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ABSTRAK

PRODUKSI BAHAN BAKAR CAIR DARI CAMPURAN ONGGOK DAN
MINYAK KELAPA SAWIT DENGAN METODE PIROLISIS
MENGGUNAKAN ZEOLIT-A SEBAGAI KATALIS

Oleh

Dira Avista

Telah dilakukan pirolisis campuran onggok dan minyak kelapa sawit dengan
metode pirolisis menggunakan zeolit sebagai katalis. Zeolit disintesis dari silika
sekam padi dan aluminium foil dengan metode hidrotermal pada waktu kristalisasi
yang berbeda, yakni 72, 96, dan 120 jam dan selanjutnya disimbolkan S72, S96,
dan S120. Hasil karakterisasi XRD zeolit pada S72 dan S96 menunjukkan adanya
fasa kristalin zeolit-A dan sodalit, serta fasa amorf, sedangkan pada S120 hanya
ada fasa kristalin yakni sodalit dan fasa amorf. Hasil karakterisasi SEM
menunjukkan morfologi permukaan zeolit yang heterogen. Hasil FTIR ketiga
sampel zeolit menunjukkan adanya gugus O—H, TO4 (T= Si atau Al), dan
Si—O—Si. Analisis PSA menunjukkan bahwa zeolit memiliki distribusi ukuran
partikel yang heterogen. Bahan bakar cair hasil pirolisis dianalisis menggunakan
Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS) untuk mengetahui komponen
penyusunnya. Kromatogram menunjukkan bahwa katalis S96 memiliki aktivitas
terbaik untuk menghasilkan bahan bakar cair dengan kadar hidrokarbon yang
tinggi, yakni 98,68%. Bahan bakar cair yang dihasilkan difraksinasi untuk
mendapatkan fraksi ringan. Analisis GC-MS menunjukkan hasil fraksinasi adalah
golongan fraksi ringan yang memiliki kandungan hidrokarbon 100% dan termasuk
dalam kategori biogasoline.

Kata Kunci: bahan bakar cair, onggok, minyak kelapa sawit, pirolisis, zeolit-A.



ABSTRACT

PRODUCTION OF LIQUID FUEL FROM MIXED CASSAVA SOLID WASTE
AND PALM OIL BY THE PYROLYSIS USING
ZEOLITE-A AS A CATALYST

By

Dira Avista

The pyrolysis of mixed raw materials consist of cassava solid waste and palm oil using
synthetic zeolite as a catalyst was carried out. Zeolites were synthesized from rice husk
silica and aluminum foil by the hydrothermal method at different crystallization time of
72,96, and 120 hours and the products obtained were specified as S72, S96, and S120,
respectively. The XRD characterization on S72 and S96 showed the presence of
crystalline zeolite-A and sodalite phases, whereas in S120 only sodalite phase was
detected. The results of SEM characterization showed heterogeneous morphology, in
terms of size, shape, and distribution of the particles on the surface of the samples. The
FTIR results of the three zeolite samples showed the presence of O—H, TO4 (T = Si or
Al), and Si—O—Si groups. PSA analysis showed that zeolites have heterogeneous
particle size distribution. GC-MS analysis revealed that the three zeolites produce liquid
fuels with hydrocarbon as the main constituent, with the highest content of 98.68%. was
obtained using the S96 catalyst. Distillation of the liquid fuel produced pure
hydrocarbon in the biogasoline range.

Keyword: liquid fuel, cassava solid waste, palm oil, pyrolysis, zeolite-A.
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Bahan bakar merupakan salah satu kebutuhan penting dalam kehidupan, seperti
untuk transportasi dan kegiatan industri. Jenis bahan bakar yang paling banyak
digunakan adalah bahan bakar cair. Secara tradisional, bahan bakar cair yang
utama adalah hidrokarbon, yang dihasilkan dari minyak bumi. Terkait dengan
penggunaan bahan bakar fosil ini, terdapat beberapa masalah yakni cadangan
minyak bumi yang terus menipis, sifatnya tidak terbarukan, dan dampak

lingkungan yang timbul dari penggunaannya, terutama pemanasan global.

Berdasarkan data Badan Pengkajian dan Penerapan Teknologi (2018) cadangan
minyak bumi yang sudah diproduksi adalah sekitar 92,1% terhadap total
cadangan. Pada tahun 2016 produksi minyak bumi sebesar 338 juta barel dan
menurun menjadi 85 juta barel pada tahun 2050, dengan mempertimbangkan
cadangan minyak bumi terbukti minyak akan habis dalam kurun waktu 9 tahun
lagi. Karena masalah tersebut, berbagai inisiatif untuk mengembangkan bahan

bakar cair alternatif dan terbarukan terus dilakukan.

Seiring dengan berkembangnya teknologi, terdapat tiga jenis bahan bakar cair
terbarukan yang sudah dikenal, yakni bioetanol, biodiesel, dan bahan bakar cair

hasil pirolisis biomassa. Berdasarkan jenis bahan bakar cair tersebut, bahan



bakar cair hasil pirolisis terus mendapat perhatian karena beberapa alasan yang
dianggap memiliki keuntungan dibandingkan bioetanol dan biodiesel.
Kelebihan pertama adalah pembuatan bahan bakar cair hasil pirolisis tidak
terbatas oleh bahan baku, karena bahan baku yang digunakan bersifat
terbarukan. Kedua, bahan bakar cair yang digunakan ramah lingkungan

(Shamsul et al., 2017).

Metode yang dapat digunakan untuk menghasilkan bahan bakar cair adalah
transesterifikasi, fermentasi, dan pirolisis. Namun, dalam penelitian ini akan
dikaji metode pirolisis. Pirolisis merupakan metode yang relatif mudah untuk
mengonversi biomassa menjadi bahan bakar cair, sehingga metode ini terus
dikembangkan. Proses pirolisis menghasilkan produk cair (bio-oil), padat
(biochar), dan gas (CO, COz, Hz, dan CH4). Komponen utama yang
terkandung dalam bahan bakar cair hasil pirolisis adalah hidrokarbon, sehingga
dapat diolah lebih lanjut menjadi biogasolin melalui proses fraksinasi.
Biomassa yang dapat digunakan dapat berasal dari sembarang biomassa,
seperti sekam padi (Simanjuntak et al., 2012), kayu ketapang (Rizky, 2014),
cangkang sawit (Wardana, 2016), minyak kelapa sawit (Yakub et al., 2015),
campuran bagas tebu dan minyak biji karet (Simanjuntak et al., 2017), dan
campuran bagas tebu dan minyak jarak kaliki (Pratiwi, 2018). Keuntungan
pada metode pirolisis ini prosesnya dapat berlangsung cepat dan peralatan yang

digunakan relatif sederhana.

Salah satu biomassa yang berpotensi untuk dikembangkan adalah onggok.

Onggok merupakan residu dari pengolahan tepung tapioka (pati) yang



keberadaannya melimpah. Pada proses pengolahan singkong menjadi tepung
tapioka, dihasilkan limbah padat tapioka sekitar 75% dari bahan mentahnya
(Nugroho dkk., 2015). Berdasarkan data Badan Pusat Stastistik (BPS) pada
tahun 2015 produksi singkong di Provinsi Lampung mencapai 7.387.084 ton.
Onggok mengandung sumber hidrokarbon, yakni selulosa 24,99%,
hemiselulosa 6,67%, dan pati 61% (Nugroho dkk., 2015). Hubber et al. (2006)
mengemukakan bahwa selulosa dalam biomassa dapat menjadi sumber
hidrokarbon yang potensial untuk produksi bahan bakar cair. Selain itu,
onggok memiliki tekstur yang lembut, sehingga secara teori mudah direngkah
melalui proses pirolisis. Onggok sampai saat ini belum dimanfaatkan secara
optimal, oleh karena itu pada penelitian ini digagas untuk pemanfaatan onggok

yang dapat dikonversi menjadi bahan bakar cair.

Pirolisis menggunakan biomassa padat akan menghasilkan produk cair yang
lebih sedikit jika dibandingkan dengan adanya tambahan zat cair. Salah satu
zat cair yang dapat digunakan untuk bahan baku pirolisis adalah minyak kelapa
sawit. Pengembangan energi alternatif berbahan baku minyak kelapa sawit
dapat dilakukan karena keberadaannya melimpah di Indonesia, termasuk
Provinsi Lampung. Berdasarkan data BPS (2017) produksi minyak kelapa
sawit di Lampung pada tahun 2016 sebesar 425.857 ton. Oleh karena
keberadaannya yang melimpah dan tidak seluruhnya terserap oleh industri
pangan, sehingga minyak kelapa sawit berpeluang untuk dimanfaatkan sebagai

sumber bahan bakar.



Pada prinsipnya, pirolisis dapat berlangsung dengan atau tanpa katalis.
Penggunaan katalis dalam proses pirolisis dapat menurunkan suhu reaksi,
mempercepat laju reaksi, dan menghasilkan hidrokarbon rantai pendek (Cwik,
2014). Pada penelitian ini menggunakan zeolit sintetik, yakni zeolit-A. Zeolit-
A digunakan karena memiliki kelebihan jika dibandingkan dengan zeolit alam
seperti mudah terbentuk kristalin, tingkat kemurniannya lebih tinggi, dan

ukuran pori lebih seragam, sehingga aktivitas katalitiknya lebih tinggi.

