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ABSTRACT

Precipitated Calcium Carbonate (PCC) is a synthetic form of CaCOs with a dominant calcite crystal
structure, widely used as a filler in the paper, plastic, paint, and pharmaceutical industries. Currently,
PCC production relies on non-renewable limestone, which raises environmental concerns. As a more
sustainable alternative, eggshell waste—rich in calcium—has been explored, but studies optimizing
the synthesis parameters, particularly acid concentration and carbonation time, remain limited. This
study aims to synthesize PCC from chicken eggshell waste via the carbonation method, using
variations in sulfuric acid (H2SOs) concentration (1 M, 1.5 M, 2 M) and carbonation time (60, 75, and
90 minutes). The process begins with the reaction between eggshell powder and H:SO+ to form
CaSOs, which is then converted into Ca(OH): and subsequently carbonated using CO: gas. The
resulting PCC was characterized using FTIR, XRD, and XRF. The optimal condition was found at 2
M H>SOs concentration and 90 minutes carbonation time. XRD analysis showed distinct diffraction
peaks of calcite as the dominant crystal phase, FTIR confirmed strong carbonate (COs*) absorption
in the range of 1400-870 cm ™, and XRF revealed a calcium content of 89.88%. These results indicate
that chicken eggshell waste is a highly promising and environmentally friendly raw material for
sustainable PCC production.

Keywords: Precipitated Calcium Carbonate (PCC), eggshell, carbonation method, H:SO+

PENDAHULUAN

Telur merupakan salah satu sumber protein hewani yang kaya akan nilai gizi dan ekonomis,
sehingga menjadi komponen penting dalam pola konsumsi masyarakat. [1]. Oleh karena itu telur
menjadi salah satu bahan pangan favorit yang kehadirannya nyaris tak terpisahkan dari pola konsumsi
masyarakat, baik dalam bentuk utuh maupun olahan [2]. Tingginya konsumsi ini berdampak pada
meningkatnya limbah cangkang telur setiap tahunnya, yang umumnya berakhir sebagai limbah di
TPA. Limbah cangkang telur memiliki beberapa dampak negative bila tidak dimanfaatkan lebih
lanjut. Dampak negatif yang ditimbulkan seperti pencemaran lingkungan, bau tidak sedap, infestasi
lalat, permasalahan dalam penanganan tempat pembuangan, serta potensi adanya interaksi lintas
spesies antara manusia dan hewan membuka celah terjadinya perpindahan agen penyakit (zoonosis).
Karena dampak negative yang ditimbulkan ini, cangkang telur harusnya dapat dimanfaatkan sehingga
dapat meminimalisir dampak negatifnya. Cangkang telur dapat dimanfaatkan sebagai sumber
suplemen kalsium yang bermanfaat bagi kesehatan. Cangkang telur memiliki potensi besar sebagai
sumber nutrisi kalsium karena mengandung sekitar 93% kalsium karbonat, 37,3% kalsium, dan 0,40%
magnesium [3], dengan jumlah presentase kalsium yang tinggi cangkang telur dapat dimanfaatkan
sebagai salah satu bahan pembuatan Precipitate Calcium Carbonate (PCC) selain hanya
menjadikannya limbah.

CaCOs dikenal sebagai salah satu senyawa anorganik yang keberadaannya sangat melimpah di
alam dan merupakan penyusun lebih dari 4% kerak bumi. Senyawa ini banyak dimanfaatkan dalam
berbagai sektor industri, termasuk dalam produksi kertas, plastik, tinta, cat, pipa polimer dan
bermanfaat di bidang pangan serta kesehatan [4]. Terdapat dua jenis sumber utama kalsium karbonat,
yaitu Ground Calcium Carbonate (GCC) yang diperoleh secara alami melalui proses mekanis seperti
penumbukan, dan Precipitated Calcium Carbonate (PCC) yang dihasilkan melalui proses kimia berupa
pengendapan [5]. Dibandingkan dengan GCC, PCC memiliki tingkat kemurnian yang lebih tinggi dan
kadar pengotor seperti silika, magnesium, dan timbal yang lebih rendah [6], [7].

