, atau
bahan pelapis, atau sebagai industri bahan baku untuk pigmen dan
unth kertas.

| Kelebihan dari invensi ini adalah kristal aragonit yang
ber?entuk jarum memiliki penampilan seperti “bunga dandelion”
sudah diyakini memberikan pengaruh positif sebagai pengisi untuk

|
meningkatkan kekuatan polimer dan kertas. Karena luas permukaan

s s . .
spesifik meningkat, dan bentuk jarum yang memiliki panjang 1 - 10
mikéometer memiliki ketahanan benturan yang unggul. Namun, seperti
telAh diketahui bahwa aragonit merupakan kristal dengan fase meta-

staﬁil yang untuk mendapatkannya kebanyakan disintesis pada suhu
di gtas 60°C, dan oleh karena itu, belum ada metode dan sistem
untuk mendapatkannya yang menggunakan proses tanpa pemanasan atau
diproses pada suhu kamar, terutama ketika aragonit memiliki ukuran
partikel mikrometer, karena secara termodinamik laju transisi
untuk menjadi kalsit akan lebih cepat.

| Kalsium karbonat diproduksi sebagian dengan menggiling batuan
kapqr alam kasar dikenal dengan Grounded Calcium Carbonate (GCC)
dan‘sebagian dengan proses presipitasi atau Precipitated Calcium
Carbonate (PCC) atau kalsium karbonat terpresipitasi. Kalsium
kargonat terpresipitasi lebih berkualitas dibanding GCC sehingga
banyak penggunaannya dalam berbagai industri. Sampai saat ini
sudgh banyak informasi tentang penggunaan kalsium karbonat
tergresipitasi sebagai bahan pengisi (filler) pada industri
kerdas, cat dan polimer (Paten No : IDP000037670; IDP000043073;
IDPOb0036558 dan IDP000058913). Diantara ketiga tipe kalsium
karbonat terpresipitasi itu, maka tipe aragonit yang memiliki
morfplogi seperti jarum menjadikan partikel aragonitlah yang

palipg efektif untuk diaplikasikan bahan pengisi (filler) pada



10

15

20

25

30

35

berbagai industri, namun kendala industri saat ini adalah
rendahnya tingkat produksi aragonit dan kondisi produksinya juga
tidgk mudah untuk dikontrol serta proses pembentukannya yang
memFutuhkan energi lebih besar. Paten IDP 000057061 tentang metode
pem?uatan kalsium karbonat terpresipitasi dengan memanfaatkan gas
buang CO; limbah industri. Paten ini menjelaskan penambahan
amm%nium klorida dapat meningkatkan kelarutan kalsium oksida
sebégai bahan utama pembuatan kalsium karbonat terpresipitasi
dalém skala laboratorium, sehingga jumlah produksi kalsium
kar?onat terpresipitasi bisa ditingkatkan dari metoda-metoda
seb%lumnya. |

- Beberapa proses pembuatan untuk memproduksi partikel kalsium
karﬁonat terpresipitasi tipe aragonit yang berbentuk jarum dengan
ukuéan antara 5-100 um telah diungkapkan dalam Paten AS No.
4.8%4.654 (Y. Ota et al.), (Paten No : IDP000037670) mengungkapkan
larﬁtan kalsium hidroksida dengan kadar 0,04-0,17% berat dan gas
karﬁon dioksida atau gas yang mengandung karbon dioksida
dir%aksikan. bersama pada suhu tidak kurang dari 60°C, secara
kon?inu atau semi kontinu. Pada bagian lain Paten No
IDP000055015, mengungkapkan proses produksi kombinasi campuran

argonit dan kalsit menjadikan sifat mineral yang baik untuk membuat
minéral dengan masa Jjenis yang besar. Invensi ini menggunakan
kalgium oksida dari tambang rakyat dan penambahan ammonium klorida
untdk meningkatkan kelarutan kalsium oksida dalam air. Proses
dil@kukan dengan memodifikasi CSTR dan PFBR untuk menghasilkan
kalﬂium karbonat terpresipitasi tipe aroganit pada temperatur dan

tekanan ruang.