Pada penelitian ini, zeolit-A disintesis dari silika sekam padi dan aluminium
foil food grade. Salah satu sumber silika yang ketersediaannya melimpah dan
dapat diperbarui adalah sekam padi. Berdasarkan data BPS (2018) produksi
padi di Lampung pada tahun 2018 mencapai 1.901.041 ton gabah kering giling
(GKG). Simanjuntak et al. (2016) melaporkan bahwa sekam padi mengandung
18-20% silika dan memiliki kemurnian yang tinggi, yakni sekitar 95%. Silika
sekam padi dapat diperoleh dengan sangat mudah dan biaya yang relatif
murah, yakni dengan cara ekstraksi alkalis (Daifullah et al., 2003). Simanjuntak
et al. (2013) telah melakukan penelitian pembuatan aluminosilikat dari silika
sekam padi dan logam aluminium. Namun dalam penelitian ini akan
digunakan aluminium foil food grade sebagai sumber aluminium karena
kandungannya yang tinggi. Berdasarkan informasi industri (Oster, 2015)
diketahui bahwa aluminium foil food grade memiliki kadar aluminium sebesar
99,99%, sehingga dapat dianggap sebagai aluminium murni. Kelebihan lain
menggunakan aluminium foil food grade, yakni tidak lebih mudah larut

dibanding logam aluminium dalam bentuk batangan atau butiran.



Pada penelitian sebelumnya (Simanjuntak et al., 2019) telah berhasil
melakukan penelitian pirolisis campuran limbah padat singkong dan minyak
biji karet dengan menggunakan katalis zeolit-A yang dikalsinasi pada suhu
600, 700, 800, dan 900 °C. Pirolisis dilakukan dari suhu kamar hingga suhu
350 °C. Bahan bakar cair yang dihasilkan dari pirolisis campuran limbah
singkong padat dan minyak biji karet menggunakan katalis zeolit-A yang
dikalsinasi pada suhu 800 °C memiliki kandungan hidrokarbon tertinggi, yakni

90%.

Bahan bakar cair hasil pirolisis dapat dimurnikan menjadi bahan bakar yang
lebih efisien, sehingga dapat diaplikasikan dalam sektor industri, transportasi,
pembangkit listrik, dan rumah tangga. Berdasarkan uraian di atas, maka
penelitian ini mengkaji metode pirolisis dari campuran onggok dan minyak

kelapa sawit menjadi bahan bakar cair menggunakan zeolit-A sebagai katalis.

. Tujuan Penelitian

Berdasarkan uraian dari latar belakang, tujuan dari penelitian ini adalah sebagai

berikut:

1. Mensintesis zeolit dari silika sekam padi dan aluminium foil food grade
menggunakan metode hidrotermal.

2. Mengkarakterisasi zeolit menggunakan XRD, SEM, FTIR, dan PSA.

3. Memproduksi bahan bakar cair dari campuran onggok dan minyak kelapa

sawit menggunakan metode pirolisis dengan Kkatalis zeolit.



4. Menganalisis bahan bakar cair yang dihasilkan dengan GC-MS untuk
melihat komponen dalam bahan bakar cair, serta uji viskositas, densitas, dan

titik nyala (flash point) untuk mengetahui kelayakan bahan bakar cair.

. Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Menanggulangi ketergantungan bahan bakar fosil dengan meningkatkan
ketersediaan bahan bakar cair dari biomassa.

2. Meningkatkan pemanfaatan onggok pada limbah industri tepung tapioka
dan minyak kelapa sawit sebagai sumber bahan baku untuk bahan bakar cair
terbarukan.

3. Meningkatkan ketersediaan katalis untuk mendukung pengembangan
teknologi pirolisis.

4. Meningkatkan nilai ekonomis dari sekam padi dalam sektor pertanian.



Il. TINJAUAN PUSTAKA

A. Bahan Bakar Cair Terbarukan

Bahan bakar cair terbarukan adalah bahan bakar berwujud cair yang
dihasilkan dari berbagai senyawa organik besar atau biomassa, dengan
metode biologi, kimia, dan termokimia atau lebih dikenal dengan istilah
pirolisis. Metode biologi atau fermentasi digunakan untuk menghasilkan
bioetanol (Wahono et al., 2015), metode kimia digunakan untuk
menghasilkan biodiesel dengan proses transesterifikasi (Pisarello et al.,
2018). Bahan bakar cair jenis ketiga adalah bahan bakar cair yang dihasilkan
dengan metode pirolisis, dimana molekul organik berukuran besar direngkah
menjadi molekul lebih sederhana dan memiliki sifat yang lebih baik sebagai

bahan bakar.

Bioetanol diperoleh dari fermentasi berbagai macam bahan baku yang
mengandung gula reduksi, sehingga bahan baku terbatas pada karbohidrat.
Dewasa ini, bahan baku yang banyak digunakan adalah ubi kayu (Susmiati
dkk., 2011) dan tetes tebu (Wardani dan Pertiwi, 2013). Produksi bioetanol
dapat dilakukan dengan metode hidrolisis asam dan secara enzimatis. Metode
enzimatis lebih sering digunakan karena lebih ramah lingkungan
dibandingkan dengan katalis asam (Seftian dkk., 2012). Selain itu tidak

menghasilkan produk samping yang mengganggu pertumbuhan



mikroorganisme. Namun proses hidrolisis mempunyai kelemahan, yakni
prosesnya berlangsung lama dan membutuhkan enzim yang spesifik

(Susmiati dkk., 2011).

Biodiesel dapat dibuat dari minyak nabati seperti minyak biji kopi (Simbolon
dkk., 2013), minyak kelapa sawit (Pandiangan et al., 2017), minyak biji karet
(Pandiangan et al., 2017), minyak jarak (Pandiangan et al., 2016), minyak
ketapang (Pratiwi, 2015), dan minyak kelapa (Maulidiyah et al., 2017).
Biodiesel memiliki beberapa kelebihan, yakni mengurangi emisi gas-gas
beracun seperti CO, CO2, HCx, NOx, SOx, mengurangi senyawa
karsinogenik dan meningkatkan pelumasan mesin (Sudrajat dkk., 2010).
Namun, produksi biodiesel ini masih memerlukan reaktan kedua, yaitu
alkohol (terutama metanol atau etanol) sehingga biayanya yang relatif mahal.
Selain itu, kebutuhan minyak nabati pangan yang digunakan akan meningkat
seiring dengan meningkatnya populasi manusia, hal ini menyebabkan

cadangan minyak nabati pangan menurun jika digunakan terus-menerus.

Berdasarkan uraian di atas, berbagai upaya untuk mengembangkan bahan
bakar cair hasil pirolisis terus dilakukan, karena bahan bakar cair hasil
pirolisis tidak terkendala dengan bahan baku. Berbagai biomassa atau
senyawa organik besar dapat digunakan sebagai bahan baku seperti, tandan
kosong kelapa sawit (Wibowo dan Hendra, 2015), sampah plastik
polipropilena (Wahyudi dkk., 2016), campuran bagas tebu dan minyak jarak
kaliki (Pratiwi, 2018), campuran cangkang kelapa sawit dan plastik (Wardana

dkk., 2016), dan minyak kelapa sawit (Antono, 2018). Selain itu, tidak



memerlukan bahan baku tambahan kecuali katalis dan perangkat alat yang

digunakan sederhana, serta prosesnya cepat.

. Pirolisis

Pirolisis merupakan suatu proses dekomposisi termokimia senyawa organik
besar menjadi senyawa yang lebih sederhana tanpa atau dengan oksigen yang
terbatas. Produk yang dihasilkan dari proses pirolisis adalah cairan (bio-oil),
gas, dan arang (biochar). Pirolisis dapat berlangsung dengan atau tanpa
katalis. Namun penggunaan katalis dalam proses pirolisis memiliki beberapa
keuntungan, yakni menurunkan suhu reaksi, mempercepat reaksi, dan

menghasilkan hidrokarbon rantai pendek (Cwik, 2014).

Berdasarkan variasi suhu yang digunakan, pirolisis dapat dibedakan menjadi
slow pyrolysis, flash pyrolysis, dan fast pyrolyisis. Slow pyrolysis dilakukan
pada suhu yang rendah, sehingga mencapai suhu puncak membutuhkan waktu
yang lama. Metode ini memiliki beberapa keterbatasan teknologi, waktu
tinggal yang lama dan transfer panas yang rendah sehingga tidak cocok untuk
produksi bahan bakar cair dengan kualitas baik (Tippayawong et al., 2008).
Metode ini biasanya digunakan untuk mendapatkan jumlah arang yang lebih
banyak dari cairan. Wibowo (2013) berhasil melakukan pirolisis lambat
dengan bahan baku serbuk gergaji sengon dengan berbagai suhu pirolisis
yaitu 350, 400, 450, dan 500 °C. Hasil penelitian menunjukkan bahwa arang
yang dihasilkan pada suhu 350 °C lebih banyak dibandingkan suhu 400, 450,

dan 500 °C.
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Flash pyrolysis merupakan proses pirolisis yang beroperasi pada suhu tinggi
(450-1000 °C), laju pemanasan yang tinggi dan waktu tinggal gas yang
sangat singkat (kurang dari 1 s) (Aguado et al., 2002). Proses ini lebih
menjanjikan untuk produksi bahan bakar padat, cair, dan gas dari biomassa
yang mencapai hingga 75% dari hasil bahan bakar cair (Demirbas, 2000).
Namun flash pyrolysis ini masih memiliki kekurangan, yakni prosesnya
membutuhkan biaya yang tinggi, stabilitas termal yang rendah, sifat korosif
dari produk cair, padatan tersuspensi dalam zat cair, peningkatan viskositas
akibat pembentukan char, pemekatan alkali dalam char yang terlarut dalam

produk cair, dan produksi air secara pirolitik (Cornelissen et al., 2008).

Fast pyrolysis merupakan pirolisis yang membutuhkan waktu singkat dan
berlangsung pada suhu antara 350-550 °C (Bridgewater and Peacok, 2000).
Karakteristik dasar dari fast pyrolysis yaitu transfer panas dan laju
pemanasan yang tinggi, uap waktu tinggal singkat, pendinginan uap dan
aerosol yang cepat untuk menghasilkan bahan bakar cair dengan jumlah yang

banyak (Demirbas, 2002).

