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ABSTRACT

SYNTHESIS OF ZEOLITE-A FROM RICE HUSK SILICA
AND ALUMINUM FOIL AS A CATALYST FOR LIQUID
FUEL PRODUCTION BY PYROLYSIS OF MIXED
SILICA FREE RICE HUSK AND PALM OIL

By

RIZKI GILANG GUMELAR

In this research, the synthesized zeolite-A from rice husk silica and aluminum foil
was used as a catalyst for pyrolysis of silica free rice husk and palm oil to
produce liquid fuel. Zeolite samples were synthesized by the hydrothermal
method at different crystallization time of 72, 96, and 120 hours, and the resulted
products were symbolized by Zeo-72, Zeo0-96, and Zeo-120. XRD analysis
showed the coexistence of zeolite-A and sodalite in the Zeo-72 and Zeo-96
samples, while in the Zeo-120 only sodalite was detected. SEM analysis indicates
heterogeneous surface morphology, which is in accordance with the results of
PSA analysis, and the FTIR analysis indicated the same functional groups in all
three samples. The liquid fuel produced by pyrolysis using Zeo-96 catalyst has a
hydrocarbon content of 93.59% and subsequently fractionated to produce a light
fraction with a hydrocarbon content of practically 100% belongs to biogasoline.

Keywords: zeolit-A, silica free rice husk, palm oil, pyrolysis, liquid fuel,
biogasoline.
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Dalam penelitian ini, telah dilakukan sintesis zeolit-A dari silika sekam padi dan
aluminium foil yang digunakan sebagai katalis pada proses pirolisis sekam padi
bebas silika dan minyak kelapa sawit untuk menghasilkan bahan bakar cair.
Sampel zeolit disintesis dengan metode hidrotermal pada variasi waktu kristalisasi
72, 96, dan 120 jam, dan hasil yang didapatkan disimbolkan dengan Zeo-72, Zeo-
96, dan Zeo-120. Analisis XRD menunjukkan adanya fasa kristalin dan amorf
pada Zeo-72 dan Zeo-96. Fasa kristalin yang terbentuk adalah zeolit-A dan
sodalit. Sampel Zeo-120 mengandung fasa kristalin sodalit dan fasa amorf.
Analisis SEM mengindikasikan morfologi bentuk permukaan yang heterogen.
Analisis PSA menunjukkan ukuran distribusi partikel yang berbeda-beda, dan
analisis FTIR mengindikasikan gugus fungsi yang sama pada ketiga sampel.
Bahan bakar cair hasil pirolisis menggunakan katalis Zeo-96 memiliki kandungan
hidrokarbon sebesar 93,59% dan selanjutnya difraksinasi menghasilkan fraksi
ringan dengan kandungan hidrokarbon sebesar 100%, dan berdasarkan panjang
rantai karbonnya termasuk biogasolin.

Kata kunci : zeolit-A, sekam padi bebas silika, minyak kelapa sawit, pirolisis,
bahan bakar cair, biogasolin.
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Bahan bakar cair merupakan suatu jenis bahan bakar yang didapat dari
produksi bahan dasar berupa material organik atau biomassa (Babu and
Chaurasia, 2004) yang saat ini paling banyak digunakan untuk berbagai
keperluan, terutama bahan bakar yang mengandung hidrokarbon. Bahan
bakar cair menjadi kebutuhan mendasar bagi manusia dalam menunjang
kegiatan pada sektor industri, pertanian, dan rumah tangga. Sebagian besar
bahan bakar yang digunakan sampai saat ini merupakan jenis bahan bakar
fosil yang dihasilkan dari minyak bumi, yang masih sangat diandalkan dalam

pemenuhan konsumsi minyak dunia (Vicente et al., 2007).

Menurut Badan Pengatur Hilir Minyak dan Gas Bumi, konsumsi bahan bakar
di Indonesia pada tahun 2016 mencapai 48,6 juta liter. Sedangkan pada tahun
berikutnya yaitu tahun 2017 mengalami peningkatan sebesar 55,4 juta liter
bahan bakar yang dikonsumsi di Indonesia (Badan Pengatur Hilir Minyak dan
Gas Bumi, 2018). Namun, dengan peningkatan jumlah konsumsi yang
berlebihan menyebabkan menipisnya cadangan minyak bumi, seiring dengan
bertambahnya populasi penduduk di dunia, hal inilah yang menimbulkan
kekhawatiran akan terjadinya krisis bahan bakar. Masalah lain yang akan

dihadapi terkait dengan peningkatan konsumsi bahan bakar adalah pemanasan



global serta emisi gas CO, dari hasil pembakaran yang berdampak langsung
pada polusi udara di bumi. Untuk mengatasi masalah tersebut, perlu
dilakukan pengembangan suatu bahan bakar alternatif dan ramah lingkungan
yang dapat diperbarui lebih lanjut, salah satunya bahan bakar cair yang
dihasilkan dari bahan organik atau biomassa melalui proses pirolisis

(perengkahan) (Ridhuan dan Joko, 2016).

Pirolisis atau perengkahan merupakan suatu metode yang saat ini masih terus
dikembangkan untuk menghasilkan suatu bahan bakar cair berbasis biomassa.
Pirolisis pada dasarnya adalah proses penguraian (dekomposisi) tanpa
menggunakan oksigen atau oksigen yang terbatas dengan hasil berupa gas,
cair, dan padatan melalui pemanasan atau suhu yang tinggi (Babu and
Chaurasia 2004). Produk utama yang dihasilkan dari proses pirolisis ini
adalah bahan bakar cair yang umumnya masih mengandung padatan berupa
residu karbon, serta gas yang biasanya terdiri dari CO,, CO, dan gas-gas lain
yang mudabh terbakar seperti CH,4, H,, dan hidrokarbon tingkat rendah
(Heyerdahl and Geoffrey, 2006). Bahan bakar cair yang mengandung
berbagai macam hidrokarbon, dapat diolah lebih lanjut menjadi biogasolin
(bio-fuel) dengan melakukan fraksinasi pada bahan bakar cair tersebut.
Biogasolin merupakan jenis gasolin yang terbuat dari sumber daya alam yang
dapat diperbaharui, tersusun atas hidrokarbon rantai lurus mulai dari Cs

sampai dengan C;; (Prihandana dkk., 2007).

Metode pirolisis merupakan langkah yang paling tepat untuk membuat bahan

bakar cair, karena metode ini memiliki kelebihan yaitu dapat diterapkan untuk



sembarang berbagai bahan dasar berbasis biomassa seperti minyak biji jarak
(Satria, 2017), Crude Palm Oil (CPO) parit (Ahmadhani, 2018), bagas tebu,
minyak biji karet (Anita, 2018), limbah kantong plastik (Nasrun dkk., 2015),
kulit durian (Ridhuan dan Joko, 2016), potongan kayu, tandan kosong sawit,
serbuk kayu, sabut kelapa, cangkang kelapa (Cahyono, 2013), sekam padi
(Simanjuntak et al., 2012), minyak kelapa (Pandiangan dan Damayanti, 2017)
dan minyak kelapa sawit (Anshari dkk, 2012). Pirolisis dirasa saat ini
menjadi langkah yang paling tepat karena metode ini relatif sederhana,
membutuhkan waktu lebih cepat dari metode lainnya dalam memproduksi
bahan bakar cair (Wijayanti dan Mega, 2012), mudah dalam pengoperasian,
serta secara teknik maupun ekonomi sangat layak untuk dikembangkan

(Wijayanti dkk., 2013).

Salah satu bahan dasar biomassa yang masih dikembangkan dalam proses
pirolisis pembuatan bahan bakar cair saat ini adalah sekam padi. Sekam padi
merupakan residu pertanian yang dihasilkan dari proses penggilingan padi
yang sudah dipanen yang belum terolah secara maksimal (Kalaphathy et al.,
2000) dengan jumlah yang melimpah di berbagai daerah di Indonesia.
Berdasarkan data Badan Pusat Statistik (BPS), produksi padi di Indonesia
pada tahun 2018 sebesar 56,54 juta ton gabah kering giling (GKG) dengan
luas lahan sebesar 10,90 juta ha (Badan Pusat Statistik, 2018). Sekam padi
memiliki potensi yang sangat besar dengan kandungan silika (SiO;) yang
dimilikinya berkisar 87-97%, sehingga dapat digunakan sebagai bahan baku

pengganti sumber silika lain yang lebih mahal dan sekaligus mampu



meningkatkan kualitas dan nilai ekonomis sekam padi. Selain komponen
utama silika, dalam sekam juga terdapat komponen lain seperti CaO, MgO,
Al,O3, dan NaO (Hamdan et al., 1997) sehingga dari komposisi kimia
tersebut dapat dimanfaatkan sebagai salah satu sumber bahan baku untuk

material berbasis silika.

Selain sekam padi, minyak kelapa sawit juga menjadi bahan baku dalam
proses pirolisis untuk pembuatan bahan bakar cair yang saat ini banyak
digunakan (Anshari dan Damayanti., 2012). Kelapa sawit merupakan salah
satu komoditas hasil perkebunan yang melimpah, mengingat luasnya area
perkebunan kelapa sawit diberbagai daerah di Indonesia. Menurut BPS, pada
tahun 2016 produksi kelapa sawit sebesar 31,49 juta ton, sedangkan pada
tahun berikutnya yaitu tahun 2017 mengalami kenaikan sebesar 34,47 juta ton
dengan luas total area perkebunan 12,30 juta ha (Badan Pusat Statistik, 2017).
Namun, dibalik produksinya yang meningkat setiap tahun, tidak seluruhnya
terserap oleh industri pangan. Sehingga, minyak kelapa sawit berpeluang
untuk dimanfaatkan sebagai salah satu sumber energi dalam pembuatan bahan
bakar cair (Antono, 2018), biodiesel (Aristiani, 2016), dan bioetanol

(Visiamah, 2016).

Dalam proses pirolisis, selain bahan baku diperlukan juga zeolit sintetik
sebagai katalis untuk memaksimalkan produksi bahan bakar cair. Zeolit
sintetik yang digunakan pada penelitian ini adalah zeolit-A. Zeolit-A
merupakan zeolit dengan kandungan silika rendah memiliki perbandingan

Si/Al yaitu 1:1 sehingga dapat dikatakan ekonomis karena bahan yang



digunakan tersedia di alam. Zeolit-A memiliki kemurnian kristal produk
yang tinggi dan keseragaman ukuran partikel (homogen) (Nyankson et al.,
2018) serta mempunyai sifat fisis yang jauh lebih baik dari zeolit lainnya.
Sebagai katalis, zeolit-A mampu mempengaruhi laju reaksi dalam proses
pirolisis tanpa mempengaruhi kesetimbangan reaksi karena mampu
menaikkan perbedaan lintasan molekular dari reaksi yang terjadi. Zeolit-A
memiliki ukuran pori yang kecil yaitu sebesar 5A, bersifat shape selective
yang akan memuat molekul-molekul kecil dan mencegah molekul besar

masuk.