|
Uraign Singkat Invensi
iInvensi ini berhubungan dengan suatu proses pembuatan kalsium
karbbnat terpresipitasi tipe aragonit tanpa pemanasan secara
kontFnyu yang terdiri dari langkah-langkah sebagai berikut
a. membuat suspensi dengan mereaksikan kalsium oksida (CaO)
padat yang berasal dari tangki CaO dengan larutan ammonium

‘klorida (NH4Cl) yang berasal dari tangki NH, Cl di dalam
|
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| Continuous Stirred Tank Reactor (CSTR) dengan kecepatan aduk
| 120 rpm, waktu tinggal dari suspensi kalsium klorida (CaCl;)
dalam fase nukleasi 0,1 detik hingga 1 Jjam sehingga
| menghasilkan suspensi kalsium klorida (CaCl,;) dan ammonium
. hidroksida (NH,OH);
b. mereaksikan suspensi kalsium klorida (CaCl,;) dan ammonium
hidroksida (NH4OH) hasil dari tahap (a) sehingga membentuk
kalsium hidroksida (Ca(OH).) yang selanjutnya dialirkan ke
‘ Plug Flow Bubble Reactor (PFBR) dengan mengatur laju alir
i kalsium hidroksida (Ca(OH);,) dari 20 sampai 30 liter per menit
% dan kemudian memasukkan gas karbon dioksida (CO;) dengan laju
alir 20 sampai 30 liter per menit sehingga membentuk kalsium
karbonat (CaCoOs;);
&.menyaring kalsium karbonat (CaCO3) yang terbentuk sehingga
‘ terpisah dari larutan ammonium klorida (NH4Cl) untuk

menghasilkan kalsium karbonat (CaCO;) terpresipitasi.

Uraian Singkat Gambar

‘ Untuk memudahkan pemahaman mengenai inti dari invensi ini,
sel%njutnya dijelaskan melalui gambar-gambar berikut.

- Gambar 1 adalah detail bagian diagram alir proses pembuatan
kaléium karbonat terpresipitasi sesuai dengan invensi ini.

| Gambar 2 adalah bentuk kristal aragonit sesuai dengan invensi
ini.

|
Uraian Lengkap Invensi
A. Definisi

‘Dalam hal pelaksanaan invensi berikut ini didefinisikan
istipah—istilah yang digunakan dalam invensi ini. Jika terdapat
istiﬁah yang tidak didefinisikan, maka pengertian yang berlaku
adalah pengertian umum dengan makna luas sesuai dengan istilah
teknis yang lazim dalam bidang ini. Definisi yang diuraikan di
sinii tidak dimaksudkan untuk membatasi ruang lingkup invensi,

namun dimaksudkan untuk memperjelas bagaimana invensi ini
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dilbksanakan, sehingga orang yang ahli dalam bidang ini mampu

mel%hat dan memahami secara jelas aspek invensi ini.

Con%inuous Stirred Tank Reactor (CSTR)

! Continuous Stirred Tank Reactor (CSTR) merupakan reaktor
tangki berpengaduk kontinyu yang berjalan pada keadaan tunak
(st?ady state) dengan aliran reaktan dan produk berjalan secara

berkelanjutan.

Plu& Flow Bubble Reactor (PFBR)

] Plug Flow Bubble Reactor (PFBR) adalah reaktor yang berbentuk
tab?ng vertikal untuk mereaksikan fasa cair dan gas. Reaktor ini
terdiri dari beberapa tray yang berfungsi untuk memperluas area

kon;ak gas dengan cairan.

|
B. \ Contoh Pelaksanaan Invensi

| Invensi ini diilustrasikan secara lebih rinci di bawah ini:
Pada Gambar 1, yang merupakan representasi skematis dari prosedur
invgnsi untuk membuat endapan kalsium karbonat, dengan proses
sebigai berikut : kapur tohor (Ca0O) padat direaksikan dengan NH,Cl
dan}air, yang bereaksi bersama-sama menghasilkan kalsium klorida
dan\ ammonium hidroksida, diumpankan ke reaktor CSTR dengan
kec%patan aduk 120 rpm melalui masing-masing saluran 1 dan 2.
Produk awal "milk of lime" kalsium hidroksida (Ca(OH):) dan kalsium
klorida (CaCl;) diumpankan melalui filter, cairan hasil saringan
selinjutnya dialirkan ke dalam karbonator (PFBR), yang pada saat
bersbmaan dialirkan gas karbon dioksida (atau gas yang
men%andungnya) melalui saluran tersendiri membentuk kalsium
karbonat (CaCOs), produk-produk reaksi keluar dari karbonator