Wibowo dkk. (2015) telah melakukan penelitian pembuatan bio-oil dari rumput
gelagah menggunakan proses pirolisis cepat. Suhu pirolisis yang digunakan
adalah 550 dan 600 °C. Dari hasil penelitian tersebut, rendemen bio-oil
tertinggi diperoleh dari rumput gelagah dengan ukuran 40 mesh dan suhu 550
°C yang menghasilkan cairan lebih tinggi dibanding dengan perlakuan lainnya.
Hal ini menunjukkan bahwa suhu 550 °C merupakan suhu yang baik untuk

mendapatkan produk bio-oil.
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Napitupulu dkk. (2012) telah melakukan penelitian pirolisis minyak kelapa
menggunakan katalis heterogen berbasis silika sekam padi (Ti-silika).
Preparasi katalis Ti-silika dilakukan dengan metode sol-gel menggunakan sol
silika, sol silika diperoleh dengan cara ekstraksi silika dari sekam padi
menggunakan larutan KOH 1,5%. Pirolisis dilakukan pada suhu 200, 300,
dan 400 °C dengan variasi waktu 2, 3, dan 4 jam. Bahan bakar cair yang
diperoleh dari reaksi pirolisis dihasilkan pada suhu optimum 400 °C dengan
waktu 3 jam dengan persen konversi 73%, viskositas kinematik 3,4 mm?/s
yang memenuhi SNI yakni 2,3-4,6 mm?/s dan massa jenis 0,889 g/mL dengan
standar massa jenis menurut SNI 0,85-0,89 g/mL. Hasil karakterisasi
menggunakan XRD menunjukkan bahwa silika berada pada fasa cristobalite
dan karakterisasi menggunakan SEM menunjukkan permukaan yang rapat
dan adanya cluster dengan ukuran yang lebih kecil dan jumlahnya lebih

sedikit.

. Bahan Baku Bahan Bakar Cair

. Onggok

Industri tapioka mengolah singkong sebagai bahan baku utama menjadi
tepung tapioka dan menghasilkan produk samping berupa ampas yang sering
disebut onggok seperti Gambar 1. Komposisi onggok dipengaruhi oleh lokasi
penanaman, umur panen, varietas ubi kayu, dan proses ekstraksi yang
digunakan. Onggok dari industri besar mengandung selulosa 24,99%,

hemiselulosa 6,67%, dan pati 61% (Nugroho dkk., 2015).
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Gambar 1. Onggok

Ketersediaan onggok terus meningkat seiring dengan meningkatnya produksi
tapioka. Hal ini diindikasikan dengan semakin meluasnya areal penanaman
dan produksi ubi kayu. Berdasarkan data BPS (2017) produksi singkong di
Provinsi Lampung mencapai 6.481.382 ton. Pada proses pengolahan
singkong menjadi tepung tapioka dihasilkan limbah padat tapioka sekitar
75% dari bahan mentahnya (Nugroho dkk., 2015). Berdasarkan laporan
tersebut produk onggok cukup melimpah dan belum dimanfaatkan secara

optimal, meskipun onggok sudah digunakan sebagai pakan ternak.

Pada umumnya, limbah industri pangan tidak membahayakan kesehatan
masyarakat, karena tidak terlibat langsung dalam perpindahan penyakit.
Akan tetapi, kandungan bahan organiknya yang tinggi dapat bertindak
sebagai sumber makanan untuk pertumbuhan mikroba. Kandungan senyawa
organik yang tinggi pada onggok berpotensi untuk dimanfaatkan sebagai
bahan baku pembuatan bahan bakar cair guna meningkatkan nilai ekonomis

onggok.
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2. Minyak Kelapa Sawit

Tanaman kelapa sawit (Gambar 2) merupakan tanaman yang
mengandung 50% minyak (Sa’diah, 2009). Minyak kelapa sawit
memiliki kandungan asam lemak dengan komposisi 40-46% asam
palmitat; 3,6-4,7% asam stearat; 39-45% asam oleat; 7-11% asam
linoleat; dan 1,1-2,5% asam miristat (Ketaren, 1986). Seiring dengan
penambahan luas areal kelapa sawit serta berkembangnya industri kelapa
sawit di Indonesia, maka produksi kelapa sawit nasional dalam wujud

minyak sawit juga terus meningkat setiap tahun.

Gambar 2. Tanaman kelapa sawit

Pada tahun 1980 produksi minyak kelapa sawit Indonesia hanya sebesar
721,17 ribu ton, dan naik menjadi 33,50 juta ton pada tahun 2016
(Kementerian Pertanian, 2016). Kelapa sawit merupakan tanaman yang telah
dibudidayakan secara intensif di Indonesia, khususnya dalam pembuatan
crude plam oil (CPO) sebagai penghasil minyak masak, minyak industri,

maupun bahan bakar. Oleh karena itu, bila ditinjau terhadap kesiapan



14

ketersediaan bahan baku, maka kelapa sawit merupakan bahan yang
berpotensi untuk dipergunakan sebagai bahan baku pembuatan bahan bakar
terbarukan. Namun, pemanfaatan CPO sebagai bahan baku untuk produksi
bahan bakar perlu dilaksanakan secara bijaksana dan hati-hati, karena
fungsinya saat ini sebagai bahan baku minyak goreng yang termasuk bahan

makanan (Tety dkk., 2012).

. Zeolit

Zeolit merupakan mineral kristalin aluminosilikat terhidrasi yang tersusun
dari silika dan alumina membentuk koordinasi tetrahedral dan dihubungkan
oleh atom O. Kerangka dasar struktur zeolit terdiri dari unit-unit tetrahedral
AlO4 dan SiO4 yang saling berhubungan melalui atom O dan di dalam
struktur tersebut Si** dapat diganti dengan AI**. Sehingga rumus empiris
zeolit adalah M2nO.Al203.xSi02.yH-0 (Sutarti dan Rachmawati, 1994).
Dimana: M = Kation alkali atau alkali tanah

n = Valensi logam alkali

x = Bilangan tertentu (2 s/d 10)

y = Bilangan tertentu (2 s/d 10)

Secara umum, zeolit memiliki molekular struktur yang unik, dimana atom
silikon dikelilingi oleh 4 atom oksigen sehingga membentuk semacam
jaringan dengan pola yang teratur seperti pada Gambar 3. (Aguado et al.,

2002).
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Gambar 3. Struktur ikatan zeolit (Wilson and Clark, 2000)

Dari Gambar 3. terlihat bahwa logam-logam yang disimbolkan dengan ‘M’,
memberikan situs asam Lewis kepada zeolit sehingga meningkatkan situs
aktifnya. Hal ini menunjukkan bahwa proses pengembanan logam dalam
zeolit sangat berperan besar dalam membentuk situs aktif tersebut. Dimana,
situs aktif pada katalis berperan sebagai fasilitator di dalam reaksi pirolisis.
Sehingga, semakin banyak situs aktif yang dimiliki oleh suatu katalis, maka

yield bio-oil yang dihasilkan juga akan semakin besar (Lestari, 2010).

Zeolit dikenal sebagai “saringan molekul” yang dapat mengatur masuknya
molekul berdasarkan ukuran. Zeolit dapat berlaku sebagai penukar kation
dan sebagai katalis untuk berbagai reaksi. Zeolit juga mudah melepas kation
dan diganti dengan kation lainnya, misalnya zeolit melepas ion Na* dan
digantikan dengan mengikat ion Ca?* atau ion Mg?* (Sirait dkk., 2014).
Zeolit mempunyai beberapa sifat antara lain mudah melepas air akibat
pemanasan, tetapi juga mudah mengikat kembali molekul air dalam udara

lembab (Mukti et al., 2009).
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Berikut ini adalah sifat-sifat yang dimiliki oleh zeolit, antara lain (Sutarti et
al., 1994):

a. Dehidrasi

Sifat dehidrasi dari zeolit akan berpengaruh terhadap sifat adsorbsinya. Zeolit
dapat melepaskan molekul air dari dalam rongga permukaan yang
menyebabkan medan listrik meluas ke dalam rongga utama dan akan efektif
terinteraksi dengan molekul yang akan diadsorbsi. Jumlah molekul air sesuai
dengan jumlah pori-pori atau volume ruang hampa yang akan terbentuk bila
unit sel kristal zeolit tersebut dipanaskan.

b. Adsorbsi

Dalam keadaan normal, ruang hampa dalam kristal zeolit terisi oleh molekul
air bebas yang berada di sekitar kation. Bila kristal zeolit dipanaskan pada
suhu 300-400 °C maka air tersebut akan keluar sehingga zeolit dapat
berfungsi sebagai penyerap gas atau cairan. Beberapa jenis mineral zeolit
mampu menyerap gas sebanyak 30% dari beratnya dalam keadaan kering.
Selain mampu menyerap gas atau zat, zeolit juga mampu memisahkan
molekul zat berdasarkan ukuran dan kepolarannya. Meskipun ada dua
molekul atau lebih yang dapat melintas, hanya sebuah saja yang dapat lolos
karena adanya pengaruh kutub antara molekul zeolit dengan zat tersebut.
molekul yang tidak jenuh atau mempunyai kutub akan lebih mudah lolos
daripada yang tidak berkutub atau yang jenuh. Sedangkan untuk faktor yang
mempengaruhi kemampuan adsorbsi adalah agitasi, karakteristik adsorbent,
daya larut, ukuran molekul zat terlarut, komposisi kimia, pH, suhu, dan

waktu. Proses zeolit untuk dapat menyerap logam berat awalnya adalah
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ketika zeolit yang telah teraktivasi dengan asam, basa ataupun garam menjadi
satu ikatan. Ditambahkan dengan logam berat yang terkandung pada limbah
cair maka ikatan zeolit dengan larutan aktivasi akan terurai menjadi zeolit
berikatan dengan logam berat tersebut.

c. Penukar lon

lon-ion pada rongga atau kerangka elektrolit berguna untuk menjaga
kenetralan zeolit. lon-ion ini dapat bergerak bebas sehingga pertukaran ion
yang terjadi tergantung dari ukuran dan muatan maupun jenis zeolitnya. Sifat
sebagai penukar ion dari zeolit antara lain tergantung dari sifat kation, suhu,
dan jenis anion. Penukaran kation dapat menyebabkan perubahan beberapa
sifat zeolit seperti stabilitas terhadap panas, sifat absorbsi dan aktifitas
katalitis.