Kalsium Karbonat yang diendapkan (PCC) adalah bentuk sintetis kalsium karbonat (CaCOs) yang
dicirikan oleh ukuran partikel, morfologi, dan kemurniannya yang terkontrol [8]. Kalsium Karbonat
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presipitat atau yang biasa disebut PCC telah banyak diteliti karena aplikasinya yang beragam, salah
satunya dalam proses produksi kertas, plastik, karet, cat, obat-obatan, dan industry makanan [9].
Terdapat tiga bentuk kristal utama PCC—Kalsit, aragonit, dan vaterit—yang masing-masing memiliki
sifat morfologi dan stabilitas berbeda [10]. Dari ketiga bentuk tersebut, kalsit merupakan bentuk
kristal yang paling stabil secara termodinamika pada suhu dan tekanan ruang [11]. Proses sintesis
PCC umumnya dilakukan melalui metode karbonasi, yakni reaksi antara ion kalsium dan karbonat
dengan bantuan gas karbon dioksida. Dalam konteks pemanfaatan cangkang telur sebagai sumber
kalsium, metode ini dinilai ramah lingkungan dan ekonomis. Namun, hingga saat ini, masih terdapat
keterbatasan dalam penelitian terkait optimasi parameter proses, seperti durasi karbonasi dan
konsentrasi larutan asam, khususnya H2SOs, dalam membentuk PCC dengan kemurnian dan bentuk
kristal yang diinginkan.

Sebagian besar penelitian terdahulu berfokus pada pemanfaatan cangkang telur sebagai sumber
kalsium tanpa mengevaluasi secara mendalam pengaruh kondisi proses terhadap kualitas PCC yang
dihasilkan. Selain itu, hubungan antara parameter sintesis dan variasi bentuk kristal PCC masih belum
banyak dikaji secara sistematis. Oleh karena itu, penelitian ini bertujuan untuk menyintesis PCC dari
limbah cangkang telur menggunakan metode karbonasi dengan variasi waktu reaksi dan konsentrasi
H2SO4, serta melakukan karakterisasi menggunakan FTIR, XRD, dan XRF untuk mengevaluasi
struktur kristal, gugus fungsi, dan komposisi kimianya. Studi ini diharapkan dapat mendukung
pengembangan teknologi dalam mengolah limbah menjadi material fungsional yang bernilai tambah
dan berwawasan lingkungan.

METODE PENELITIAN

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Teknik Reaksi Kimia, Universitas Jember, yang
berlokasi di Jalan Kalimantan Tegalboto No. 37, Krajan Timur, Sumbersari, Kabupaten Jember, Jawa
Timur. Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini mencakup sejumlah instrumen laboratorium
standar, antara lain gelas beaker, hot plate magnetic stirrer, furnace (tungku pemanas), corong
laboratorium, gelas ukur, pipet tetes, kaca arloji, kertas saring Whatman, oven pemanas, ayakan
(sieve), labu Erlenmeyer, NH,OH (ammonium hidroksida), H,SO, (asam sulfat), aquadest dan gas

karbondioksida.

Cangkang telur bersih dihaluskan hingga berbentuk serbuk berukuran 100 mesh,
analisa denaan metode XRF dan XRD

Ditambahkan larutan sulfat 300 ml (konsentrasi 1 ; 1,5; 2M) dan diaduk dengan
kecepatan 350 rpm, 45 menit, lalu saring

v

| Hasil endanan ditambahkan larutan NH OH sampai oH= 12 |

v

| Dialirkan aas CO.. kecepatan 2.8 liter/menit, variasi waktu karbonasi |

v

| Hasil endanan cuci denaan aauadest hinaaa bH=7 dan oven suhu |

v

| Serbuk PCC vana dihasilkan analisa FTIR. XRF. dan XRD |

v

Gambar 1. Diagram alir pembuatan PCC dari cangkang telur
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1. Karakteristik Serbuk Cangkang Telur