sebagai aliran bawah dan / atau dikumpulkan melalui penampung

prodhk, untuk operasi lebih lanjut seperti pengeringan di

pengkring putar, filtrat dan uap air keluar dari sistem, sedangkan

prodFk akhir (yang mungkin basah atau kering dan opsional setelah

diolah keluar melalui saluran dari pengering putar.
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i Sebagai hasil dari analisis difraksi menggunakan XRD,
ditfmukan bahwa sebagian besar proses memperlihatkan hasil PCC
dengan tipe aragonit menijadi yang lebih dominan seperti yang
dithjukkan pada Tabel 1, terlihat bahwa sangat mungkin untuk
mem?roduksi kalsium karbonat (CaCO;) terpresipitasi tipe aragonit
denéan kemurnian yang relatif 1lebih tinggi (data XRD) dengan

|

mengurangi kandungan karbon dioksida (laju alir 20 L/min)
disgmping terbentuk kristal primer berupa kalsit. Oleh karena itu,
melélui proses ini terlihat bahwa untuk menggunakan sejumlah kecil
karbon dioksida sudah dapat memproduksi kalsium karbonat
teréresipitasi tipe aragonit dengan kadar yang lebih tinggi,
disisi lain kandungan kalsit agak meningkat ketika karbon dioksida
diaiirkan ke dalam aliran dengan laju alir 20-30 liter per menit
selama reaksi pertumbuhan kristal primer.

i Kalsium karbonat terpresipitasi tipe aragonit yang diproduksi
sesuai dengan invensi ini berdasarkan proses dimana karbon

dioﬂsida dialirkan dengan laju alir 20 - 30 liter per menit dan

suhﬁ reaksi antara 30 - 55°C dan tekanan atmosfir, hasil analisis
bub@k diperoleh ukuran panjang jarum kecil dari 5 pum dengan lebar

kec%l dari 1 um, yang terlihat sebagaimana pada foto SEM dari

gamﬁar 2, kristal untuk konsumsi energi yang rendah, laju alir 20

liter per menit dan suhu reaksi 30°C, terbentuk kumpulan jarum yang
spegifik atau lebih tepatnya seperti “bunga dandelion” tipe
aragonit, dan peningkatan laju alir tidak signifikan pengaruhnya

pad@ ukuran dan bentuk kristal.

Tabel 1.
|
‘ Konsentrasi Laju alir
| Suhu $ A Gambar
No. NH,4C1 umpan (liter
| (°C) (XRD) SEM
‘ (gram/liter) /menit)
;1 75 20 55 58 Aragonit
\
2 75 25 55 41 Aragonit
3 75 30 55 50 Aragonit
4 75 20 30 44 Aragonit
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5 75 25 30 53 Aragonit
| 6 75 30 30 53 Campuran
17 50 20 55 0 Kalsit

i8 50 25 55 0 Campuran
; 9 50 30 55 52 Aragonit
‘10 50 20 30 46 Aragonit
11 50 25 30 61 Aragonit
12 50 30 30 64 Aragonit
13 25 30 30 54 Aragonit
114 75 25 30 59 Campuran
15 75 25 55 0 Kalsit

16 75 25 55 29 | Aragonit

\ Invensi ini menyediakan suatu proses pembuatan kalsium
kar?onat terpresipitasi tipe aragonit tanpa pemanasan yang terdiri
dari langkah-langkah sebagai berikut; melakukan suatu proses

kontinyu untuk menghasilkan endapan kalsium karbonat dengan tipe
ara&onit yang memiliki ukuran partikel yang dapat dikontrol;
meréaksikan kalsium oksida (Ca0O) yang disimpan pada tangki CaO
denéan larutan ammonium klorida (NH,Cl) yang disimpan pada tangki
NH4CR menggunakan CSTR, dan mengalirkan gas CO; pada laju alir 10
liter per menit pada ammonium hidroksida dan kalsium klorida yang
terbentuk yang kemudian dipindahkan ke dalam PFBR, mengatur laju
aliJ kalsium hidroksida dari 20 sampai 30 liter per menit paling
disukai pada laju alir 25 liter per menit.