d. Katalis

Ciri paling khusus dari zeolit yang secara praktis akan menentukan sifat
khusus mineral ini adalah adanya ruang kosong yang akan membentuk
saluran di dalam strukturnya. Bila zeolit digunakan pada proses penyerapan
atau katalitis maka akan terjadi difusi molekul ke dalam ruang bebas di antara
kristal. Dengan demikian, dimensi serta lokasi saluran sangat penting. Zeolit
merupakan katalisator yang baik karena mempunyai pori-pori yang besar
dengan permukaan yang maksimum.

e. Penyaring atau Pemisah

Meskipun banyak media berpori yang dapat digunakan sebagai penyerap atau
pemisah campuran uap atau cairan, tetapi distribusi diameterdari pori-pori

media tersebut tidak cukup selektif seperti halnya penyaring molekul (zeolit)
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yang mampu memisahkan berdasarkan perbedaan ukuran, bentuk, dan
polaritas dari molekul yang disaring. Zeolit dapat memisahkan molekul gas
atau zat lain dari suatu campuran tertentu karena mempunyai ruang hampa
yang cukup besar dengan garis tengah yang bermacam-macam. Volume dan
ukuran garis tengah ruang hampa dalam kisi-kisi kristal ini menjadi dasar
kemampuan zeolit untuk bertindak sebagai penyaring molekul. Molekul yang
berukuran lebih kecil dapat melintas sedangkan yang berukuran lebih bessar
dari ruang hampa akan tertahan atau ditolak. Hubungan antara ukuran garis
tengah ruang hampa zeolit dengan molekul gas atau zat yang dapat melintas
atau tertahan. Menurut proses pembentukanya, zeolit dapat dibedakan

menjadi dua kelompok, yakni zeolit alam dan sintetik.

. Zeolit Alam

Zeolit alam terbentuk karena adanya perubahan alam (zeolitisasi) dari bahan
vulkanik dan dapat digunakan secara langsung untuk berbagai keperluan,
namun daya jerap maupun daya tukar ion zeolit ini belum maksimal. Selain
itu, zeolit alam banyak bercampur dengan materi pengotor selain zeolit, baik
kristalin maupun amorpus (Trisunaryanti et al., 1996). Untuk memperoleh
zeolit dengan daya guna tinggi diperlukan suatu perlakuan yakni dengan

aktivasi.

Proses aktivasi zeolit alam dapat dilakukan dengan dua cara yaitu secara
fisika dan kimia. Proses aktivasi dengan cara fisika melalui pemanasan
dengan tujuan untuk menguapkan air yang terperangkap di dalam pori-pori

kristal zeolit, sehingga luas permukaannya bertambah. Proses pemanasan
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zeolit dikontrol, karena pemanasan yang berlebihan kemungkinan akan
menyebabkan zeolit tersebut rusak. Sedangkan proses secara kimia dengan
tujuan untuk membersihkan permukaan pori, membuang senyawa pengotor

dan mengatur kembali letak atom yang dapat dipertukarkan.

Menurut Weitkamp and Puppe (1999) Proses aktivasi zeolit dengan perlakuan
asam klorida pada konsentrasi 0,1 N hingga 11 N menyebabkan zeolit
mengalami dealuminasi dan dekationisasi yaitu keluarnya Al dan kation-
kation dalam kerangka zeolit. Aktivasi asam menyebabkan terjadinya
dekationisasi yang menyebabkan bertambahnya luas permukaan zeolit karena
berkurangnya pengotor yang menutupi pori-pori zeolit. Luas permukaan
yang bertambah diharapkan meningkatkan kemampuan zeolit dalam proses
penjerapan. Proses aktivasi dengan asam dapat meningkatkan kristalinitas,
keasaman dan luas permukaan (Srihapsari, 2006). Berikut ini contoh zeolit

alam disajikan dalam Tabel 1.

Tabel 1. Contoh zeolit alam

No. Zeolit alam Komposisi

1. Kabasit (Naz,ca)e(A|128i24072).40H20
2. Klipnotilolit (NayK,)(AlgSiggOgg).24H,0

3. Analsim Nale(AllesigonG).16H20

4, Heulandit Ca4(Algsi28072).24H20

5. Erionit (Na,CasK)(AlgSiy;07,).27H,0
6. Ferrierit (NazMgz)(A|68i30072).18H20
7. Natrolit Na4(A|4Si6020).4H20

8. Laumonit Ca(A|88i16O48).16H20

9. Mordenit Nag(A|88i40096).24H20

10. FlllpSlt (Na,K)lo(A|108|22064)20H20
11. Wairali Ca(A|28|40]_2)12H20

Sumber: Subagio, 1993.
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Oktafany dkk. (2016) melaporkan telah berhasil melakukan pirolisis dengan
bahan baku limbah tandan kelapa sawit menggunakan katalis zeolit alam
teraktivasi H2SO4 untuk mengetahui kandungan asap cair. Hasil identifikasi
adalah pada asap cair hasil destilasi pertama terdiri dari senyawa asam
45,32% yang didominasi oleh asam asetat 44,70%, senyawa fenol 30,68%
serta senyawa karbonil 9,61% yang didominasi oleh 2-furankarboksildehid
3,85% dan senyawa 2-propanon 3,60%. Pada asap cair hasil destilasi
berulang terdiri dari senyawa asam asetat 46,71%, senyawa fenol 42,08%,
dan senyawa karbonil 0,28%. Pengaruh pemurnian menggunakan zeolit
teraktivasi HSO4 pada destilasi berulang adalah hilangnya kandungan
senyawa yang berbahaya bagi pangan yaitu 2-propanon, 2-butanon, 3,5-

dimetilfenol, dan piridin yang terdapat pada destilasi pertama.

. Zeolit Sintetik

Zeolit sintetik dikembangkan untuk mengatasi kelemahan dari zeolit alam
antara lain karena komposisi mineral yang bervariasi dan ukuran pori-pori
yang tidak seragam. Pengembangan zeolit sintetik ini dapat dilakukan
dengan mengatur pori-porinya sehingga lebih spesifik pemanfaatannya
(Saraswati, 2015). Zeolit dapat dimanfaatkan sebagai penukar ion, katalis,
dan adsorben. Reaktan utama dalam sintesis zeolit adalah senyawa silika dan
alumina. Terdapat berbagai macam alternatif sumber silika dan sumber

alumina yang berasal dari limbah dan mudah diperoleh.

Dewasa ini, penelitian telah banyak dilakukan dengan pemanfaatan silika

yang terkandung dalam sekam padi sebagai bahan untuk mensintesis zeolit
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(Nur, 2001; Fuadi dkk., 2012). Sekam padi memiliki kandungan silika yang
cukup tinggi yaitu sebesar 18-20% (Simanjuntak et al., 2016), memiliki sifat
amorf dan ukuran ultrafine, serta sangat reaktif (Chandrasekhar et al., 2003).
Zeolit sintetik umumnya dibuat dengan pencampuran larutan alumina dan
pembentukan gel silikat. Sintesis zeolit melibatkan beberapa langkah, seperti

yang ditunjukkan pada Gambar 4.

natrium silikat natrium aluminat
Pencampuran
tahap awal : larutan lewat jenuh +——————— ge] amorf
tahap pembentukankristal :  embriointi gel amorf

larutan lewat jenuh

|

tahap pertumbuhan kristal kristal gel amorf

\ larutan lewat jenuh /

Gambar 4. Skema pembentukan zeolit secara umum (Hamdan, 1992)

Dari skema tersebut dapat dijelaskan bahwa ketika larutan aluminat dan
larutan silikat dicampur, akan terbentuk dua fase, yaitu fase gel dan fase
larutan sebagian larutan lewat jenuh. Kedua fase ini berada dalam
kesetimbangan sebagai tahap awal pembentukan zeolit. Pada tahap
pembentukan kristal, gel amorf akan mengalami penataan ulang pada
strukturnya dengan adanya pemanasan sehingga dapat terbentuk embrio inti
kristal. Pada keadaan ini terjadi kesetimbangan antara embrio inti kristal, gel
amorf sisa, dan larutan lewat jenuh. Proses ini berada pada keadaan

metastabil. Jika gel amorf sisa larut kembali, maka akan terjadi pertumbuhan
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kristal dari embrio inti tersebut sampai gel amorf sisa tersebut habis dan
terbentuk kristal dalam keadaan stabil. Tahap ini merupakan tahap
pertumbuhan kristal (Hamdan, 1992). Dengan perkembangan penelitian,
dewasa ini telah dikenal beragam zeolit sintetik, dan beberapa diantaranya

disajikan dalam Tabel 2.

Tabel 2. Rumus oksida beberapa jenis zeolit sintetik

Jenis Zeolit Rumus Oksida

Zeolit A Na20.Al>03.25i02.4,5H,0

ZeolitH K20.Al203.2Si02.4H,0

Zeolit L (K2Na2)0.Al203.6Si02.5H,0

Zeolit X Na20.Al>03.2,5Si02.6H20

Zeolit Y Na20.Al203.4,8Si0,.8,9H,0

Zeolit P Na20.Al203.2-5Si02.5H.0

Zeolit O (Na, TMA)20.Al,03.7Si02.3,5H20 TMA (CHs)sN*
Zeolit Q (Na,TMA)20.Al,03.7Si02.5H,0 TMA-(CH3)sN*
Zeolit ZK-4 0,85Na20.0,15(TMA)20.Al,0.3,3Si0,.6H.0
Zeolit ZK-5 (R,Na2)0.Al>03.4-6Si0,.6H20

Sumber: Georgiev et al., 2009.