Serbuk cangkang telur yang digunakan dalam penelitian ini memiliki warna putih sedikit
kecoklatan seperti yang ditunjukkan pada gambar 2 (a). Warna ini dapat dipengaruhi oleh faktor
genetik dan warna bulu ayam yang menghasilkan telur [12]. Sebelum dilakukan karakterisasi, sampel
dicuci dan digiling hingga lolos ayakan 100 mesh (gambar 2 (b)). Proses penghalusan ini bertujuan
untuk memperkecil ukuran partikel sehingga reaktivitasnya meningkat dan proses kimia selanjutnya
dapat berlangsung lebih efektif [13]. Untuk mengetahui komposisi unsur dan struktur kristal dari
serbuk cangkang telur, dilakukan analisis X-Ray Fluorescence (XRF) dan X-Ray Diffraction (XRD).

Gambar 2. Cangkang kulit telur (a) Bentuk cangkang dan (b) Serbuk cangkang

Tabel 1. Hasil uji XRF serbuk cangkang telur

Senyawa Konsentrasi (%)
SO; 0,34
CaO 99,47
Fe,03 0,031
CuO 0,065
SrO 0,092

Dari tabel tersebut, dapat diketahui bahwa kandungan utama dalam serbuk cangkang telur adalah
kalsium oksida (CaO) dengan konsentrasi sangat tinggi yaitu 99,47%. Kandungan ini menunjukkan
bahwa cangkang telur merupakan sumber kalsium yang sangat potensial dan layak untuk
dimanfaatkan dalam sintesis kalsium karbonat presipitasi (PCC) [14]. Kandungan unsur lain seperti
SOs, SrO, CuO, dan Fe.0s sangat kecil, yang menandakan kemurnian bahan relatif tinggi dan tidak
terkontaminasi oleh logam berat yang dapat mengganggu proses sintesis.

L calcium
carbonat
Calcite

| L“l“ Lol 9

Gambar 3. Spektrum XRD serbuk cangkang telur

Gambar 3 merupakan hasil analisis X-Ray Diffraction (XRD), pada pola difraksi ini terlihat
puncak-puncak tajam yang mengindikasikan bahwa sampel memiliki struktur kristalin yang tinggi.
Hasil XRD menunjukkan adanya puncak difraksi dominan pada sudut 20 sekitar = 29.4°, 39.4°, 43.1°,
47.5°, 48.6°, dan 57.4°. Pola puncak yang tajam dan simetris menunjukkan bahwa struktur material
tersebut bersifat kristalin tinggi, dengan sedikit atau tanpa kontaminan dari fasa lain. Model bola biru
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pada bagian kanan atas gambar mewakili struktur kristal trigonal dari kalsit (CaCOs), gang
memperkuat identifikasi fasa tersebut. Hasil ini menunjukkan bahwa struktur kristalin yang tinggi dan
kemurnian kalsium yang signifikan pada cangkang telur menjadikannya kandidat ideal untuk sintesis
PCC melalui metode karbonasi [15]. Hal ini sejalan dengan tujuan penelitian, yaitu mengembangkan
sumber kalsium alternatif dari limbah organik yang ramah lingkungan. Selain itu, keberadaan puncak-
puncak tajam tanpa indikasi fasa lain menunjukkan bahwa proses awal persiapan bahan baku tidak
merusak struktur kristal alami dan tidak menyebabkan pembentukan senyawa kontaminan. Dengan
demikian, kombinasi hasil XRF dan XRD mengkonfirmasi bahwa limbah cangkang telur ayam tidak
hanya layak, tetapi sangat potensial untuk digunakan sebagai bahan baku dalam produksi PCC dengan
karakteristik kristal yang diinginkan.

2. Sintesis Kalsium Karbonat Presipitat

Proses sintesis PCC umumnya dilakukan melalui metode karbonasi, di mana gas karbon dioksida
(CO;) direaksikan dengan larutan kalsium hidroksida (Ca(OH),) untuk menghasilkan kalsium
karbonat (CaCOs) yang terendapkan. Reaksi kimia yang terjadi adalah sebagai berikut:

Ca(OH)z(s) + COz(g) — CaC03(s)i+ H20(|)

Reaksi ini menghasilkan endapan CaCOs yang dikenal sebagai PCC. Produk PCC memiliki
keunggulan dibandingkan dengan Ground Calcium Carbonate (GCC) karena memiliki ukuran partikel
yang lebih seragam dan kemurnian yang lebih tinggi [16].