Dalam sintesis zeolit-A dilakukan dengan bahan-bahan yang mengandung
silika dan alumina. Sumber silika yang digunakan pada sintesis zeolit-A ini
berasal dari sekam padi. Keunggulan dari silika sekam padi ini yaitu
kemudahannya untuk dapat diekstrak dengan sederhana yaitu ekstraksi alkalis
serta biaya relatif murah (Daifullah et al., 2003). Dengan menggunakan
metode ekstraksi dapat dihasilkan silika yang bersifat sol-gel, berbentuk
amorf, dan porous dengan tingkat kemurnian silika yang terkandung tinggi
yaitu sekitar 95% (Sembiring dan Pulung, 2007). Sedangkan sebagai sumber
alumina digunakan aluminium foil. Aluminium foil merupakan bahan yang
sangat berpotensi sebagai sumber alumina dalam sintesis zeolit-A. Hal ini
dikarenakan kandungan utama dari aluminium foil adalah aluminium
(Herlina, 2017) dengan kadar yang dikandungnya sebesar 99-99,5% (Oster,

2015).



B.

Pada penelitian ini, dilakukan penggunaan sekam padi sebagai sumber silika

dan aluminium foil sebagai sumber alumina untuk mensintesis zeolit-A.

Zeolit-A yang terbentuk digunakan sebagai katalis pada proses pirolisis

sekam padi bebas silika merupakan residu pada saat ekstraksi alkalis,

dicampur dengan minyak kelapa sawit untuk produksi bahan bakar cair dan

diuji fisik sebagai acuan kelayakan dari bahan bakar cair yang dihasilkan

tersebut.

Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dilakukannya penelitian ini adalah sebagai berikut :

1.

Mensintesis zeolit-A dengan menggunakan bahan baku silika dari sekam
padi dan aluminium foil.

Mengkarakterisasi zeolit hasil sintesis dengan XRD, SEM, PSA, dan FTIR
untuk mengetahui keterkaitan karakteristik dan unjuk kerja sebagai katalis
pada proses pirolisis.

Menguiji aktivitas zeolit dengan uji katalitik pada proses pirolisis dengan
bahan baku sekam padi bebas silika dan campuran minyak kelapa sawit
sehingga didapat hasil yang baik.

Menganalisis bahan bakar cair yang dihasilkan dengan GC-MS dan uji
fisik untuk mengetahui kelayakannya sebagai bahan bakar serta

menghasilkan bahan bakar cair dengan kualitas terbaik.



C. Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan beberapa manfaat sebagai

berikut :

1. Mengurangi ketergantungan terhadap bahan bakar fosil dengan
menggunakan bahan bakar cair hasi pirolisis biomassa.

2. Meningkatkan nilai ekonomis dari sekam padi .

3. Memberikan informasi tambahan tentang katalis zeolit-A yang disintetis

dengan silika sekam padi dan aluminium foil.



1. TINJAUAN PUSTAKA

A. Bahan Bakar Cair Berbasis Biomassa

Biomassa merupakan campuran senyawa organik yang kompleks, terdiri dari
karbohidrat, protein, lemak, dan beberapa senyawa mineral lain yang
jumlahnya minim seperti sodium, fosfor, kalsium, dan besi. Komponen yang
paling utama dalam biomassa adalah karbohidrat sekitar 75%, serta lignin
sekitar 25%, namun dalam beberapa materi yang lain komposisinya berbeda.
Penggunaan biomassa salah satunya pada bahan bakar cair terbarukan yang

mulai dikenal saat ini (Hartanto, 2012).

Bahan bakar cair adalah istilah yang umum untuk jenis bahan bakar berwujud
cair. Bahan bakar cair terbarukan ini merupakan bahan bakar cair non-fosil
yang dihasilkan dari beragam bahan baku terbarukan, terutama biomassa
dengan proses biologis, kimia, dan termokimia. Biomassa diperoleh dari
bahan-bahan organik yang berumur relatif muda dan berasal dari tumbuhan
atau hewan. Bahan bakar cair terbarukan yang sudah dikenal saat ini dan
terus dikembangkan adalah bioetanol hasil dari fermentasi (Hutama dkk.,
2011), biodiesel hasil dari transesterifikasi (Pandiangan et al., 2017) dan
bahan bakar cair hasil pirolisis biomassa. Namun, sampai saat ini bahan
bakar cair yang sudah berkembang hingga skala industri adalah bioetanol dan

biodiesel. Bioetanol merupakan bahan bakar cair untuk kendaraan atau



otomotif, sedangkan biodiesel adalah bahan bakar cair untuk kendaraan diesel

(Hutama dkk., 2011).

Bioetanol dihasilkan dari suatu gula reduksi dengan menggunakan proses
fermentasi. Akan tetapi, pemakaian dari gula reduksi ini justru menimbulkan
masalah karena gula reduksi merupakan bahan pangan utama di Indonesia.
Untuk mengatasi permasalahan tersebut, dilakukan sebuah pengembangan
dengan memanfaatkan bahan baku yang mengandung karbohidrat yang
berukuran lebih besar, misalnya selulosa (Samsuri dkk., 2007), hemiselulosa
(Rengel, 2007), dan pati dari beberapa tanaman (Arnata dan Anggraeni, 2013
; Visiamah, 2016) seperti ubi kayu dan Jagung. Berkaitan dengan bahan baku
tersebut, harus dipertimbangkan penggunaannya karena selain digunakan
untuk pembuatan bioetanol, bahan baku tersebut juga digunakan untuk bahan
pangan dan bahan baku industri lain, sehingga tidak mungkin digunakan
sepenuhnya untuk industri bioetanol. Secara prinsip masalah dengan bahan
baku dapat diatasi, akan tetapi dalam praktiknya sendiri masih terdapat

beberapa kendala dalam produksi bioetanol.

Seperti halnya dengan bioetanol, biodiesel yang dapat dihasilkan dari suatu
minyak nabati juga tidak terbebas dari masalah. Produksi biodiesel ini juga
terkendala pada bahan baku yang sama-sama digunakan untuk bahan pangan,
seperti minyak kelapa (Meliyana, 2015; Padil dan Amir, 2010) dan minyak
kelapa sawit (Anshary dan Damayanti, 2012; Aristiani, 2016; Prastyo dkk.,
2011). Namun, pemanfaatan minyak nabati non-pangan terus diteliti dan

dikembangkan secara intensif seperti minyak jarak (Susanti, 2015), minyak
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biji karet (Fadilah, 2015), dan minyak ketapang (Pratiwi, 2015), akan tetapi
penggunaan minyak nabati non-pangan masih belum maksimal sehingga
minyak nabati pangan tetap banyak digunakan menjadi bahan baku utama di
dunia industri. Selain ditinjau dari segi bahan baku, biodiesel juga
memerlukan waktu yang cukup lama untuk memproduksinya. Pada proses
pembuatan biodiesel membutuhkan suatu reaktan yang mengandung senyawa
alkohol terutama metanol atau etanol, dan terbentuknya produk samping
berupa sabun, serta pemisahan produk utama biodiesel yang dihasilkan

membutuhkan katalis (Putri dkk., 2012).

Permasalahan yang terjadi dengan dua jenis bahan bakar alternatif tersebut
mendorong para ahli untuk mengembangkan lebih lanjut bahan bakar cair
hasil dari pirolisis yang pada prinsip pembuatannya tidak terkendala oleh
bahan baku, karena dapat dihasilkan dari semua bahan organik berukuran
besar atau biomassa, baik produk tanaman, sisa tanaman, residu dari
agroindustri, hingga limbah organik seperti limbah rumah tangga maupun
limbah pasar. Pada pembuatannya tidak memerlukan bahan baku tambahan
kecuali katalis dan prosesnya berlangsung sangat cepat serta perangkat yang
digunakan sederhana. Sehingga bahan bakar cair hasil pirolisis sangat

menguntungkan dan berpotensi untuk dikembangkan.
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B. Pirolisis

1. Pengertian Pirolisis

Secara ilmiah, pirolisis adalah proses dekomposisi termal bahan-bahan
organik yang mengurai suatu senyawa organik dari suatu bahan menjadi
produk cair, padat, dan gas dengan melepaskan ikatan bahan-bahan anorganik
yang terikat pada temperatur sekitar 350-550 °C tanpa adanya oksigen
(Jawad, 2010) atau oksigen terbatas dalam waktu 4-7 jam (Ridhuan dan Joko,
2016). Namun keadaan ini sangat bergantung pada bahan baku dan cara
pembuatannya (Demirbas, 2004). Proses ini melepas tiga jenis produk, yaitu
cair (Bio-oil), padat (arang), dan gas (CO, CO,, H,, H,0, dan CHy)

(Heyerdahl and Geoffrey, 2006).

2. Prinsip Pirolisis

Secara prinsip, proses pirolisis terhadap bahan-bahan berbasis biomassa
dimaksudkan untuk mendegradasi rantai hidrokarbon yang panjang yang ada
di dalam material menjadi rantai hidrokarbon yang lebih pendek dan kecil,
yaitu rantai polimer dihancurkan menjadi monomer-monomer (Aguado,
2007) dalam bentuk gas, uap yang terkondensasi (tar dan minyak) dan residu
pada berada di bagian bawah pirolisis. Laju dari komponen-komponen ini
bergantung pada temperatur dari reaktor pada pirolisis, laju pemanasan
biomassa, pengaturan reaktor, dan bahan baku yang digunakan. Selama

proses pirolisis berlangsung, produk awal yang dihasilkan adalah berupa gas



yang dapat dan tidak dapat terkondensasi serta char padat (Basu, 2010).
Reaksi kimia pirolisis secara umum yang terjadi adalah sebagai berikut :

CnHmOp —_— ZLiquid CxHyOz + ZGas CaHbOc + HZO +CChar

Pada perkembangan awal, metode pirolisis memiliki kelemahan yaitu
produksi yang lambat, menghasilkan energi yang rendah, dan polusi udara
yang berlebihan. Oleh karena itu, dikembangkan teknologi untuk mencapai
hasil pirolisis yang maksimal. Pada alur terjadinya proses pirolisis, bahan
baku biomassa pertama kali dimasukkan kedalam reaktor, kemudian terjadi
pemanasan sampai menghasilkan produk pirolisis berupa gas, bio-oil, dan
arang. Bio-oil diperoleh dari proses kondensasi, sedangkan gas dan arang

akan terpisah dengan sendirinya.