. Zeolit-A

Salah satu tipe zeolit sintetik adalah zeolit-A yang dikembangkan untuk
mengatasi kelemahan dari zeolit alam yang memiliki ukuran pori yang tidak
seragam (Saraswati, 2015). Zeolit-A ini memiliki rumus kimia
Na20.Al203.2Si02.4,5H,0. Zeolit-A adalah salah satu zeolit sintetik dengan
kerangka struktur tiga dimensi (seperti pada Gambar 5) dan banyak

digunakan dalam aplikasi industri terutama sebagai katalis dan adsorben.
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Gambar 5. Kerangka struktur zeolit A (Smith, 1988)

Sintesis zeolit ini umumnya dikerjakan pada kondisi hidrotermal dengan
bahan dasar gel reaktif dalam media alkali pada suhu antara 80-200 °C.
Kondisi hidrotermal dapat dilakukan dengan metode konvensional
menggunakan oven, penangas atau autoclave sebagai sumber panas (Wuntu

dan Tangkuman, 2008).

Saraswati (2015) telah berhasil mensintesis zeolit-A dengan bahan baku kaca
yang direaksikan dengan NaOH dan dipanaskan pada suhu 900 °C selama 4
jam. Hasil dari leburan tersebut dilarutkan dalam akuades dan direaksikan
dengan natrium aluminat dengan perbandingan tertentu, kemudian
dipanaskan selama 8 jam pada suhu 80 °C. Berdasarkan hasil karakterisasi
XRD dan FTIR menunjukkan bahwa diperoleh kristalinitas sampel zeolit-A
adalah 96,09% dan terbentuknya kerangka aluminosilikat pada sampel

tersebut.

. Silika Sekam Padi

Sekam padi merupakan bagian terluar dari butir padi yang merupakan hasil

samping proses penggilingan padi (seperti Gambar 6). Secara umum sekam
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padi dimanfaatkan untuk abu gosok, arang, dan penyimpanan telur

(Sembiring dan Karo, 2007).

Gambar 6. Sekam padi

Jika ditinjau dari segi komposisinya sekam padi dapat memiliki nilai
ekonomis yang tinggi. Simanjuntak et al., (2016) melaporkan bahwa sekam
padi mengandung silika yang cukup tinggi yaitu 18-20%, sehingga sekam
padi dapat dimanfaatkan sebagai sumber silika. Komposisi silika sekam padi

mengandung senyawa lain seperti yang ditunjukkan pada Tabel 3.

Tabel 3. Komposisi silika sekam padi

Komposisi Kandungan (% Berat)
SiO» 94,66

CaOo 0,71

Na.O 1,50

K20 1,01

Al>O3 1,56

MgO 0,56

Sumber: Sembiring dan Karo, 2007.

Dewasa ini, silika sekam padi telah manfaatkan untuk pembuatan keramik
(Sembiring, 2011; Sembiring et al., 2014), katalis (Adam et al., 2006;

Saroinsong, 2015), serta berbagai material komposit (Suka dkk., 2008;
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Marlina dkk., 2012). Selain itu dapat dimanfaatkan sebagai sumber silika
untuk pembuatan zeolit sintetik.

Silika sekam padi dapat diperoleh dengan dua cara yaitu dengan ekstraksi
alkalis (Daifullah et al., 2003) atau pengabuan (Kalapathy et al., 2000).
Metode ekstraksi didasarkan pada kelarutan silika amorf yang besar dalam
larutan alkalis dan pengendapan silika yang terlarut dalam asam, seperti asam

klorida, asam oksalat, dan asam nitrat (Sembiring dan Karo, 2007).

Kristianingrum dkk. (2011) telah melakukan penelitian sintesis silika gel dari
abu bagas dan uji sifat adsorptifnya terhadap ion logam tembaga (11).
Pengabuan bagas dilakukan pada suhu 700 °C dilanjutkan dengan pembuatan
natrium silikat dengan melarutkan 6 gram abu bagas menggunakan NaOH 1
M disertai pengadukan dan pemanasan selama 1 jam. Filtrat natrium silikat
yang terbentuk ditambahkan larutan dengan variasi jenis asam kuat dan lemah
yaitu asam klorida, asam sulfat, asam asetat dan asam sitrat dengan
konsentrasi masing-masing 3 M hingga larutan mencapai pH 7. Proses
adsorpsi dilakukan dengan memasukkan silika gel ke dalam larutan ion logam
tembaga (11). Hasil karakterisasi menunjukkan bahwa nilai keasaman silika
gel dengan asam klorida, asam sulfat, asam asetat, dan asam sitrat 3 M
berturut-turut sebesar 8,320; 6,554; 6,836 dan 7,574 mmol/g. Sedangkan
kadar air sampel masing-masing 12,880; 15,118; 11,085 dan 17,423%. Nilai
daya adsorpsi dan efisiensi adsorpsi ion logam tembaga (I1) yang berbeda, hal
ini didasarkan pada jenis asam kuat dan lemah yang digunakan dalam

sintesis.
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Simanjuntak et al., (2016) telah melakukan penelitian ekstraksi silika dari
sekam padi dengan membandingkan karakteristik silika yang diperoleh dari
pengendapan asap cair dan HNO3z 10%. Hasil analisis morfologi permukaan
dari silika yang diperoleh dengan pengendapan menggunakan asap cair
menunjukkan morfologi permukaan yang lebih homogen dan ukuran partikel
yang lebih kecil jika dibandingkan dengan pengendapan menggunakan HNO3
10%. Keuntungan dari metode ekstraksi alkalis yaitu silika yang didapat
memiliki kemurnian yang tinggi, yakni sekitar 95%. Sehingga dalam
penelitian ini, untuk mendapatkan silika sekam padi menggunakan metode

ekstraksi alkalis dan asap cair sebagai pengendap silika.

. Asap Cair Tempurung Kelapa

Tempurung kelapa dewasa ini sering digunakan sebagai bahan baku
pembuatan asap cair, hal ini disebabkan karena tempurung kelapa
mengandung selulosa, hemiselulosa, dan lignin. Berikut ini merupakan

kandungan tempurung kelapa disajikan dalam Tabel 4.

Tabel 4. Komposisi kimia tempurung kelapa

Komposisi Kandungan (%
Berat)

Selulosa 34

Hemiselulosa 21

Lignin 27

Protein 2

Lemak 5

Sumber: Bledzki et al., 2010.

Asap cair merupakan bahan kimia yang diperoleh dari pengembunan asap

hasil penguraian senyawa-senyawa organik pada proses pirolisis. Asap cair
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terdiri dari grade 3, 2, dan 1. Penggolongan asap cair ini berdasarkan jumlah
senyawa berbahaya yang terkandung dalam asap cair, sehingga memengaruhi
fungsi dari asap cair tersebut. Asap cair grade 3 merupakan asap cair hasil
pirolisis yang belum mengalami proses pemurnian. Asap cair grade 3 tidak
digunakan sebagai pengawet bahan pangan, karena masih banyak
mengandung tar yang karsinogenik, tetapi digunakan pada pengolahan karet,

penghilang bau, dan pengawet kayu agar tahan terhadap rayap.

Asap cair grade 2 merupakan asap cair yang telah melewati tahapan destilasi.
Asap cair grade 2 tempurung kelapa berwarna lebih kekuningan juka
dibandingkan dengan asap cair tempurung kelapa grade 3, namun lebih pekat
kuningnya daripada asap cair tempurung kelapa grade 1. Menurut Himawati
(2010) asap cair grade 2, memiliki kandungan tar 16,6% jauh lebih rendah
jika dibandingkan asap cair grade 3, kandungan fenol 9,55%, karbonil 1,67%,
dan aroma asapnya sudah berkurang. Kadar fenol, karbonil, dan asam pada
asap cair grade 2 tidak terlalu berbeda dengan grade 3. Namun, pada asap
cair grade 2 untuk kadar tar dan poliaromatik hidrokarbon (PAH) seperti
benzopirena sudah semakin berkurang, hal ini dikarenakan pada saat destilasi
suhu 250 °C senyawa tersebut tidak ikut menguap karena titik didih kedua
senyawa tersebut berada di atas 250 °C. Asap cair grade 2 dapat digunakan

untuk pengawetan bahan makanan mentah (Yulistiani, 2008).

Sedangkan asap cair grade 1 merupakan acap cair hasil destilasi dari asap cair
grade 2, sehingga kualitasnya lebih bagus dibandingkan asap cair grade 2 dan

tidak mengandung senyawa yang berbahaya. Asap cair grade 1 memiliki
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kadar fenol 0,64% dan kadar asam 43,96-44,24% (Himawati, 2010).
Sehingga dapat diaplikasikan pada produk makanan. Berikut adalah
perbedaan asap cair tempurung kelapa grade 1, 2, dan 3 ditunjukkan pada

Gambar 7.

Grade 3 Grade 2 Grade 1

Gambar 7. Asap cair tempurung kelapa

. Karakterisasi Zeolit

. X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction merupakan metode analisa yang memanfaatkan interaksi
antara sinar-x dengan atom yang tersusun dalam sebuah sistem kristal.
Karakterisasi ini dilakukan untuk mengetahui fasa kristal dan amorf secara
kualitatif dan kuantitatif, serta persen kristalinitas dari katalis. Pada
penelitian Johnson et al. (2014) zeolit-A disintesis dari kaolin alami yang
diperoleh dari KG. Gating, Bongawan Sabah. Pembentukan zeolit-A dan
sodalite sangat dipengaruhi oleh konsentrasi NaOH yang digunakan dalam
campuran reaksi. Konsentrasi NaOH yang digunakan yaitu 0,02; 0,04; 0,05;
0,06; 0,08 dan 0,1 M. Hasil karakterisasi menggunakan XRD menunjukkan

terdapat perbedaan difraktogram pada masing-masing sampel. Ketika NaOH



29

0,02 M yang digunakan, tidak terdapat puncak zeolit yang terdeteksi pada
difraktogram. Sedangkan pada konsentrasi 0,04 dan 0,05 M yang digunakan
menunjukkan adanya zeolit-A. Pada konsentrasi 0,06 M terdapat sodalite
yang terdeteksi pada difraktogram. Jika NaOH 0,08 M yang digunakan
menghasilkan puncak sodalite dengan intensitas yang tinggi, apabila NaOH

0,1 M yang digunakan maka produk utamanya sodalite.