3. ldentifikasi Hasil Sintesis Kalsium Karbonat Presipitat
A. X-Ray Diffraction (XRD)

Analisa XRD dilakukan pada penelitian ini dengan tujuan untuk menentukan struktur Kristal
dengan mengidentifikasi jenis dan bentuk kristal [17] terutama kristal dari CaCOs yang terbentuk (fase
kalsit, aragonit, atau vaterite).

600 4 o Ket : O Aragonite 1200 Ket: O Aragonite
[m]
500 o 1000
a 400 800 o
300 o g 600 -
=
= o
200 400
a a}
100 - 200 o
°7 0
T T T T T T T
10 » 3 0 %0 o 10 20 30 10 50 60
20 20
(a)
(b)

Gambar 4. Spektrum XRD precipitated calcium carbonate (PCC) (a) konsentrasi L M karbonasi 60
menit, (b) konsentrasi 1 M karbonasi 90 menit,
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Gambar 5. Spektrum XRD precipitated calcium carbonate (PCC) (c) konsentrasi 1,5 M karbonasi 90
menit, (d) konsentrasi 2 M karbonasi 90 menit

Berdasarkan Gambar 3 (a) pola XRD memperlihatkan dominasi fase aragonit, yang dikenal
sebagai bentuk metastabil dari CaCOs. Pembentukan aragonit pada kondisi ini kemungkinan besar
disebabkan oleh waktu karbonasi yang masih relatif singkat, sehingga proses kristalisasi belum
sepenuhnya berkembang menjadi fase yang lebih stabil seperti Kkalsit. Selain itu, konsentrasi asam
yang rendah (1 M) menghasilkan larutan Ca?>" yang tidak terlalu jenuh, sehingga mendorong
terbentuknya aragonite. Sedangkan pada Gambar 3 (b) pola XRD menunjukkan dominasi fase
aragonit, namun dengan kristalinitas yang sedikit lebih tinggi dibanding Gambar 3 (a), hal ini
menunjukkan bahwa perpanjangan waktu karbonasi dapat meningkatkan pembentukan kristal, namun
pada konsentrasi asam yang masih rendah, sistem belum cukup jenuh untuk menghasilkan
transformasi fase ke bentuk yang lebih stabil seperti kalsit. Pada Gambar 3 (c) pola XRD yang
terbentuk yaitu fase vaterit. Vaterit merupakan bentuk kristal yang paling tidak stabil dari CaCOs, dan
biasanya terbentuk pada kondisi supersaturasi tinggi serta laju nukleasi yang cepat. Pada kondisi ini,
peningkatan konsentrasi asam mempercepat reaksi pelarutan CaCOs dari cangkang telur, sehingga
menghasilkan larutan Ca®" yang lebih jenuh. Jika karbonasi terjadi dengan kecepatan injeksi CO: yang
tinggi atau tanpa pengadukan optimal, maka terbentuklah partikel vaterit sebelum mengalami
transformasi lebih lanjut. Kemudian Gambar 3 (d) menunjukkan pola XRD vyaitu di fase kalsit. Pada
kondisi ini merupakan kondisi optimum, karena larutan memiliki cukup ion Ca?* dari reaksi asam, dan
waktu karbonasi cukup untuk memungkinkan transformasi kristal menjadi bentuk yang paling stabil,
yaitu kalsit. Pola difraksi menunjukkan puncak tajam dan intens pada posisi khas kalsit (20 sekitar
29°, 39°, dan 47°), yang mengindikasikan kristalinitas tinggi dan keberhasilan sintesis PCC murni
dalam bentuk kalsit.