—p Pemutar
/

Gas Tak
> Terkontrol

Biomassa
Kondensor Gas

belaratas \Mlnyak

N
Pemanas Gas

Gambar 1. Alur Proses Pirolisis (Haryono, 2016)

3. Jenis-Jenis Pirolisis

Dalam praktiknya, proses pemanasan pada pirolisis dikategorikan menjadi

tiga cara yaitu slow pyrolisis, fast pyrolisis, dan flash pyroliysis.

12
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a.) Slow Pyrolysis

Karbonisasi adalah tujuan utama dari proses pirolisis ini, dimana produksi
arang adalah tujuannya. Selain itu, pada proses ini juga memungkinkan
waktu yang cukup untuk proses pengkondensasian gas menjadi bio-oil dan
menghasilkan gas yang tidak dapat dikondensasi. Pada saat pirolisis lambat
berlangsung, biomassa dipanaskan perlahan dengan tidak adanya oksigen ke
suhu yang relatif rendah sekitar kurang dari 400 °C dengan periode waktu
yang lama. Dengan demikian, dapat disimpulkan bahwa slow pyrolysis

kurang efisien dalam menghasilkan bahan bakar cair.

b.) Fast Pyrolysis

Tujuan utama proses ini adalah memaksimalkan produk cair atau bio-oil.
Biomassa dipanaskan dengan waktu yang cepat sehingga mencapai suhu
puncak (pirolisis) sebelum bahan baku terurai. Tingkat pemanasan bisa
mencapai 1000 °C dengan laju pemanasan sebesar 10 °C/detik dengan
ketentuan bila produk utamanya adalah bio-oil maka suhu puncaknya harus
dibawah 650 °C. Namun, jika produk berupa gas diinginkan maka suhu
puncaknya harus 1000 °C. Karakterisitik utama dari fast pyrolysis adalah
transfer panas dan laju pemanasan yang tinggi, uap waktu tinggal singkat,
pendinginan uap, dan aerosol yang cepat untuk menghasilkan bahan bakar
cair dalam jumlah besar, yang dapat dicapai dengan mengatur suhu reaksi
dengan tepat dan presisi dari suhu reaksi (Chiaramonti et al., 2003; Demirbas,
2002; Venderbosch and Prins, 2010). Sehingga fast pyrolysis sangat tepat

digunakan untuk memproduksi bahan bakar cair.
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c.) Flash Pyrolysis

Flash pyrolisis merupakan proses pirolisis yang berlangsung sangat cepat
dengan temperatur yang sangat tinggi melebihi temperatur pada fast pyrolysis
(Chhiti and Kemiha, 2013). Flash Pyrolysis menghasilkan proses dengan
produksi berupa bahan bakar padat, cair, dan gas mencapai 75% (Demirbas,
2000). Proses pirolisis ini diawali dengan volatilisasi yang cepat dalam
suasana inert, dengan laju pemanasan dan suhu reaksi yang tinggi antara 450-
1000 °C dan waktu tinggal gas yang sangat singkat yaitu kurang dari 1 detik
(Aguado, 2007). Akan tetapi, proses ini memiliki beberapa kekurangan,
seperti stabilitas termal yang rendah, padatan tersuspensi dalam zat cair, sifat
korosif dari produk cair, peningkatan viskositas akibat pembentukan char,
pemekatan alkali dalam char yang terlarut dalam produk cair, serta produksi
air secara pirolitik (Cornelissen et al., 2008). Selain itu, flash pyrolysis
memerlukan perangkat yang lebih mahal dibandingkan dengan slow pyrolysis
dan fast pyrolysis. Sehingga menimbulkan produksi bahan bakar cair yang

terbatas karena flash pyrolysis kurang ekonomis.

Zeolit

Zeolit merupakan mineral aluminosilikat mikroporous dengan rasio Si/Al
sebesar 1-2 yang umum digunakan sebagai adsorben untuk pemurnian air dan
limbah, namun dalam perkembangannya pada akhir-akhir ini dikembangkan
sebagai katalis heterogen untuk pembuatan biodiesel. Zeolit bervariasi pada

struktur permukaan pori dan medan listriknya, hal tersebut yang
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menyebabkan zeolit memliki perbedaan sifat katalisnya (Yizhou et al., 2004).
Zeolit telah dilakukan uji coba sebagai katalis untuk konversi minyak kaya
akan Free Fatty Acid (FFA) untuk dikonversi menjadi Fatty Acid Methyl

Ester (FAME).

Zeolit umumnya mengandung silika, aluminium, dan oksigen dalam kerangka
serta kation-kation, air, dan molekul lainnya yang terdapat dalam pori zeolit.
Atom aluminium memiliki elektron yang lebih sedikit daripada silika yang
menyebabkan ketidakseimbangan elektron dalam zeolit sehingga
membutuhkan kation seperti ion alkali dan alkali tanah untuk
menyeimbangkan muatan dalam zeolit (Kamarudin et al., 2003). Kation-
kation tersebut seperti kalsium, magnesium, potassium, dan sodium
umumnya dapat dipertukarkan dengan kation lain tanpa merusak struktur
zeolit dan dapat menyerap air secara reversible. Air yang terkandung dalam
pori dapat dilepas dengan pemanasan pada temperatur 300 °C sampai dengan
400 °C. Dengan pemanasan pada temperatur tersebut air dapat keluar,
sehingga zeolit dapat berfungsi sebagai penyerap gas atau cairan (Handoko,

2002).

Untuk menggambarkan hubungan antara komposisi dan struktur zeolit,
Handoko (2002) menuliskan rumus umumnya sebagai berikut:

My {(AlO2)x(SiO2)y}.,H20

Dimana “M” adalah kation bermuatan positif n yang dapat dipertukarkan.

“X” merupakan jumlah Al, “y” adalah jumlah Si, “p” adalah jumlah air

kristal, “y/x” = 1-6, “p/x” = 1-4, “{ }”” merupakan bentuk kerangka dasar
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struktur alumina-silikat. Zeolit memiliki struktur 3 dimensi polihedral yang
terbentuk dari jaringan dan terhubung pada satu sudut oleh atom oksigen,

seperti ditunjukkan dalam Gambar 2.

@ = Oksigen

* -

Pusat Tetrahedral Si atau Al

Gambar 2. Struktur tiga dimensi zeolit (Fatimah dan Karna, 2005)
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Gambar 3. Struktur dasar zeolit
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Zeolit dapat dikelompokkkan menjadi dua kelompok besar yaitu zeolit alam
dan zeolit sintetik.

a.) Zeolit Alam

Zeolit alam yaitu zeolit yang diperoleh dari endapan di alam dengan
komposisi yang berbeda, terutama dalam nisbah Si/Al dan jenis logam yang
menjadi komponen minor. Zeolit alam biasanya masih tercampur dengan
mineral lainnya seperti kalsit, gipsum, feldspar, dan kuarsa yang ditemukan di
daerah sekitar gunung berapi atau mengendap pada daerah sumber air panas

(hot spring). Komposisi kimia zeolit alam tergantung pada kondisi
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hidrotermal lingkungan lokal, seperti suhu, tekanan uap air setempat, dan
komposisi air tanah lokasi kejadiannya. Hal itu menjadikan zeolit dengan
warna dan tekstur yang sama mungkin berbeda komposisi kimianya apabila
diambil dari lokasi yang berbeda, disebabkan karena kombinasi mineral yang

berupa partikel halus dengan kotoran lainnya.

Tabel 1. Sifat fisik beberapa zeolit alam

Kapasitas  Spesific

Zeolit gg;[rllci)rTan g;a:}b;ytas Tukar lon  Gravity Ez%osnas
(meqg/g) (g/cm3)
Analsim Na Tinggi 4,54 2,24-2.29 18
Kabasit Na, K, Ca  Tinggi 3,84 2,05-2,10 47
Klinoptilot K, Na, Ca  Tinggi 2,16 2,15-2,25 34
Erionit Na, K, Ca  Tinggi 3,12 2,02-2,08 35
Heulandit - Rendah 2,91 2,18-2,20 39
Mordenit Na, Ca Tinggi 4,29 2,12-2,15 28

Sumber: Idris, 2006.

b.) Zeolit Sintetik

Zeolit sintetik merupakan zeolit yang direkayasa dari bahan berkemurnian
tinggi, mempunyai jenis kation tunggal, mempunyai ukuran pori, saluran, dan
rongga tertentu sehingga didapatkan karakter yang lebih baik dari zeolit alam.
Prinsip dasar produksi zeolit sintesis adalah komponennya yang terdiri dari
silika dan alumina, sehingga zeolit sintetis memiliki komposisi yang tetap
dengan tingkat kemurnian yang tinggi. Sifat zeolit sintetik sangat bergantung
dari jJumlah komponen Si dan Al. Oleh sebab itu, zeolit sintetik

dikelompokkan menjadi tiga jenis berdasarkan nisbah Si/Al, yaitu:
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1.) Zeolit sintetik dengan kadar Si rendah
Zeolit ini banyak mengandung Al, berpori, dan mempunyai nilai ekonomi
yang tinggi karena efektif untuk pemisahan atau pemurnian dengan kapasitas

besar, contohnya adalah zeolit A dan X.

2.) Zeolit sintetik dengan kadar Si sedang
Zeolit ini mempunyai perbandingan Si/Al yaitu 1-3. Kerangka tetrahedral
dari zeolit jenis ini tidak begitu stabil terhadap asam dan panas. Contoh dari

zeolit ini adalah zeolit omega (), zeolit Y, dan zeolit L.