Gougazeh and Buhl (2014) telah melakukan analisis zeolit-A dengan variasi
konsentrasi larutan NaOH, yakni 1,5; 2,0; 2,5; 3,0; 3,5 dan 4,0 M. Hasil
difraktogram sinar-X menunjukkan terdapat karakteristik zeolit-A yang
muncul pada sudut 20 7,2; 10,3; 12,6; 16,2; 21,8; 24,0; 26,2; 27,2; 30,0; 30,9;
31,1; 32,6; 33,4; dan 34,3°. Adanya konsentrasi larutan NaOH yang berbeda,

menghasilkan tingkat kristalinitas pada masing-masing sampel berbeda.

Prinsip dari karakterisasi XRD didasarkan pada kristal katalis memantulkan
sinar-X yang dikirimkan dari sumber dan diterima oleh detektor. Setiap
senyawa terdiri dari susunan atom-atom yang membentuk bidang tertentu.
Jika sebuah bidang memiliki bentuk tertentu, maka partikel cahaya (foton)
yang datang dengan sudut tertentu akan menghasilkan pola pantulan maupun
pembiasan yang khas. Dengan kata lain, tidak mungkin foton yang datang
dengan sudut tertentu pada sebuah bidang dengan bentuk tertentu akan
menghasilkan pola pantulan ataupun pembiasan yang bermacam-macam.
Sebagai gambaran, bayangan sebuah objek akan membentuk pola yang sama
seandainya cahaya berasal dari sudut datang yang sama. Kekhasan pola

difraksi ini yang dijadikan landasan dalam analisa kualitatif untuk
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membedakan suatu senyawa dengan senyawa yang lain menggunakan
instrumen XRD. Pola unik yang terbentuk untuk setiap difraksi cahaya pada
suatu material seperti halnya fingerprint (sidik jari) yang dapat digunakan

untuk mengidentifikasi senyawa yang berbeda.

Pada XRD, pola difraksi dinyatakan dengan besar sudut-sudut yang terbentuk
sebagai hasil dari difraksi berkas cahaya oleh kristal pada material. Nilai
sudut tersebut dinyatakan dalam 26, dimana 6 merepresentasikan sudut
datang cahaya. Sedangkan nilai 20 merupakan besar sudut datang dengan

sudut difraksi yang terdeteksi oleh detektor.

Hukum Bragg merupakan perumusan matematik mengenai proses difraksi
yang terjadi sebagai hasil interaksi antara sinar-X yang dipantulkan oleh
material. Pantulan tersebut terjadi tanpa mengalami kehilangan energi
sehingga menghasilkan pantulan elastis. Bragg menunjukkan bahwa bidang
yang berisi atom-atom di dalam kristal akan memantulkan radiasi dengan cara
yang sama persis dengan peristiwa pemantulan cahaya di bidang cermin

seperti yang ditunjukkan pada Gambar 8.

ol

sinar sinar
datang terpantul

@@ IR -

Gambar 8. Pemantulan cahaya pada bidang kristal (Setiabudi dkk., 2012)

Berdasarkan hukum Bragg yang ditulis dengan persamaan berikut:

A=2dsin0
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Terdapat dua variabel yang dapat divariasikan untuk menghasilkan pola
difraksi, yakni panjang gelombang dan sudut difraksi. Dimana d menyatakan
jarak antar lapisan atom atau ion yang berdekatan dan A menyatakan panjang
gelombang. Nilai d tidak dapat divariasikan karena merupakan rusuk yang
menghubungkan antara bidang kristal dan bernilai tetap bagi suatu sistem

kristal tertentu, kecuali jika struktur kristal tersebut mengalami perubahan.

Kristalinitas dapat ditentukan dengan XRD melalui perbandingan intensitas
sampel dengan intensitas standar yang ditunjukkan pada persamaan di bawah
ini:

intensitas peak hkl sampel

Kristalinitas = 1009
TSHAEAS = T tensitas peak hkl standar * &

Pada metode Laue, sudut 6 dibuat tetap sedangkan panjang gelombang sinar-
X dibuat berubah. Hal ini dapat dilakukan dengan menetapkan arah sudut
datang sinar-X tetapi memvariasikan dengan cara mengubah-ubah plat logam
yang menjadi sasaran tembak pada tabung sinar-X. Difraksi hanya akan
terjadi jika terbentuk interferensi gelombang yang konstruktif pada saat
berkas cahaya dipantulkan oleh material sampel. Sementara itu, interferensi
konstruktif hanya dapat terjadi pada panjang gelombang tertentu yang datang
dengan sudut tertentu pula. Artinya, tidak semua panjang gelombang yang
datang pada sudut tertentu akan menghasilkan interferensi konstruktif.
Kelemahan metode ini adalah kurang praktis karena harus mengubah-ubah
plat logam pada tabung sumber sinar-X. Oleh karena itu, dikembangkan

metode yang lebih baru oleh Debye-Scherrer, yakni metode serbuk.
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Pada metode metode serbuk, sudut 6 yang diubah-ubah sedangkan panjang
gelombang dibuat tetap. Hal tersebut dapat dilakukan dengan dengan
mengubah-ubah arah datangnya berkas sinar-X tanpa mengganti plat logam
sumber sinar-X agar dihasilkan yang tetap. Pola interferensi juga dapat
dipengaruhi oleh arah datangnya gelombang. Walaupun berkas cahaya yang
datang memiliki panjang gelombang yang sama, namun jika arah datangnya
berbeda maka pola interferensinya akan berbeda. Berdasarkan Hukum Bragg,
jika panjang gelombang dari sinar yang membentur diketahui, kemudian kita
bisa mengontrol sudut dari benturan maka dapat ditentukan jarak antar
atom/geometri dari kisi (d-spacing). Dengan menghitung d-spacing yang
diperoleh dari rumus Bragg serta mengetahui nilai Indeks Miller (hkl) yang
menyatakan posisi atom dalam kristal, maka dapat ditentukan latis parameter

(a, b, dan c) sesuai dengan bentuk kristalnya.

. Scanning Electron Microscope (SEM)

Scanning Electron Microscope (SEM) adalah salah satu jenis mikroskop
elektron yang digunakan untuk mengamati dan menganalisis morfologi
permukaan suatu material. Chang and Shih (2000) telah melakukan analisis
zeolit-A dengan SEM yang dibuat dengan menggunakan abu layang dengan
metode hidrotermal. Hasil dari analisis zeolit-A berbentuk kubik yang

menunjukkan adanya faujasite dalam zeolit tersebut.

Prinsip kerja alat ini adalah sumber elektron dari filament yang terbuat dari
tungsten memancarkan berkas elektron. Jika elektron tersebut berinteraksi

dengan bahan (specimen) maka akan menghasilkan elektron primer dan
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elektron sekunder. Elektron primer merupakan elektron berenergi tinggi yang
dipancarkan dari sebuah katoda (Pt, In, dan W) yang dipanaskan. Katoda
yang biasa digunakan adalah tungsten (W) atau lanthanum hexaboride
(LaBs). Tungsten digunakan sebagai katoda karena memiliki titik lebur yang
paling tinggi dan tekanan uap yang paling rendah dari semua logam, sehingga
memungkinkannya dipanaskan pada temperatur tinggi untuk emisi elektron.
Elektron sekunder merupakan elektron berenergi rendah, yang dibebaskan
oleh atom pada permukaan. Hasil interaksi antara elektron dengan
permukaan specimen ditangkap oleh detektor Secondary Electron (SE) yang
kemudian diolah dan diperkuat oleh amplifier dan kemudian divisualisasikan
dalam monitor sinar katoda (CRT) (Smallman, 2000). Scanning pada
permukaan bahan dapat dilakukan dengan mengatur scanning generator dan

scanning coils.

Pada dasarnya, komponen utama SEM terdiri dari dua unit yaitu electron
column dan display console. Electron colomn merupakan model electron
beam scanning dan display console merupakan elektron sekunder yang di
dalamnya terdapat CRT. Electron gun menghasilkan pancaran elektron
energi tinggi yang kedua tipenya berdasar pada pemanfaatan arus. Setiap
jumlah sinar yang dihasilkan dari CRT dihubungkan dengan jumlah target,
jika terkena berkas elektron berenergi tinggi dan menembus permukaan
target, karena terjadi ionisasi atom dari cuplikan padatan. Elektron bebas ini
tersebar keluar dari aliran sinar utama, sehingga tercipta lebih banyak
elektron bebas, dengan demikian energinya habis lalu melepaskan diri dari

target. Elektron ini kemudian dialirkan ke unit demagnifikasi dan dideteksi
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oleh detektor dan selanjutnya dicatat sebagai suatu foto. Berikut skema SEM

ditunjukkan pada Gambar 9.

Sumber elektron
Filamen _I yang ditembakan

= Pancaran elektron

D:B— Cermin pengarah

Kumparan
peminadai

Detektor _k Alllp“ﬂ.l’

backscatter —
elektron Elektron sekunder
E—— Sampel

Gambar 9. Skema alat SEM (Smallman, 2000)

3. Fourier Transform-InfraRed (FTIR)

Zeolit dianalisis menggunakan FTIR bertujuan untuk mengetahui jenis ikatan
kimia dan gugus fungsi yang mengadsorpsi basa piridin. Jenis situs asam
pada zeolit dibagi menjadi dua, yakni situs asam Bronsted Lowry dan Lewis.
Situs asam Bronsted Lowry dapat berperan sebagai jembatan pada gugus
silanol Si—O(H)—AlI antara atom Si dan Al dari struktur kerangka dalam
zeolit-A. Jumlah situs asam Bronsted Lowry dapat ditentukan melalui jumlah
kerangka [MO4] yang terhubung dengan silikat dalam zeolit-A. Adanya
situs asam Bronsted ditunjukkan oleh pita serapan pada bilangan gelombang
sekitar 1540-1545 cm™, sedangkan situs asam Lewis ditunjukan oleh pita
serapan pada bilangan gelombang sekitar 1440-1452 cm* (Platon and

Thomson, 2003).
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Prinsip dasar dari analisis spektrofotometri IR adalah penyerapan radiasi
elektromagnetik oleh gugus-gugus fungsi tertentu, sehingga dari spektrum
serapan yang terbaca kita mampu mengetahui gugus fungsi apa saja yang
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). Untuk zeolit, gugus fungsi
yang dapat dideteksi dengan FTIR adalah pita serapan melebar dengan
intensitas kuat pada daerah 1095-1092 cm yang menunjukkan karakteristik
gugus (Si—O—Al), pita serapan sekitar 420-494 cm yang menunjukkan
adanya gugus Si—O—Si. 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.