B. Fourier Transform Infrared (FTIR)

Analisa FTIR dalam penelitian ini bertujuan untuk mengetahui keberadaan gugus fungsi khas
[18] dalam senyawa yang menjadi indikator utama terbentuknya CaCOs serta memverifikasi
pembentukan senyawa PCC dengan mendeteksi adanya pita serapan khas Ca—O dan COs*" sebagai
bukti keberhasilan sintesis PCC dari cangkang telur.
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Gambar 5. Spektrum FTIR pada (a) waktu karbonasi 75 vs 90 menit, (b) waktu karbonasi 60 vs 90
menit, (c) konsentrasi 2M; 1,5M; dan 1M

Hasil perbandingan spektrum FTIR dari sampel hasil sintesis PCC pada berbagai waktu reaksi
menunjukkan perbedaan yang signifikan dalam intensitas dan ketajaman pita serapan gugus karbonat
(COs*), yang menjadi indikator utama keberhasilan pembentukan Precipitated Calcium Carbonate
(PCC). Spektrum FTIR pada gambar 5(a) menunjukkan bahwa pita serapan Ca-O muncul pada 594,66
cm' (90 menit) dan 592,90 cm™ (75 menit). Keberadaan gugus karbonat (COs?") diperkuat oleh
puncak pada 1088,36 cm™ dan 1404,81 cm™' (90 menit), serta 1104,30 cm™ dan 1406,91 cm™ (75
menit). Gugus -OH juga terdeteksi pada rentang 3601,37-3650,55 cm™. Sedangkan pada gambar 5(b)
pita serapan Ca-O terdeteksi pada 597,14 cm™ (60 menit). Hasil analisis FTIR menunjukkan bahwa
gugus karbonat (COs?") teridentifikasi dengan jelas melalui pita serapan pada bilangan gelombang
1107,72 cm™ dan 1411,00 cm™ pada waktu reaksi 60 menit. Intensitas pita serapan ini meningkat
seiring bertambahnya waktu karbonasi, yang mengindikasikan peningkatan kandungan CaCO; dalam
sampel [19]. Dibandingkan dengan waktu karbonasi 60 dan 75 menit, waktu karbonasi 90 menit
menghasilkan puncak karbonat yang lebih tajam dan intens, menunjukkan pembentukan struktur
kristal kalsium karbonat yang lebih sempurna. Dengan demikian, waktu reaksi berperan penting dalam
mempengaruhi struktur kristal dan kuantitas CaCOs yang terbentuk [20].

Berdasarkan hasil analisa FTIR pada gambar di atas, spektrum menunjukkan adanya gugus fungsi
khas dari kalsium karbonat (CaCQOs), terutama pada daerah bilangan gelombang sekitar 1400-1500
cm dan 870-710 cm™, yang merupakan ciri khas dari gugus karbonat (COs*"). Puncak dengan
intensitas tertinggi tampak pada sampel dengan konsentrasi asam 2 M, yang menunjukkan
transmittansi paling tajam dan kuat dibandingkan dengan 1,5 M dan 1 M. Hal ini mengindikasikan
bahwa semakin tinggi intensitas penyerapan (absorbansi) pada daerah tersebut, maka semakin banyak
kandungan karbonat yang terbentuk [21]. Selain itu, pada rentang 3400 cm™, terdapat pita serapan
yang menunjukkan adanya gugus -OH, yang kemungkinan berasal dari kelembaban atau air yang

Copyright®2025 Jurnal Rekayasa Material, Manufaktur dan Energi. This is an open acces article under the CC-BY-SA
lisence (https://creativecommons.org/licenses/by-sa/4.0/).

FT-UMSU

262



Vol. 8, No.2, Juli 2025, Halaman 257-265 ISSN 2622-7398
DOIL:https://doi.org/10.30596 /rmme.v8i2.24583 | http://jurnal.umsu.ac.id/index.php/RMME

Jurnal Rekayasa Material, Manufaktur dan Energi

teradsorpsi [20]. Secara keseluruhan, spektrum FTIR ini mendukung bahwa kondisi terbaik uﬁtuk
pembentukan kalsium karbonat dengan struktur kristal dominan adalah pada konsentrasi asam sulfat 2
M, karena menunjukkan puncak karbonat yang paling tajam, menandakan tingginya kandungan
CaCOs pada sampel.