3.) Zeolit sintetik dengan kadar Si tinggi

Zeolit ini sangat higroskopis dan mudah menyerap molekul non polar
sehingga baik digunakan sebagai katalisator untuk hidrokarbon, contoh dari
zeolit ini adalah ZSM-5. Dalam perkembangannya, saat ini telah dikenal
berbagai macam zeolit sintetis yang sudah diproduksi, diantaranya dapat

dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Rumus oksida beberapa jenis zeolit sintesis

Jenis Zeolit Rumus Oksida

Zeolit A Na,0.Al,03.2Si0,.4,5H,0

ZeolitH K,0.Al,0;.25i0,.4H,0

Zeolit L (K;Nay)0O.Al,03.6Si0,.5H,0

Zeolit N-A (Na,TMA),0.Al,05.4,85i0,.7H,0 TMA-(CH;),N"
Zeolit O (Na,TMA),0.Al,05.7Si0,.3,5H,0 TMA-(CH3),N*
Zeolit P Na,0.Al,03.2-5Si0,.5H,0

Zeolit X Na,0.Al,03.2,5Si0,.6H,0

ZeolitY Na,0.Al,03.4,8Si0,.8,9H,0

Zeolit ZK-4 0,84Na,0.0,15(TMA),0.Al,05.3,3Si0,.6H,0
Zeolit ZK-5 (R,Na,)0.Al,03.4-6Si0,.6H,0

Zeolit Q (Na,TMA),0.Al,05.7Si0,.5H,0 TMA-(CH3),N*

Sumber: Georgiev et al., 2009.
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D. Zeolit-A

E.

Zeolit sintetik dikembangkan karena untuk mengatasi kekurangan daripada
zeolit alam seperti komposisi mineral pada zeolit alam yang bervariasi dan
ukuran pori-pori yang tidak seragam. Dalam pengembangan zeolit sintetik
ini dapat dilakukan dengan mengatur pori-porinya sehingga lebih spesifik
pemanfaatannya. Secara struktural zeolit-A terbentuk dari kerangka
aluminosilikat yang memiliki struktur tiga dimensi tanpa batas pada jaringan
AlO4 SiO, tetrahedral yang terhubung satu sama lain dengan membagikan
semua oksigen. Salah satu tipe zeolit sintetik adalah zeolit A yang memiliki

komposisi mineral Na,0.Al,03.2Si0,.4,5H,0 (Weitkamp and Puppe, 2013).

Zeolit A merupakan tipe dari zeolit sintetik dengan nilai nisbah Si/Al yang
rendah yaitu 1 atau mendekati 1. Sifat ini membuat zeolit dengan rasio Si/Al
rendah sering digunakan dalam pengolahan limbah cair, peningkatan kualitas
air dengan pengurangan kesadahan, sebagai penukar ion, dan katalis (Austin
and Jasjfi, 1996). Reaktan utama dalam sintesis zeolit A adalah senyawa

silika dan alumina.

Minyak Kelapa Sawit

Kelapa sawit merupakan salah satu komoditi hasil pertanian yang
diperdagangkan, baik untuk industri dalam negeri maupun ekspor. Indonesia
merupakan negara produsen kelapa sawit terbesar di dunia. Tanaman kelapa

sawit (Elaeis guineensis Jacq) merupakan tanaman yang hidup di daerah
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tropis maupun subtropis, dan dapat tumbuh pada ketinggian 1-500 meter
diatas permukaan laut dengan suhu udara sekitar 24-28 °C dan tingkat
kelembapan yang tinggi mencapai 80-90%. Tanaman kelapa sawit

mengandung 50% minyak (Sa’diah, 2009).

Gambar 4. Tanaman kelapa sawit

F. Sekam Padi

Sekam padi (rice husk/rice hull) atau kulit gabah merupakan bagian terluar
dari bulir padi dan memilii kandungan silika terbanyak dibandingkan dengan

hasil samping pengolahan padi lainnya, dapat dilihat pada Tabel 3.

Tabel 3. Kandungan silika dalam produk samping padi

Komponen Silika
Sekam 18,0-22,3%
Dedak 0,2-0,3%
Bekatul 0,6-1,1%
Jerami 4,0-7,0%

Sumber: Luh, 1991.

Secara umum penggunaan sekam di Indonesia masih terbatas yaitu sebagai

media tanaman hias, pembakaran bata merah, alas ternak untuk unggas, kuda,
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sapi, kambing, dan kerbau. Di Indonesia dan Filipina, sekam padi juga
dipakai dalam penetasan telur itik. Sekam padi juga digunakan untuk pupuk,
karena mempunyai nilai NPK-nya yang rendah. Akan tetapi, penambahan
abu sekam kedalam lahan memberikan pengaruh positif, terutama dalam

penyerapan silika. Sekam padi memiliki komposisi sebagai berikut:

Tabel 4. Komposisi sekam padi beserta zat organiknya

Komponen Kandungan (%o)
Air 9,02

Serat Kasar 35,68

Abu 17,71
Karbohidrat Kasar 33,71

Karbon (Arang) 1,33

Hidrogen 1,54

Oksigen 33,64

Silika 16,98

Sumber: Ristianingsih dkk., 2014.

Sekam padi sulit untuk dinyalakan dan tidak mudah terbakar dengan api di
ruang terbuka kecuali udara ditiupkan kedalamnya. Sekam padi sangat tahan
terhadap kelembapan dan dekomposisi jamur yang menyebabkan sekam padi
sulit untuk terurai secara alami. Sekam padi memiliki massa jenis yang
rendah yaitu 70-110 kg/m?, 145 kg/m® ketika bergetar atau 180 kg/m® dalam
bentuk briket atau pellet. Sekam padi memiliki nilai kalor tinggi rata-rata dari
3410 kkal/kg dan dapat digunakan sebagai salah satu sumber energi

terbarukan (Yusmaniar, 2007).
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Gambar 5. Sekam padi

G. Silika Sekam Padi

Silika merupakan unsur kedua terbesar di kerak bumi setelah oksigen dan
sebagian besar Si terdapat di dalam tanah. Dengan demikian, semua jaringan
perakaran tanaman dalam tanah mengandung Si (Husnain, 2010). Silika
merupakan material yang tersedia di alam dan secara kuantitatif memiliki
jumlah yang melimpah. Silika berada didalam tanah berbentuk silika larut air
(H4Si04). Tanaman menyerap silika, dipolimerisasi dan dipresipitasi menjadi
bentuk silika amorf. Beberapa karbohidrat dan protein tanaman diketahui

memiliki peran dalam polimerisasi biosilika menjadi bentuk silika amorf.

Silika gel merupakan suatu bentuk dari silika yang dihasilkan melalui
penggumpalan sol natrium silikat (NaSiO,). Sol mirip agar-agar ini dapat
didehidrasi sehingga berubah menjadi padatan atau butiran mirip kaca yang
bersifat tidak elastis. Sifat ini menjadikan silika gel dimanfaatkan sebagai zat
penyerap, pengering, dan penopang katalis (Handayani dkk., 2014). Silika

gel adalah silika amorf yang terdiri atas globula-globula SiO, tetrahedral yang
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tersusun secara teratur dan beragregasi membentuk kerangka tiga dimensi
yang lebih besar (1-24 um). Rumus kimia silika gel secara umum adalah
Si0,.xH,0. Struktur satuan mineral silika pada dasarnya mengandung kation
Si*" yang terkoordinasi secara tetrahedral dengan anion O*". Akan tetapi,
susunan SiO4 pada silika gel tidak beraturan. Susunan ini terbentuk karena
kondensasi asam ortosilikat atau asam monosilikat. Silika larut dan pada
umumnya ditulis sebagai H4SiO4, Si(OH)4, atau SiO,.(OH), (Nuryono dkk.,

2004).

. Asap Cair

Asap cair merupakan suatu hasil destilasi atau pengembunan dari uap hasil
pembakaran tidak langsung maupun langsung dari bahan-bahan yang banyak
mengandung karbon serta senyawa-senyawa lain, bahan baku yang banyak
digunakan seperti kayu, bongkol kelapa sawit, ampas hasil penggergajian
kayu, dan sebagainya. Hasil dari pirolisis senyawa-senyawa tersebut akan
menghasilkan asam organik, fenol, karbonil yang merupakan senyawa yang
berperan dalam pengawetan bahan makanan. Senyawa-senyawa tersebut
berbeda proporsinya diantaranya tergantung pada jenis, kadar air kayu, dan

suhu pirolisis yang digunakan.

Asap cair yang diperoleh dari pirolisis adalah asap cair grade 3. Warna yang
terbentuk coklat pekat, kandungan tar (51,82%) masih tinggi. Asap cair
grade 3 ini sangat cocok untuk penggumpalan karet, pengawetan kayu, dan

sebagainya. Asap cair hasil pirolisis ini tergantung pada bahan dasar dan
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suhu pirolisis. Pada asap cair grade 3, apabila didestilasi akan menghasilkan
asap cair grade 2. Asap cair grade 2 memiliki warna yang lebih coklat
bening, kandungan tar 16,6% jauh lebih rendah dibanding grade 3,

kandungan fenol 9,55%, karbonil 1,67%, dan aroma asapnya sudah
berkurang. Selanjutnya apabila asap cair grade 2 didestilasi kembali maka
akan menghasilkan asap cair grade 1 yang memiliki warna lebih bening
dibanding grade 2. Asap cair grade 1 merupakan asap cair yang paling bagus
kualitasnya dan tidak mengandung senyawa yang berbahaya lagi untuk

diaplikasikan pada produk-produk makanan.
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Gambar 6. Asap cair

Diketahui bahwa temperatur dalam pembuatan asap cair merupakan faktor
utama yang paling menentukan kualitas dari asap cair yang dihasilkan.
Kandungan maksimum senyawa-senyawa fenol, karbonil, dan asam dicapai
pada temperatur pirolisis 600 °C. Akan tetapi produk yang diberikan asap
cair yang dihasilkan pada temperatur 400 °C dinilai mempunyai kualitas
organoleptik yang terbaik dibandingkan dengan asap cair yang dihasilkan

pada temperatur pirolisis yang lebih tinggi (Darmadji dkk., 1999).
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Karakterisasi Bahan Baku Sekam Padi Bebas Silika

1. Differential Thermal Analysis/Thermogravimetric Analysis (DTA/TGA)

DTA merupakan salah satu teknik analisis termal dimana perubahan dalam
suatu material diukur sebagai fungsi temperatur. DTA digunakan untuk
mempelajari suatu sifat termal dan perubahan fasa akibat perubahan suatu
entalpi dari material. Selain itu, pada kurva DTA dapat digunakan sebagai
finger print material sehngga dapat digunakan untuk analisis kualitatif.
Metode ini mempunyai kelebihan yaitu instrument dapat digunakan pada
suhu yang tinggi, bentuk serta volume sampel yang fleksibel, dan dapat
menentukan suhu reaksi dan suhu transisi dalam suatu sampel (Stevens,

2001).