Saraswati (2015) melaporkan hasil karakterisasi zeolit-A menggunakan FTIR.
Hasil dari karakterisasi tersebut, daerah serapan muncul sekitar 1000-950
cm ™ menunjukkan adanya vibrasi ulur asimetri dari Si—O dan Al—O dari
kerangka aluminosilikat. Sedangkan vibrasi ulur simetri Si—O dan AI—O
muncul pada daerah serapan sekitar 600-700 cm™. Pada standar spektra infra

merah zeolit-A menunjukkan dua puncak, sedangkan pada sampel zeolit-A
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hanya menunjukkan satu puncak saja. Hal ini terjadi karena keberadaan

senyawa lain selain zeolit-A dalam sampel tersebut.
. Particle Size Analyzer (PSA)

Particle Size Analyzer (PSA) digunakan untuk menentukan ukuran dan
distribusi ukuran partikel dari sampel. Sampel yang digunakan dapat berupa
emulsi, suspensi, dan bubuk kering (Totoki et al., 2007). Anita (2018)
melaporkan hasil karakterisasi zeolit-A menggunakan PSA. Hasil dari
dianalisis, zeolit-A memiliki ukuran distribusi kerangka partikel berada pada
rentang 32,67-58,77 nm. Ukuran yang dihasilkan dinyatakan dalam jari-jari
untuk partikel yang berbentuk bola. Penentuan ukuran dan distribusi partikel
menggunakan PSA dapat dilakukan dengan difraksi sinar laser untuk partikel
dari ukuran submikron sampai dengan milimeter, counter principle untuk
mengukur dan menghitung partikel yang berukuran mikron sampai dengan
milimeter, dan penghamburan sinar untuk mengukur partikel yang berukuran
mikron sampai dengan nanometer. Skema alat PSA ditunjukkan pada

Gambar 10.
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Gambar 10. Skema alat PSA
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Prinsip alat PSA didasarkan pada metode Dinamyc Light Scattering (DLS),
dimana hamburan inframerah ditembakkan oleh alat ke sampel sehingga
sampel akan merespon dengan menghasilkan gerak Brown. Gerak Brown
adalah gerak acak dari partikel yang sangat kecil dalam cairan akibat benturan
dengan molekul-molekul yang ada dalam zat cair. Semakin kecil ukuran
partikel maka semakin cepat gerakannya. Ukuran partikel yang dapat
dianalisis yaitu 0,1 nm hingga 10 um. Distribusi ukuran partikel dianalisis
dan diolah menggunakan statistik distribusi dengan parameter mean (ukuran
rata-rata), median (nilai tengah) dan modulus (ukuran dengan frekuensi

tinggi) (Rawle, 2012).

Analisis PSA dapat dilakukan dengan dua metode, yakni metode basah dan
metode kering. Metode basah ini menggunakan pelarut sebagai media
pendispersi. Jika sampel yang digunakan larut dalam air maka digunakan
pelarut organik, begitu sebaliknya digunakan pelarut air jika sampel tersebut
larut dalam pelarut organik. Sedangkan metode kering digunakan untuk
partikel yang bobotnya tidak terlalu ringan. Metode kering memanfaatkan

aliran udara untuk mendispersikan partikel.

. Analisis Bahan Bakar Cair

GC-MS digunakan untuk mengidentifikasi komponen senyawa-senyawa
dalam bahan bakar cair berdasarkan kromatogram pada GC dan intepretasi

fragmentasi senyawa pada MS.
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1. Gas Chromathography-Mass Spectrometry (GC-MS)

Gas Chromathography-Mass Spectrometry (GC-MS) digunakan untuk
mengidentifikasi senyawa-senyawa kimia dalam campuran suatu sampel
berdasarkan pemisahan komponen dalam campuran sampel pada GC dan
berdasarkan hasil fragmentasi senyawa-senyawa pada MS yang berasal dari

pemisahan di GC.

Prinsip kerja dari GC-MS yaitu molekul-molekul gas bermuatan akan
diseleksi berdasarkan massa dan beratnya, spektrum yang didapat dari
pengubahan sampel menjadi ion-ion yang bergerak, kemudian dipisahkan
berdasarkan perbandingan massa terhadap muatan (m/e). lonisasi
menghasilkan fragmen-fragmen yang akan menghasilkan spektrum.
Spektrum massa merupakan gambar antara limpahan relatif dengan
perbandingan massa per muatan (m/e) (McLafferty, 1988). Spektra massa
disajikan dari puncak-puncak utama yang diperoleh dengan memuat harga
massa per muatan (m/e) terhadap kelimpahan relatif. Kelimpahan tersebut
disebut puncak dasar (base peak) dari spektra dan dinyatakan sebagai 100%,
yang menunjukan bobot molekul senyawa. Puncak-puncak lain, yang secara
umum dikenal sebagai fragmen molekul, memiliki harga relatif terhadap
puncak dasar. Dengan data tersebut maka dapat diperkirakan bagaimana
struktur molekul dari senyawa yang dianalisis (Cresswell dkk., 1982). Dalam
praktiknya, sekarang telah tersedia sistem kepustakaan senyawa berdasarkan
analisis GC-MS, dan dapat digunakan untuk mengidentifikasi komponen

dalam sebuah sampel dengan cara membandingkan spetrum massa sampel
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dengan spektrum massa standar yang ada dalam sistem kepustakaan.
Sejumlah besar senyawa sudah dirangkum dalam suatu sistem kepustakaan
yang sudah tersedia dalam bentuk perangkat lunak komputer, diantaranya
sistem kepustakaan Willey229 LIB, dan Nist12 LIB. Dengan bantuan sistem
kepustakaan ini identifikasi senyawa dalam suatu sampel dapat dilakukan
dengan membandingkan spektrum MS dari sampel dengan spektrum MS

senyawa yang sudah ada dalam sistem kepustakaan.

. Karakteristik Fisik

Selain komponen kimia, kelayakan bahan bakar cair juga dianalisis
berdasarkan beberapa parameter fisik. Berdasarkan Standar Engineers Edge,
beberapa parameter fisik sebagai acuan kelayakan bahan bakar cair untuk

digunakan adalah densitas, viskositas, dan titik nyala.

. Densitas

Densitas adalah perbandingan antara berat persatuan volume sampel.
Karakteristik ini sangat berhubungan erat dengan nilai panas kalor dan daya
yang dihasilkan oleh mesin per satuan bahan bakar yang digunakan. Densitas
yang disarankan untuk bahan bakar cair berdasarkan Standar Engineers Edge

yaitu 0,71-0,74 g/mL.
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b. Viskositas

Viskositas adalah suatu nilai yang menyatakan besarnya hambatan aliran
suatu bahan cair. Viskositas disebabkan adanya gaya kohesi atau gaya tarik
menarik antara molekul sejenis. Pengukuran viskositas suatu cairan dapat
dilakukan dengan beberapa metode antara lain, metode bola jatuh, silinder
konsentrik, metode plate and cone, piringan sejajar, dan metode kapilaritas
(Hananto et al., 2011). Semakin tinggi viskositas, makin kental maka
semakin sukar bahan cair untuk mengalir (Wardan dan Zainal, 2003).
Viskositas merupakan parameter penting dalam menentukan baku mutu suatu
bahan bakar. Pada dasarnya, bahan bakar harus memiliki viskositas yang
relatif rendah agar mudah mengalir dan teratomisasi. Jika harga viskositas
terlalu tinggi maka akan menyebabkan gesekan di dalam pipa akan semakin
besar, kerja pompa akan berat, penyaringannya sulit dan kemungkinan besar
kotoran ikut terendap, serta sulit mengabutkan bahan bakar (Dyah, 2011).
Viskositas yang disarankan untuk bahan bakar cair berdasarkan Standar

Engineers Edge yaitu <0,88 cSt.

. Titik Nyala (Flash Point)

Titik nyala adalah suatu angka yang menyatakan suhu terendah dari bahan
bakar minyak dimana akan timbul nyala api permukaan minyak, jika
didekatkan dengan nyala api. Titik nyala ini diperlukan sehubungan dengan
adanya pertimbangan-pertimbangan mengenai keamanan dari penimbunan

minyak dan pengangkutan bahan bakar minyak terhadap bahaya kebakaran.



Titik nyala yang disarankan untuk bahan bakar cair berdasarkan Standar

Engineers Edge yaitu <100 °C.
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I11. METODE PENELITIAN

A. Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini telah dilakukan di Laboratorium Kimia Dasar Jurusan Kimia
Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam Universitas Lampung pada
bulan Januari-April 2019. Analisis sampel bahan bakar cair dan karakterisasi
zeolit dilakukan di Laboratorium Kimia Organik FMIPA Universitas Gadjah
Mada, Badan Tenanga Nuklir Nasional, Laboratorium Terpadu dan Sentra
Inovasi Teknologi Universitas Lampung, Laboratorium Sentral Universitas
Padjadjaran, Laboratorium Terpadu Universitas Islam Indonesia, dan SMK

SMTI Bandar Lampung.