C. X-Ray Fluorescen

Analisa X-Ray Fluorescen dilakukan dengan tujuan untuk menentukan komposisi unsur dalam
suatu bahan [22], dalam hal ini komposisi kalsium karbonat presipitat. Hasil terbaik diperoleh pada
konsentrasi asam 2M dan waktu karbonasi 90 menit, karena terbentuk kristal kalsit yang menandakan
terbentuknya CaCO; (Gambar 4(d)) dan menunjukkan puncak karbonat (COs2") paling tajam pada
spektrum FTIR (Gambar 5(a)) yang menandakan kandungan CaCO:s paling tinggi. Berikut adalah hasil
analisa XRF-nya

Tabel 2. Hasil analisa XRF pada konsentrasi asam 2M dengan waktu karbonasi 90 menit

Senyawa Konsentrasi (%) Senyawa Konsentrasi (%)

S 9.32% SO; 18.8 %
Ca 89.88 % CaO 80.89 %
Mn 0.063 % MnO 0.047 %
Fe 0.058 % Fe,0, 0.049 %
Co 0.06 % C030,4 0.04 %
Cu 0.036 % CuO 0.026 %
Mo 0.4 % Er,05 0.07 %
Er 0.1% Lu,05 0.08 %
Lu 0.12 %

Berdasarkan tabel 2, komponen utama yang terdeteksi dalam sampel Precipitated Calcium
Carbonate (PCC) adalah unsur kalsium (Ca) dengan konsentrasi sebesar 89,88%, yang dikonversi
menjadi senyawa oksida berupa CaO sebesar 80,89%. Kandungan kalsium yang tinggi ini
menunjukkan bahwa proses sintesis PCC dari cangkang telur dengan metode karbonasi berhasil
menghasilkan produk yang kaya akan kalsium karbonat [23]. Selain kalsium, unsur sulfur (S) juga
terdeteksi dengan konsentrasi sebesar 9,32%, yang berkorelasi dengan keberadaan senyawa SOs
sebesar 18,8%. Keberadaan sulfur ini kemungkinan berasal dari penggunaan asam sulfat (H2SO4)
dalam proses pelarutan kalsium dari cangkang telur. Unsur-unsur logam lain seperti Mn, Fe, Co, dan
Cu ditemukan dalam jumlah yang sangat kecil (kurang dari 0,1%), menunjukkan bahwa kontaminasi
logam berat dalam produk akhir relatif rendah. Kandungan oksidanya juga kecil, masing-masing MnO
0,047%, Fe20s 0,049%, Cos04 0,04%, dan CuO 0,026%. Selain itu, terdeteksi pula unsur-unsur tanah
jarang seperti erbium (Er) dan lutetium (Lu) dalam konsentrasi sangat kecil (0,1% dan 0,12%), dengan
bentuk oksidanya Er.0s 0,07% dan Lu.0Os 0,08%. Keberadaan unsur-unsur minor ini tidak
mempengaruhi dominasi senyawa CaCQOs; dalam hasil akhir. Secara keseluruhan, hasil XRF
mengonfirmasi bahwa cangkang telur merupakan sumber kalsium yang sangat potensial dan sesuai
untuk digunakan sebagai bahan baku alternatif ramah lingkungan dalam pembuatan PCC.

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil analisa XRF, XRD, dan FTIR, diperoleh bahwa Precipitated Calcium Carbonate
(PCC) dari cangkang telur menggunakan metode karbonasi menunjukkan hasil optimum pada
konsentrasi asam sulfat 2 M dan waktu karbonasi 90 menit. Pada kondisi ini, kandungan CaCOs
mencapai 89,88%, dengan terbentuknya kristal kalsit (XRD) yang menandakan pembentukan kalsium
karbonat dalam fase stabil. Spektrum FTIR juga menunjukkan puncak karbonat (COs?") paling tajam,
mengindikasikan intensitas absorbansi yang tinggi dan kandungan CaCOs yang dominan. Hasil ini
menunjukkan bahwa cangkang telur berpotensi besar sebagai sumber bahan baku PCC yang ramah
lingkungan dan bernilai guna tinggi.
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