Prinsip kerja analisis DTA adalah pengukuran perbedaan temperatur yang
terjadi antara material sampel dan pembanding sebagai hasil dari reaksi
dekomposisi. Sampel adalah material yang akan dianalisis, sedangkan
material referensi adalah material dengan substansi yang diketahui dan aktif
secara termal. Dengan menggunakan DTA, material akan dipanaskan pada
suhu tinggi dan akan mengalami reaksi dekomposisi. Dekomposisi material
ini dapat diamati dalam bentuk kurva DTA sebagai fungsi temperatur yang
diplotkan terhadap waktu. Pada umumnya, DTA digunakan untuk analisis
pada range suhu 190-1600 °C. Sampel yang digunakan hanya beberapa

miligram. Hal ini dilakukan untuk mengurangi masalah gradient termal
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akibat sampel terlalu banyak yang menyebabkan berkurangnya sensitivitas

dan akurasi dari instrument tersebut.

TGA merupakan suatu teknik untuk menentukan stabilitas termal suatu
material dan fraksi komponen dari suatu senyawa volatile dengan menghitung
perubahan berat yang dihubungkan dengan perubahan temperatur. Seperti
analisis ketepatan yang tinggi pada tiga pengukuran yaitu pada pengukuran
berat, temperatur, dan perubahan temperatur. Suatu kurva yang kehilangan
berat dapat digunakan untuk mengetahui titik hilangnya berat (Stevens,
2001). Pengukuran TGA dilakukan di udara atau pada atmosfir yang bersifat
inert, seperti helium atau argon, dan berat yang dihasilkan sebagai fungsi dari
kenaikan temperatur. Pengukuran dapat juga dilakukan pada atmosfir

oksigen (1-5% di dalam N, atau He) untuk melambatkan oksidasi.

resistor pemanas

furnace

sampel
vang diuji

resistor pemanas

sampel holder
[ elemen thermo sDTA]

Gambar 7. Skema alat DTA

Instrumen DTA/TGA dapat digunakan untuk menentukan titik lebur, suhu
transisi kaca, kristalinitas, kelembaban atau kandunga volatile, stabilitas termal
dan oksidatif, kemurnian, dan transformasi suhu. Material yang digunakan

sebagai referensi ideal adalah sebuah substansi dengan massa termal yang sama
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sebagai sampel. Pada DTA, biasanya digunakan bubuk alumina (Al,O3) dan
magnesium oksida (MgQ) sebagai material referensi untuk analisis komponen

anorganik (Shriver and Atkins, 2006).
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Gambar 8. Skema alat TGA

DTA/TGA dapat dioperasikan dengan rentang suhu dari (-200)-1600 °C,

dengan rata-rata pemanasan 100 °C/menit dan rata-rata kenaikan suhu 10-20
°C. Pada DTA terdapat beberapa faktor yang mempengaruhi transfer panas
diantaranya adalah bahan sampel yang digunakan, massa, volume, kapasitas

pemanasan, dan konduktivitas pemanasan (Anthony, 2001).

J. Karakterisasi Zeolit

1. X-Ray Diffraction (XRD)

Metode X-Ray Diffraction (XRD) secara umum digunakan untuk
mengidentifikasi material kristalit maupun non-kristalit (amorf). Metode
XRD memanfaatkan radiasi gelombang elektromagnetik sinar-X yang

nantinya akan menghasilkan komposisi mineral suatu material dalam bentuk
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bubuk (powder). Prinsip dasar XRD adalah mendifraksi cahaya yang melalui
celah kristal. Difraksi cahaya oleh kisi-kisi atau kristal ini dapat terjadi
apabila difraksi tersebut berasal dari radius yang memiliki panjang
gelombang yang setara dengan jarak antar atom, yaitu sekitar 1 A (Alfaruqi,
2008). Fasa padatan sintesis diidentifikasi dengan membandingkan langsung
dengan referensi yang diambil dari collection of simulatet XRD powder

patterns for zeolites (Treacy and Higgins, 2001; Cheng et al.,2005).

X-Ray Diffractometer adalah sebuah alat yang digunakan untuk memeriksa

struktur kristal dari bahan atau zat yang halus .

Wadah Sampel

Gambar 9. Alat X-Ray Diffraction (Beiser, 1997)

Langkah kerja untuk menggunakan Alat X-Ray Diffraction adalah pertama
menyiapkan sampel yang akan diukur kemudian memasukannya kedalam
sampel holder dan meratakannya, setelah rata sampel dimasukkan ke
specimen dan dimasukkan kedalam sampel stage pada komponen alat XRD.

Proses difraksi sinar-X dimulai dengan menghidupkan Alat XRD. Kemudian
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tabung sinar-X pada alat XRD akan mengeluarkan sinar-X yang difokuskan
menembak sampel padatan kristalin, sehingga sinar mendifraksikan ke segala

arah dengan memenuhi hukum Bragg.
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Gambar 10. Skema difraktometer sinar-X serbuk (Bajili, 2014)

Berkas sinar terdifraksi diartikan sebagai berkas sinar yang terdiri dari

sejumlah berkas sinar yang terhambur dan saling memperkuat.

Cahaya Masuk Cahaya Refleksi

Gambar 11. Difraksi bidang kisi (Amilius et al., 1999)

Data yang telah diolah kemudian diinterpretasikan dengan cara menganalisis
puncak-puncak intensitas tersebut menggunakan hukum Bragg. Berkas sinar

datang, normal pada bidang kisi mendifraksi dan sinar terdifraksi selalu
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berada pada bidang datar. Sudut antar berkas sinar terdifraksi dengan berkas
sinar datang selalu sama dengan 26, berupa sudut difraksi. Mengingat sin 6
tidak boleh lebih besar dari satu, maka difraksi hanya dapat terjadi jika
panjang gelombang kecil sama dengan dua kali jarak antar atom dalam

kristal. Persamaan dari hukum Bragg sebagai berikut:

N
sin 6

Ahia =

Kristalinitas ditentukan melalui perbandingan intensitas atau luasan peak
sampel dengan intensitas atau luasan peak standar yang ditunjukkan pada
persamaan :

o Intensitas peak hkl sampel
Kristalinitas = - x 100%
Intensitas peak hkl standar

Puncak-puncak yang diperoleh dari hasil pengukuran dapat ditentukan
karakterisasi sampel tersebut dengan mencocokkan puncak-puncak dengan

database yang sudah ada.

Selim et al. (2017), telah melakukan penelitian sintesis zeolit-A dengan
menggunakan butiran aluminium dengan natrium silikat komersial dengan
metode hidrotermal pada suhu 110 °C selama 8 jam, menghasilkan
difraktogram XRD dengan sudut 26 pada puncak-puncak tertinggi sebesar
7.22°,10.19°, 12.48°, 16.13°, 21.68°, 24.01°, 26.15°, 27.15°, 29.96°, dan
34.21°. Penelitian lainnya dilakukan oleh Gougazeh dan Buhl, (2014) dengan
mensintesis bahan dari zeolit-A dengan transformasi hidrotermal kaolin

dalam larutan NaOH berbagai konsentrasi pada suhu 100 °C selama 20 jam,
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konsentrasi NaOH berkisar 1,5-3,5 M. Hasil XRD yang diperoleh yaitu

puncak tertinggi pada sudut 12.34° dan 24.64° dengan sudut 26.

2. Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan sebuah mikroskop elektron
yang didesain untuk mengamati suatu permukaan objek solid secara
langsung. SEM memiliki perbesaran dari 10-3.000.000 kali dengan resolusi
sebesar 1-10 nm dan depth of field sebesar 4-0.4 nm. Dengan fasilitas
tersebut, kemampuan untuk mengetahui komposisi dan informasi kristalografi
membuat SEM banyak digunakan untuk keperluan penelitian dan industri.
SEM memfokuskan sinar elektron (electron beam) di permukaan obyek dan
mengambil gambarnya dengan mendeteksi elektron yang muncul dari

permukaan obyek.

Komponen utama alat SEM yang pertama adalah tiga pasang lensa-lensa
elektromagnetik yang berfungsi memfokuskan berkas elektron menjadi
sebuah titik kecil, lalu dua pasang scan coil discan-kan dengan frekuensi
variabel pada permukaan sampel. Semakin kecil berkas difokuskan semakin
besar resolusi lateral yang dicapai. Komponen utama kedua dari SEM adalah
sumber elektron, biasanya berupa filamen dari bahan kawat tungsten atau
berupa jarum dari paduan Lantanum Hexaboride (LaBg) atau Cerium
Hexaboride (CeBg) yang dapat menyediakan berkas elektron yang teoritis
memiliki energi tunggal (monokromatik). Komponen SEM yang ketiga

adalah imaging detector, yang berfungsi mengubah sinyal elektron menjadi
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gambar/image. Sesuai dengan jenis elektronnya, terdapat dua jenis detektor
dalam SEM ini, yaitu detektor Secondary Electron (SE) dan detektor Back

Scattered Electron (BSE).

Monitor

| . Detektor Elektron
Kedua

Gambar 12. Skema alat SEM

Ketika berkas elektron discan pada permukaan sampel, terjadi interaksi
elektron dengan atom-atom di permukaan maupun di bawah permukaan.
Akibat interaksi tersebut sebagian besar berkas elektron berhasil keluar
kembali, elektron-elektron tersebut disebut Back Scattered Electron (BSE),
sebagian kecil elektron masuk kedalam bahan kemudian memindahkan
sebagian besar energi pada elektron atom sehingga terpental keluar
permukaan bahan, disebut Secondary Electron (SE). Pembentukan elektron-
elektron sekunder selalu diikuti proses munculnya X-Ray yang karakteristik
untuk setiap elemen, sehingga dapat digunakan untuk mengukur kandungan

elemen yang ada didalam bahan yang diteliti (Sujatno dkk., 2015).

Ismail dkk. (2010), telah melakukan penelitian sintesis zeolit-A dari

prekursor silika berasap dengan berat sebesar 99,8% dan natrium alumina
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pada kondisi yang optimal, dengan memodifikasi parameter sintesis rasio dari
Si/Al sebesar 1:1; 1,5:1; 1,75:1; dan 2:1. Hasil SEM yang didapat berbentuk
kristal kubik yang terbentuk pada semua rasio Si/Al. Rasio Si/Al 1,5:1
memberikan kristal dengan tepi miring, sedangkan rasio lainnya memberikan
kristal dengan permukaan planar yang tajam dan terdefinisi dengan baik
ujung-ujungnya. Kristal yang dihasilkan disemua rasio memiliki rata-rata

panjang dimensi sebesar Spm.