i Invensi ini menyediakan suatu proses dimana kalsium klorida
dari CSTR dimasukkan sebagai suspensi dengan kecepatan aduk 120

\
rpm, waktu tinggal dari suspensi kalsium klorida dalam fase

nukﬂeasi adalah dari 0,1 detik hingga 1 jam, selanjutnya suspensi
diaﬂirkan ke PFBR dan CO, dimasukkan dengan laju alir dari 20
sampbi 30 L/menit.

iInvensi ini menyediakan suatu proses, dimana fase pertumbuhan
kristal memiliki waktu reaksi dari 0,5 hingga 1 jam dan gas yang
mengandung CO, dimasukkan dalam jumlah dari 80 hingga 99 persen

mol relatif terhadap kalsium hidroksida.
|
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| PR ' . .
! Invensi ini menyediakan suatu proses, dimana bentuk dan ukuran

partikel dikontrol dengan menyesuaikan laju alir CO, dan jumlah
ammonium klorida sebagai respons terhadap partikel yang diperoleh.

i Invensi ini menyediakan suatu proses, dimana pembentukan
kalsium karbonat terpresipitasi tipe aragonit dengan energi

rendah, pada suhu ruang dan tekanan atmosfir.
|

\
klaim terlampir sebagai berikut.

Lingkup perlindungan dari invensi ini tercakup dalam klaim-
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Klaim

1. $uatu proses pembuatan kalsium karbonat terpresipitasi tipe

ﬁragonit tanpa pemanasan secara kontinyu vyang terdiri dari

langkah-langkah sebagai berikut:

a. membuat suspensi dengan mereaksikan kalsium oksida (CaO)

padat yang berasal dari tangki CaO dengan larutan ammonium
klorida (NH4Cl) vyang berasal dari tangki NH4Cl di dalam
Continuous Stirred Tank Reactor (CSTR) dengan kecepatan aduk
120 rpm, waktu tinggal dari suspensi kalsium klorida (CaCl;)
dalam fase nukleasi 0,1 detik hingga 1 Jjam sehingga
menghasilkan suspensi kalsium klorida (CaCl;) dan ammonium

hidroksida (NH40H) ;

. mereaksikan suspensi kalsium klorida (CaCl;) dan ammonium

hidroksida (NH4,0H) hasil dari tahap (a) sehingga membentuk
kalsium hidroksida (Ca(OH);) yang selanjutnya dialirkan ke
Plug Flow Bubble Reactor (PFBR) dengan mengatur laju alir
kalsium hidroksida (Ca(OH),) dari 20 sampai 30 liter per
menit dan kemudian memasukkan gas karbon dioksida (CO3)
dengan laju alir 20 sampai 30 liter per menit sehingga

membentuk kalsium karbonat (CaCOsj);

. menyaring kalsium karbonat (CaCO3) yang terbentuk sehingga

terpisah dari larutan ammonium klorida  (NH4Cl) untuk

menghasilkan kalsium karbonat (CaCO;) terpresipitasi.
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! Abstrak
PROSES PEMBUATAN KALSIUM KARBONAT TERPRESIPITASI TIPE ARAGONIT
TANPA PEMANASAN

‘ Invensi 1ini berkaitan dengan proses yang tanpa pemanasan
dengan menggunakan sistem kontinu untuk produksi partikel kalsium

karbonat terpresipitasi tipe aragonit. Dalam proses invensi ini,

larutan kalsium oksida, larutan ammonium klorida ditambahkan ke

dalam Continuous Stirred Tank Reactor (CSTR) selanjutnya dialirkan

gas karbon dioksida atau gas yang mengandung karbon dioksida ke
dal$m Plug Flow Bubble Reactor (PFBR) dengan suhu rendaman medium

ber?ir selama proses, untuk mendapatkan endapan partikel kalsium

karbonat terpresipitasi tipe aragonit.
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