3. Particle Size Analyzer (PSA)

PSA merupakan suatu alat yang digunakan pada proses karakterisasi untuk
mengetahui ukuran dan distribusi partikel dari suatu sampel. Banyak metode
yang dapat digunakan untuk mengetahui ukuran suatu partikel. Akan tetapi,
pada saat ini penentuan ukuran partikel umumnya menggunakan PSA karena
lebih akurat dibandingkan dengan metode yang lainnya. Prinsip kerja dari
PSA adalah berkas cahaya (laser) dilewatkan melalui sel berisi sampel.
Sampel dengan ukuran besar ketika terkena cahaya dari suatu laser akan
membentuk berkas cahaya. Analisis dapat dilakukan dengan mendispersikan
sampel dengan dua cara. Pada sudut yang kecil dan sebaliknya. Sudut yang
terbentuk akan diteruskan melewati satu dari dua detektro (backangle
detector dan right angle detector), dan selanjutnya diteruskan ke pengolahan
data menghasilkan kurva yang menunjukkan distribusi ukuran partikel dari

sampel tersebut.
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Gambar 13. Skema alat PSA (Lubis, 2012)

Berdasarkan laporan penelitian (Anita, 2018), telah dilakukan pembuatan

prekursor zeolit-A dari silika sekam padi sebagai sumber silika, yang

diekstrak dengan metode alkalis menggunakan larutan NaOH 1,5% dan

logam aluminium sebagai sumber alumina yang dilarutkan kedalam NaOH 10

M. Pembuatan prekursor ini dilakukan dengan metode sol-gel untuk proses

pirolisis pengolahan campuran bagas tebu dan minyak biji karet menjadi

bahan bakar cair. Dilakukan beberapa variasi suhu kalsinasi pada zeolit-A

yaitu 600, 700, 800, dan 900 °C. Hasil analisis PSA yang dihasilkan

menunjukkan kurva distribusi partikel untuk keempat sampel memiliki

bentuk yang simetris artinya distribusi partikel mengikuti distribusi normal.

Keempat sampel tersebut memiliki ukuran partikel dan rentang yang

bervariasi, pada suhu 600 °C memiliki rentang 32,67-105,70; suhu 700 °C

sebesar 32,67-58,77; suhu 800 °C sebesar 37,84-78,82, dan suhu 900 °C

memiliki rentang 78,82-295,30.
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4. Fourier Transform InfraRed (FTIR)

FTIR merupakan suatu teknik analisis yang digunakan untuk melihat atom-
atom dalam sebuah molekul melalui vibrasi yang ditimbulkan oleh atom-
atom tersebut. Untuk dapat melihat atom-atom tersebut dibutuhkan suatu
spektrum InfraRed (IR) yang dapat diperoleh dengan cara menembakkan
radiasi sinar infra merah kedalam suatu sampel untuk menentukan fraksi apa
yang terjadi saat melewatkan radiasi yang terabsosi dengan energi khusus.
Energi yang terdapat pada beberapa puncak dalam sebuah spektrum absorpsi
menunjukkan kecocokan terhadap frekuensi pada vibrasi dari sebagian
molekul pada suatu sampel yang dianalisis atom-atomnya (Ayyad, 2011).
Sensitivitas FTIR adalah 80-200 kali lebih tinggi dari instrumentasi dispersi

standar karena resolusinya lebih tinggi.
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Gambar 14. Skema FTIR (Kroschwitz, 1990)

Prinsip dasar dari analisa FTIR adalah penyerapan radiasi elektromagnetik

oleh gugus-gugus fungsi tertentu, sehingga dari spektrum serapan yang
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terbaca kita mampu mengetahui gugus fungsi apa saja yag terdapat pada suatu
senyawa. Bila sinar inframerah dilewatkan melalui sebuah cuplikan, maka
sejumlah frekuensi diserap oleh cuplikan tersebut dan frekuensi lainnya
diteruskan atau ditransmisikan tanpa adanya penyerapan. Hubungan antara
persen absorbansi dengan frekuensi maka akan dihasilkan sebuah spektrum

inframerah (Hardjono, 1990).

Pada analisis berupa zeolit, gugus fungsi yang dapat dideteksi dengan FTIR
adalah pita serapan melebar dengan intensitas kuat pada daerah 1095-1092
cm™ yang menunjukkan karakteristik vibrasi gugus siloksan (Si—O—Al),
pita serapan sekitar 420-494 cm™ yang menunjukkan adanya gugus
Si—O—Si. Pita serapan lainnya menunjukkan adanya vibrasi AI—O vyaitu
pada daerah 470-480 cm™. Pada bilangan gelombang 3300 cm™ terdapat pita
serapan gugus fungsi OH dari molekul air. Pada pita serapan sekitar 3400
cm™ tersebut terjadi tumpang tindih pada pita serapan dari stretching
asimetris dan simetris pada molekul air. Pita serapan yang lebar pada panjang
gelombang tersebut disebabkan oleh adanya hidrat dan molekul air yang

berikatan langsung dengan kation penyeimbang (Platon and Thomson, 2003).

Berdasarkan penelitian Azizi et al. (2012), telah dilakukan sintesis zeolit NaA
menggunakan PTMAOH dengan metode hidrotermal dan microwave.
Sumber silika diproduksi dari silikon tetraklorida menggunakan air suling
ganda, sebagai sumber alumina diproduksi dengan melarutkan 2 gram
aluminium foil dalam larutan NaOH 5 M. Kemudian dicampurkan pada

wadah hidrotermal dan kemudian ditempatkan dalam oven pada suhu 90 °C
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selama 42 jam. Endapan yang didapat disaring dan dicuci dengan air suling
ganda dan kemudian dikeringkan pada 105 °C selama 48 jam. Hasil FTIR
yang didapatkan terdapat ikatan Si—O—Si, O—Si—O0O, dan Al—O pada
bilangan gelombang 690-800 cm™. Pada saat yang sama, posisi pita serapan
paling intensif di wilayah 950-1200 cm™ ynag muncul dari getaran
peregangan Si(Al)—O. Perbandingan intensitas pita Kisi di wilayah 550-650
cm™ dengan intensitas pita lentur internal di wilayah 410-470 cm™ dapat

digunakan untuk menentukan tingkat amorfiasasi pada zeolit-A.

. Analisis Bahan Bakar Cair

1. Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS)

Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS) merupakan suatu
gabungan dari instrumen GC dan MS. Kedua alat dihubungkan dengan satu
interfase. Kromatografi gas berfungsi sebagai alat pemisah berbagai
komponen campuran dalam sampel sedangkan spektrometer massa berfungsi
untuk mendeteksi masing-masing molekul komponen yang telah dipisahkan
pada sistem kromatografi gas. GC-MS dapat digunakan untuk analisis
kualitatif dan kuantitatif. Analisis kromatogram GC-MS memberikan
informasi jumlah komponen senyawa yang terpisah. Luas puncak
kromatogram merepresentasikan konsentrasi (%) senyawa relatif terhadap

cuplikan yang menguap pada kondisi pengoperasian GC-MS.
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Gambar 15. Skema alat GC-MS (Simangunson, 2015)

Instrumen GC-MS terdiri dari gas pengangkut (gas carrier), pengatur aliran
dan pengatur tekanan, tempat injeksi, kolom, dan detektor. Gas pengangkut
yang digunakan dalam GC-MS harus memiliki persyaratan khusus
diantaranya yaitu inert (tidak bereaksi dengan sampel, pelarut, dan material
kolom) dan dapat mengurangi difusi gas (Sastrohamidjojo, 2005). Dalam
pemisahan GC-MS, sampel harus dalam bentuk gas. Teknik injeksi yang
digunakan tergantung pada jenis sampel. Jenis-jenis teknik injeksi pada GC-
MS antara lain split, split less, on coloumn, dan wet needle. Pemilihan jenis
teknik injeksi yang akan digunakan tergantung pada sifat sampel dan
banyaknya sampel. Keberhasilan atau kegagalan analisis GC-MS tergantung

pada pemilihan kolom dan kondisi kerja yang tepat (Septyaningsih, 2010).

2. Analisis Secara Fisik

Setelah dilakukan analisis secara kimia dari bahan bakar cair tersebut,
selanjutnya diuji kelayakan bahan bakar cair berdasarkan beberapa parameter

fisik. Menurut Standar Nasional Indonesia (SNI) pada tahun 2015, parameter
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fisik yang digunakan untuk menguji kelayakan dari bahan bakar cair antara
lain berupa titik nyala (flash point), densitas, dan viskositas dari bahan bakar

cair tersebut.

a. Titik Nyala (Flash Point)

Titik nyala merupakan suatu uji analisis secara fisik yang menyatakan suhu
terendah dari bahan bakar cair dimana akan menimbulkan nyala api yang
sesaat, apabila pada bahan bakar cair didekatkan pada sumber api. Titik
nyala ini sangat diperlukan berhubungan dengan adanya pertimbangan-
pertimbangan mengenai keamanan dari penimbunan minyak dan
pengangkutan bahan bakar minyak terhadap resiko yang ditimbulkannya

yaitu bahaya akan kebakaran yang terjadi.

b. Densitas

Densitas merupakan suatu perbandingan antara berat persatuan volume
minyak solar. Pada karakteristik ini sangat berhubungan dengan nilai panas
kalor dan daya yang dihasilkan oleh mesin diesel per satuan bahan bakar yang
digunakan. Pengukuran densitas dapat dilakukan dengan menggunakan alat

piknometer.

c. Viskositas

Viskositas merupakan suatu nilai yang menyatakan besarnya nilai suatu
hambatan aliran pada bahan cair. Penyebab dari viskositas adalah adanya

gaya kohesi atau gaya tarik menarik antar molekul yang sejenis. Pengukuran
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viskositas pada suatu cairan dapat dilakukan dengan beberapa metode, yaitu
metode bola jatuh, metode plate and cone, piringan sejajar, metode
kapilaritas, dan metode silinder konsentrik (Hananto et al., 2011). Semakin
tinggi nilai viskositas pada bahan bakar cair, maka semakin sukar untuk
mengalir (Wardan dan Zainal, 2003). Pada dasarnya, viskositas menjadi
parameter penting dalam menentukan kualitas suatu bahan bakar cair,
semakin rendah nilai viskositas maka kualitas bahan bakar cair semakin baik,
karena apabila viskositas relatif rendah maka akan mudah mengalir dan
teratomisasi. Jika nilai suatu viskositas relatif tinggi maka akan
menyebabkan gesekan di dalam pipa semakin besar, kerja pada pompa berat,
penyaringannya sulit dan kemungkinan besar kotoran ikut terendap (Dyah,

2011).



I11. METODE PENELITIAN

A. Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini telah dilaksanakan di Laboratorium Kimia Dasar dan
Laboratorium Anorganik/Fisik, Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan
IiImu Pengetahuan Alam, Universitas Lampung, pada bulan Januari sampai
April 2019. Analisis DTA/TGA pada biomassa sekam padi bebas silika telah
dilakukan di Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi,
Universitas Lampung. Karakterisasi zeolit-A menggunakan X-Ray
Diffraction (XRD) telah dilakukakan di Badan Tenaga Nuklir Nasional,
Serpong, Scanning Electron Microscope (SEM) telah dilakukan di

Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi, Universitas Lampung.

Karakterisasi menggunakan Particle Size Analyzer (PSA) telah dilakukan di
Laboratorium Sentral Universitas Padjajaran, dan Fourier Transform
InfraRed (FTIR) telah dilakukan di Laboratorium Terpadu Universitas Islam
Indonesia. Pada analisis bahan bakar cair dari hasil pirolisis menggunakan
Gas Chromathography-Mass Spectrometry (GC-MS) telah dilakukan di
Laboratorium Kimia Organik, FMIPA, Universitas Gadjah Mada. Uji
kualitas titik nyala telah dilakukan di SMK SMT]I, Bandar Lampung, densitas
dan viskositas telah dilakukan di Laboratorium Kimia Dasar, FMIPA,

Universitas Lampung.
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B. Alat dan Bahan

1. Alat-alat yang digunakan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu alat penggiling, alat
pirolisis, blender, kompor, neraca analitik, oven, peralatan gelas, tanur, teflon,
toples, DTA/TGA, XRD, PSA, SEM, FTIR, GC-MS, dan Viskometer

Ostwald.

2. Bahan-bahan yang digunakan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah sekam padi,
aluminium foil, minyak kelapa sawit, larutan NaOH 1,5%, NaOH padat,
larutan HNO3; 1 M, tempurung kelapa, akuades, kertas saring, dan indikator

universal.

C. Prosedur Kerja

1. Pembuatan Asap Cair

Tempurung kelapa dijemur lalu ditumbuk hingga berukuran kecil. Setelah
itu, dimasukkan kedalam reaktor curah dan dipirolisis dengan suhu 400 °C
selama 3 jam. Produk yang dihasilkan berupa asap cair grade 3 berwarna
hitam dan ditampung di dalam botol. Kemudian asap cair grade 3 didestilasi
dengan suhu 250 °C menjadi grade 2 yang berwarna coklat bening,

digunakan untuk mengegelkan sol silika.
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2. Preparasi Sekam Padi

Tahap awal pada penelitian ini adalah preparasi sekam padi, limbah sekam
padi yang sudah tidak digunakan, diayak hingga terbebas dari kotoran
berukuran kecil yang menempel, kemudian sekam padi direndam dengan air
yang panas selama 1 jam dan dicuci beberapa kali agar senyawa organik yang
larut dengan air terbuang bersama kotoran yang menempel pada sekam padi,
dan juga berfungsi untuk memisahkan sekam padi yang mengandung banyak
silika dengan yang mengandung sedikit silika. Sekam padi yang tenggelam
ketika dicuci diambil karena mengandung banyak silika, sedangkan pada
sekam padi yang mengapung dibuang karena mengandung sedikit silika,
setelah diambil sekam padi yang mengandung banyak silika lalu dikeringkan
dengan cara dijemur dibawah sinar matahari. Setelah sekam padi kering,
direndam dengan HNO3; 1 M selama 24 jam. Perendaman dengan HNO3
bertujuan untuk menghilangkan lignin pada sekam padi, kemudian dibilas

dengan air hingga tidak berbau asam dan dijemur sampai kering.

3. Ekstraksi Silika Sekam Padi

Pada ekstraksi silika sekam padi, metode yang digunakan pada penelitian ini
adalah dengan metode sol-gel (Simanjuntak et al., 2013). Sebanyak 200
gram sekam padi yang sudah kering ditimbang kemudian direndam dalam
2000 mL NaOH 1,5% lalu dipanaskan sampai mendidih selama 30 menit.
Campuran tersebut didinginkan pada suhu kamar (25 °C) lalu didiamkan

selama 12 jam. Selanjutnya, campuran tersebut disaring dan filtrat yang
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mengandung silika terlarut (sol silika) ditampung, sedangkan residu atau
ampas dari sekam padi yang sudah diekstrak, dicuci kembali dan dijemur
sampai kering sehingga menghasilkan sekam padi bebas silika yang

digunakan dalam bahan baku pada tahap selanjutnya yaitu proses pirolisis.

Filtrat yang mengandung silika kemudian digelkan dengan menambahkan
asap cair grade 2 secara bertahap hingga berubah menjadi fasa gel dan
memiliki pH 7 (netral) (Simanjuntak et al., 2016). Sol silika yang telah
terbentuk dengan penambahan asap cair didiamkan selama 24 jam pada suhu
kamar (25 °C), hal ini bertujuan agar sol silika mengalami ageing (penuaan)
sehingga terbentuk gel silika berwarna coklat yang sempurna. Setelah
terbentuk dengan sempurna, gel tersebut dicuci dengan air panas hingga
bersih dengan ditandai perubahan warna gel dari coklat menjadi putih
kecoklatan. Kemudian dikeringkan di oven dengan suhu 80 °C selama

kurang lebih 2 hari, lalu digerus sampai halus hingga menjadi bubuk.

4. Pembuatan Katalis Zeolit

Pada pembuatan katalis zeolit-A, tahap awal yaitu ditimbang sebanyak 40
gram NaOH padat lalu dilarutkan dalam 200 mL akuades, dan larutan NaOH
tersebut dibagi menjadi dua bagian. Bagian pertama digunakan untuk
melarutkan 60 gram silika sekam padi. Sedangkan bagian yang kedua
digunakan untuk melarutkan 27 gram aluminium foil. Kedua larutan tersebut
kemudian dicampurkan dan diblender hingga menjadi homogen. Setelah

homogen, zeolit dikristalisasi di dalam oven dengan variasi waktu 72, 96, dan
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120 jam pada suhu 110 °C. Setelah selesai dikristalisasi, zeolit yang masih
basah dikeringkan didalam oven pada suhu 80 °C hingga kering, lalu digerus

sampai halus dan disaring dengan mesh hingga menjadi bubuk.

Kemudian zeolit-A yang telah halus dikalsinasi di tanur. Kalsinasi bertujuan
untuk mengubah Al dan Si yang terkandung dalam zeolit-A menjadi oksida,
mengaktifkan situs aktif pada permukaan zeolit dan menghilangkan pengotor
agar katalis menjadi lebih efektif (Susanti, 2015). Katalis zeolit dipanaskan
dari suhu awal yaitu 25 °C hingga mencapai suhu 550 °C dan dipertahankan
selama 6 jam. Setelah 6 jam, tanur dimatikan dan zeolit-A didiamkan selama
satu hari agar suhu pada tanur turun menjadi suhu kamar (25 °C).
Selanjutnya, zeolit-A dihaluskan dan disaring dengan mesh untuk
mendapatkan serbuk zeolit. Zeolit yang dihasilkan kemudian dikarakterisasi
dan akan digunakan dalam uji reaksi pirolisis menggunakan sekam padi bebas

silika dan minyak kelapa sawit untuk menghasilkan bahan bakar cair.

5. Karakterisasi Zeolit

a. X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi dengan XRD dilakukan untuk menganalisis pengaruh suhu
kalsinasi terhadap struktur kristalografi sampel aluminosilikat, apakah sampel
bersifat amorf atau kristalin. Langkah-langkah yang dilakukan dalam analisis

menggunakan XRD adalah sebagai berikut:
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. Sampel disiapkan dan direkatkan pada kaca, kemudian dipasang pada
tempatnya yang berupa lempeng tipis terbentuik persegi panjang (sampel
holder) dengan bantuan lilin perekat.

. Sampel yang disimpan dipasang pada sampel holder kemudian dilekatkan
pada sampel stand dibagian goniometer.

. Parameter pengukuran dimasukkan pada software melalui komputer
pengontrol meliputi penentuan scan mode, penentuan rentang sudut,
kecepatan scan cuplikan, memberi nama cuplikan dan memberi nomor
urut file data.

. Alat difraktometer dioperasikan dengan perintah Start pada menu
komputer, dimana sinar-X akan meradiasi sampel yang tepancar dari target
Cu dengan panjang gelombang 1,5406 A.

. Hasil difraksi dapat dilihat pada komputer dan intensitas difraksi pada
sudut 20 tertentu dan dapat dicetak oleh mesin printer.

. Sampel dari sample holder diambil setelah pengukuran cuplikan selesai.

. Scanning Electron Microsopy (SEM)

Analisis menggunakan SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi

permukaan, ukuran partikel, dan unsur-unsur yang terkandung dalam sampel.

Analisis menggunakan SEM ini dilakukan pada sampel katalis yang

dihasilkan. Langkah-langkah yang dilakukan dalam uji SEM adalah sebagai

berikut:

1. Sampel yang akan dianalisis disiapkan dan direkatkan pada specimen

holder (Dolite, double sticy tape).
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. Sampel yang telah dipasang pada holder kemudian dibersihkan dengan
hand blower.

. Sampel dimasukkan dalam mesin couting untuk diberi lapisan tipis yang
berupa gold-poladium selama 4 menit sehingga menghasilkan lapisan
dengan ketebalan 200-400 A.

. Sampel dimasukkan kedalam specimen chamber.

. Pengamatan dan pengambilan gambar pada layer SEM dengan mengatur
pembesaran yang diinginan.

. Penentuan spot untuk analisis pada layer SEM.

. Pemotretan gambar SEM.

. Particle Size Analyzer (PSA)

Karakterisasi untuk mengetahui ukuran dan distribusi partikel pada katalis

yang diperoleh juga sangat penting dilakukan. Analisis ini dilakukan dengan

menggunakan instrumen Particle Size Analyzer (PSA). PSA merupakan

salah satu instrumen nanoteknologi yang menggunakan metode Laser

Diffraction (LAS) dalam aplikasinya. Alat ini menggunakan prinsip Dynamic

Light Scattering (DLS). Metode ini juga dikenal sebagai Quasi-Elastic Light

Scattering (QUELS). Alat ini berbasis Photon Correlation Spectroscopy

(PCS). PSA yang menggunakan metode LAS dibagi menjadi dua metode,

yaitu:

1. Metode basah, metode ini menggunakan media pendispersi untuk

mendispersikan material uji.
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2. Metode kering, metode ini memanfaatkan udara atau aliran udara untuk
melarutkan partikel dan membawanya ke sensing zone. Metode ini baik
digunakan untuk ukuran yang kasar, dimana hubungan antarpartikel lemah

dan kemungkinan untuk beraglomerasi kecil.

d. Fourier Transform InfraRed (FTIR)

Karakterisasi dengan FTIR dilakukan untuk menganalisis gugus fungsi dari

katalis. Langkah-langkah dalam analisis FTIR adalah sebagai berikut:

1. Beberapa gram sampel dan KBr padat dihaluskan bersama-sama
(perbandingan gram katalis dengan gram KBr 1:100).

2. Sampel yang telah digerus dengan KBr kemudian dibentuk pellet.

3. Pellet sampel dalam KBr selanjutnya dimasukkan dalam wadah sampel

dan dianalisis.

6. Preparasi Bahan Baku Sekam Padi Bebas Silika

Sekam padi bebas silika didapatkan dari residu atau ampas sekam padi yang
sudah diekstraksi menggunakan NaOH. Sekam padi bebas silika kemudian

dicuci dengan air biasa, lalu dijemur sampai kering. Setelah itu, sekam padi
bebas silika yang sudah kering digiling menggunakan alat penggiling hingga

menjadi bubuk yang halus.

7. Proses Pirolisis

Proses pirolisis dilakukan dengan metode reaktor curah. Sekam padi bebas

silika kering yang telah digiling menjadi bubuk halus dimasukkan kedalam
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reaktor pirolisis dengan ditambahkan minyak kelapa sawit, lalu ditambahkan
katalis zeolit sebanyak 10% dari jumlah bahan pada penelitian yang sudah
dimasukkan kedalam reaktor pirolisis. Sehingga sekam padi bebas silika
yang digunakan sebanyak 100 gram dan zeolit sebanyak 10 gram dengan
volume minyak kelapa sawit sebanyak 300 mL. Kemudian dipirolisis pada
suhu yang sesuai dengan suhu optimum sekam padi bebas silika yang
diperoleh dari analisis DTA/TGA selama 3 jam. Produk cair yang dihasilkan
dari reaktor ditampung dan dipisahkan antara fasa atas (organik) dan bawah
(air). Kemudian fasa atas yang diperoleh dianalisis. Hasil analisis fasa atas
(organik) yang mengandung hidrokarbon terbanyak dilakukan destilasi dan

dianalisis.

8. Analisis Bahan Bakar Cair

Analisis bahan bakar cair dengan menggunakan Gas Chromatography-Mass
Spectrometry (GC-MS) yang dilakukan untuk mengidentifikasi komponen-
komponen penyusun pada bahan bakar cair serta uji fisik sebagai acuan
kelayakan dari bahan bakar cair berupa titik nyala (flash point), densitas, dan

viskositas.

a. Gas Chromatography-Mass Spectroscopy (GC-MS)

Analisis GC-MS bertujuan untuk mengidentifikasi komponen dalam sampel,
dan secara khusus untuk melihat apakah senyawa-senyawa dalam sampel
mampu diubah menjadi hidrokarbon. Langkah-langkah yang dilakukan

dalam menggunakan GC-MS adalah sebagai berikut:
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. Transformator/power supply dinyalakan, kemudian tombol on ditekan
pada alat GC-MS, berturut-turut untuk power lon Gauge (I. G.), MS, dan
GC. Gas He dialirkan dan dihidupkan komputer, monitor, serta printer.

. Menu Class-5000 dipilih dan klik vacum control, serta auto start up
dijalankan.

. GC-MS monitor diaktifkan, set temperatur injektor, kolom, dan detektor.
Kemudian ditunggu hingga tekanan vakum di bawah 4 kPa.

. Tuning diaktifkan, diklik auto tune, load method yang akan digunakan
kemudian Klik start dan ditunggu beberapa saat sampai hasilnya tercetak,
setelah selesai klik close tuning.

. Method development diaktifkan, set GC parameter, set MS parameter, save
metode yang telah dideskripsikan, kemudian klik exit.

. Real time analysis diaktifkan dan dipilih parameter single sample,
kemudian diisi dengan deskripsi yang diinginkan.

. Send parameter dilakukan, tunggu sampai GC dan MS siap, kemudian
dilakukan injeksi sampel.

. Post run analysis diaktifkan, kemudian pilih browser untuk analisis
sampel secara kualitatif.

. Pengaturan peak top comment (peak label) dilakukan, dan reintegrasi load
file yang dianalisa. Kemudian dipilih display spectrum search pada

puncak tertentu dan dilakukan report pada bagian yang diinginkan.

10. Untuk mengakhiri, temperatur injektor, kolom, dan detektor pada GC-MS

monitor didinginkan sampai temperatur ruangan (30 °C). Apabila sudah

tercapai, vacum control diklik dan dilakukan auto shut down. Perangkat
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alat dimatikan dengan urutan awal yaitu komputer, GC, MS, IG, dan gas

He.

b. Titik Nyala (Flash Point)

Langkah-langkah dalam analisis flash point pada bahan bakar cair adalah

sebagai berikut:

1. Mangkok uji dibersihkan dan dikeringkan sebelum digunakan.

2. Sampel dimasukkan ke mangkok uji hingga batas yang telah ditentukan.

3. Suhu sampel dan mangkok uji diatur sekitar 18 °C di bawah kisaran
Perkiraan suhu flash point sampel.

4. Mangkok uji ditutup dan cahaya nyala dihidupkan dan diatur intensitasnya
(kenaikan suhu diatur sebesar 5-6 °C/menit dan sampel diaduk dengan
Menggunakan alat pengaduk pada kecepatan 90-12 rpm).

5. Pengadukan dihentikan dan gas pembakar ditambahkan dengan

Mengoperasikan penutup mangkok uji.

c. Densitas

Penentuan densitas dilakukan berdasarkan prinsip kerja yaitu perbandingan

massa sampel tanpa udara pada suhu dan volume tertentu dengan massa air

pada suhu dan volume yang sama. Langkah-langkah untuk analisis intensitas

bahan bakar cair adalah sebagai berikut:

1. Piknometer kosong dikeringkan didalam oven kemudian ditimbang
terlebih dahulu.

2. Kemudian piknometer diisi dengan sampel kemudian ditimbang
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kembali, berat sampel sama dengan selisih antara piknometer
kosong dengan piknometer yang berisi sampel.

3. Densitas sampel kemudian dihitung dengan menggunakan rumus:

_WeW:
PmTy
Keterangan:
p = Densitas sampel (g/mL)
W; = Berat piknometer kosong (g)
W, = Berat piknometer yang diisi dengan sampel (g)
V = Volume piknometer (mL)
d. Viskositas

Viskositas diukur untuk mengetahui kekentalan suatu sampel. Dalam
penelitian ini viskositas yang digunakan adalah Viskometer Ostwald.
Langkah-langkah dalam analisis viskositas adalah sebagai berikut:

1. Viskometer Ostwald yang digunakan terlebih dahulu dicuci dan
dikeringkan dalam oven pada suhu 100 °C.

2. Viskometer diisi dengan sampel pada suhu kamar.

3. Pada kondisi viskometer telah mencapai kondisi yang diinginkan maka
Ketinggian sampel dengan kapiler disesuaikan dengan menggunakan
pompa hisap hingga melebihi sedikit garis batas.

4. Sampel kemudian dibiarkan turun serta dihitung waktu sampai tanda
batas.

5. Waktu yang diukur adalah waktu miniskus untuk melewati dari sasaran
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6. Pengukuran dilakukan sebanyak tiga kali.
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V. SIMPULAN DAN SARAN

A. Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, diperoleh kesimpulan

bahwa :

1.

Sintesis zeolit-A dengan silika sekam padi dan aluminium foil dengan
metode hidrotermal telah berhasil, yang dibuktikan dengan analisis XRD,

SEM, PSA, dan FTIR.

. Hasil karakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD), menunjukkan

bahwa Zeo-72 dan Zeo-96 terbentuk fasa kristalin mengandung zeolit-A
dan mengandung sodalit serta fasa amorf, sedangkan Zeo-120 terbentuk
fasa kristalin mengandung sodalit dan fasa amorf.

Hasil karakterisasi menggunakan SEM menghasilkan sampel dengan
morfologi bentuk permukaan yang heterogen, PSA menunjukkan distribusi
ukuran partikel yang berbeda-beda dari ketiga sampel. Sedangkan hasil
FTIR menghasilkan gugus fungsi senyawa yang sama pada ketiga sampel.
Ketiga sampel memiliki karakteristik yang baik untuk menghasilkan bahan
bakar cair. Sampel Zeo-96 menghasilkan hidrokarbon tertinggi sebesar
93,59% daripada Zeo-72 dan Zeo-120 berturut-turut sebesar 92,95 dan

84,72%.
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5. Hasil fraksinasi bahan bakar cair dengan katalis Zeo-96 menghasilkan
fraksi ringan yang mengandung 100% hidrokarbon dan panjang rantai
karbon yang dihasilkan termasuk dalam fraksi biogasolin.

6. Karakteristik bahan bakar cair hasil pirolisis belum sesuai standar dari
semua persyaratan yang diukur berdasarkan standar Engineers Edge,

sehingga tidak dapat diaplikasikan secara langsung pada alat transportasi.

B. Saran

Beberapa hal yang perlu disarankan pada penelitian selanjutnya adalah

sebagai berikut:

1. Disarankan untuk dapat mensintesis zeolit-A dengan kemurnian yang lebih
tinggi dari sebelumnya.

2. Perlunya perbaikan pada alat pirolisis agar bahan bakar cair yang
dihasilkan lebih maksimal.

3. Disarankan agar memaksimalkan produksi fraksi ringan dari bahan bakar
cair hasil pirolisis yang dihasilkan.

4. Disarankan agar dapat dihasilkan bahan bakar cair yang sesuai dengan
standar Engineers Edge menggunakan biomassa lain selain sekam padi
bebas silika dan dapat diaplikasikan secara langsung dalam alat

transportasi.
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