B. Alat dan Bahan

1. Alat- alat yang Digunakan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu perangkat pirolisis,
kompor, oven, teflon, toples, peralatan gelas, neraca analitik, saringan, alat
penggiling, tanur, blender, Particle Size Analyzer (PSA), Scanning Electron
Microscope (SEM), Fourier Transform InfraRed (FTIR), X-Ray Diffraction
(XRD), Differential Thermal Analysis/Thermogravimetric Analysis

(DTA/TGA), dan Gas Chromathography-Mass Spectrometry (GC-MS).



2. Bahan-bahan yang Digunakan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu onggok, minyak
kelapa sawit, aluminium foil food grade, sekam padi, larutan NaOH 1,5%,
NaOH padat, larutan HNO3z 1 M, tempurung kelapa, akuades, kertas saring,

dan indikator universal.

. Prosedur Penelitian

. Pembuatan Asap Cair

Tempurung kelapa dijemur dan dihancurkan hingga berukuran kecil.
Tempurung kelapa dimasukkan ke dalam reaktor dan dipirolisis pada suhu
450 °C selama 3 jam. Produk yang dihasilkan berupa asap cair grade 3 dan
ditampung dalam botol. Asap cair grade 3 kemudian didestilasi untuk

menghasilkan asap cair grade 2.

. Preparasi Sekam Padi

Sekam padi diayak, lalu direndam dalam air panas selama 2 jam untuk
menghilangkan pengotor. Sekam padi yang mengapung dan tenggelam
dipisahkan, lalu sekam padi yang tenggelam diambil karena mengandung
silika yang lebih tinggi dibandingkan sekam padi yang mengapung. Sekam
padi kemudian dibilas beberapa kali menggunakan air panas untuk
mengurangi bahan organik larut air yang masih terdapat dalam sekam dan
dikeringkan. Sekam padi yang telah kering dan bersih direndam

menggunakan larutan HNOz 1 M selama 24 jam untuk menghilangkan
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pengotor anorganik yang terdapat dalam sekam padi, kemudian dicuci
beberapa kali menggunakan air bersih hingga pH air netral (pH= 7) dan

dijemur hingga kering.

. Ekstraksi Silika Sekam Padi

Sebanyak 200 gram sekam padi ditambah 2000 mL NaOH 1,5% dan
dipanaskan hingga mendidih selama 30 menit. Hasil ekstrak kemudian
disaring dan diambil filtratnya. Filtrat ditambahkan asap cair grade 2 secara
bertahap hingga pH 7 atau menjadi gel silika. Gel silika didiamkan selama 24
jam pada suhu kamar, dan dicuci dengan air panas hingga bersih. Silika yang

diperoleh dikeringkan dalam oven pada suhu 80 °C dan dihaluskan.

. Sintesis Zeolit

Sebanyak 40 gram NaOH dilarutkan dalam 200 mL akuades, kemudian
larutan dibagi menjadi dua bagian dengan volume yang sama. 27 gram
alimunium foil food grade dilarutkan dalam larutan NaOH untuk
menghasilkan larutan natrium aluminat. 60 gram silika sekam padi dilarutkan
dalam larutan NaOH untuk menghasilkan larutan natrium silikat. Larutan
natrium silikat dan larutan natrium aluminat dicampurkan dan dihomogenkan
menggunakan blender. Campuran kemudian dimasukkan ke dalam oven pada
suhu 110 °C untuk proses kristalisasi. Waktu kristalisasi yang digunakan
pada penelitian ini yaitu 72, 96, dan 120 jam. Untuk penyederhanaan, sampel
yang disintesis dengan waktu kristalisasi 72, 96, dan 120 berturut-turut

disimbolkan dengan S72, S96, dan S120. Sampel kemudian dikeringkan
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dalam oven pada suhu 80 °C dan dihaluskan. Setelah itu dikalsinasi pada

suhu 550 °C selama 6 jam.

. Karakterisasi Zeolit

. X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) dilakukan untuk
mengetahui fasa dan untuk menentukan sifat kristal atau kristalinitas dari
sampel.

Langkah-langkah yang dilakukan dalam analisis menggunakan XRD adalah

sebagai berikut:

1. Sampel disiapkan dan direkatkan pada kaca, kemudian dipasang pada
tempatnya yang berupa lempeng tipis berbentuk persegi panjang (sampel
holder) dengan bantuan lilin perekat.

2. Sampel yang disimpan dipasang pada sampel holder kemudian diletakan
pada sampel stand di bagian goniometer.

3. Parameter pengukuran dimasukan pada softwere melalui komputer
pengontrol meliputi penentuan scan mode, penentuan rentang sudut,
kecepatan scan cuplikan, member nama cuplikan dan member nomer urut
file data.

4. Alat difraktometer dioperasikan dengan perintah “start” pada menu
komputer, dimana sinar-X akan meradiasi sampel yang terpancar dari
target Cu dengan panjang gelombang 1,5406 A,

5. Hasil difraksi dapat dilihat pada komputer dan intensitas difraksi pada

sudut 20 tertentu dan dapat dicetak oleh mesin printer.
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6. Sampel dari sampel holder diambil setelah pengukuran cuplikan selesai.

. Scanning Electron Microscopy (SEM)

Analisis menggunakan Scanning Electron Microscope (SEM) digunakan
untuk memberikan informasi tentang morfologi permukaan sampel. Adapun
langkah-langkah dalam uji SEM ini adalah sebagai berikut:

1. Sampel disiapkan dan direkatkan pada mesin holder (Dolite, double sticy
tape).

2. Sampel yang telah dipasang pada holder kemudian dibersihkan dengan
Hand Blower.

3. Sampel dimasukan dalam mesin couting untuk diberi lapisan tipis yang
berupa gold-poladinum selama 4 menit sehingga menghasilkan lapisan
degan ketebalan 200-400 A.

4. Sampel dimasukan ke dalam Specimen Chamber.

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

6. Penentuan spot untuk analisis pada layer SEM.

7. Pemotretan gambar SEM.

. Fourier Transform InfraRed (FTIR)

Analisis Fourier Transform InfraRed (FTIR) digunakan untuk
mengidentifikasi gugus-gugus fungsi dari sampel. Langkah-langkah yang

dilakukan untuk uji ini adalah sebagai berikut:
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1. Disiapkan sampel yang akan diuji, kemudian diletakan sampel pada
sampel holder dan ditempatkan pada lintasan sinar alat FTIR.

2. Alat disambungkan pada sumber listrik, lalu komputer dan alat
dihidupkan.

3. Dilakukan pengukuran dengan alat FTIR dan grafik yang terbentuk diamati.

4. Data yang dihasilkan disimpan dan dilakukan pembahasan terhadap puncak-
puncak yang terbentuk.

5. Komputer dan alat FTIR dimatikan dan dilepas dari sumber arus listriknya.

. Particle Size Analyzer (PSA)

Karakterisasi menggunakan Particle Size Analyzer (PSA) untuk mengetahui
ukuran dan distribusi partikel dari suatu sampel. PSA merupakan salah satu
instrumen nanoteknologi yang menggunakan Laser Diffraction (LAS) dalam
aplikasinya. Metode ini juga dikenal sebagai Quasi-Elastic Light Scattering
(QELS). Alat ini berbasis Photon Correlation Spectroscopy (PCS). PSA
menggunakan metode LAS dibagi menjadi 2 metode aplikasi sebagai berikut:
1. Metode basah. Metode ini menggunakan media pendispersi untuk
mendispersikan material uji.
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 antar partikel

lemah dan kemungkinan untuk beraglomerisasi kecil.
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6. Preparasi Onggok

Onggok yang digunakan diperoleh dari limbah industri tapioka. Onggok

yang diperoleh dijemur hingga kering, kemudian dihaluskan menggunakan

penggiling.

7. Percobaan Pirolisis

Sebanyak 100 gram onggok yang telah dihaluskan dicampur dengan 300 mL
minyak kelapa sawit. Campuran kemudian ditambah sampel katalis sebanyak
10 gram dan dimasukkan ke dalam reaktor pirolisis. Kemudian dipirolisis
selama 3 jam pada suhu optimum onggok yang telah dianalisis menggunakan
DTA/TGA. Produk cair yang dihasilkan dari proses pirolisis ditampung dan
dipisahkan antara fasa organik (bahan bakar cair) dan fasa air. Fasa organik
yang diperoleh kemudian dianalisis menggunakan GC-MS. Hasil analisis
bahan bakar cair dengan kandungan hidrokarbon terbanyak kemudian
difraksinasi untuk mendapatkan fraksi ringan. Fraksi ringan yang diperoleh

kemudian dianalisis.

8. Analisis Bahan Bakar Cair

Analisis bahan bakar cair yang dihasilkan menggunakan Gas
Chromatogtaphy-Mass Spectrometry (GC-MS) dilakukan untuk
mengidentifikasi komponen-komponen penyusun sampel dan uji fisik sebagai
acuan kelayakan bahan bakar cair adalah densitas, viskositas, dan titik nyala

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

Produk yang dihasilkan dari uji perengkahan, dianalisis menggunakan Gas

Chromatography-Mass Spectroscopy (GC-MS). Analisis ini dilakukan untuk

mengidentifikasi komponen dalam produk dan secara khusus untuk melihat

apakah senyawa-senyawa dalam sampel mampu diubah menjadi hidrokarbon.

Langkah-langkah penggunaan GC-MS sebagai berikut:

1.

Transformator/power supply dinyalakan, kemudian tombol on ditekan
pada alat GC-MS, berturut-turut untuk power pada lon Gauge (1.G.), MS,
dan GC. Gas He dialirkan, dan dihidupkan pula komputer, monitor, dan

printer.

. Dipilih menu Class-5000, klik vacuum control, dan auto start up

dijalankan.

GC-MS monitor diaktifkan, set temperatur injektor, kolom, dan detektor.
Kemudian ditunggu hingga tekanan vakum di bawah 5 kPa.

Tuning diaktifkan, diklik auto tune, load method yang akan digunakan,
kemudian Kklik 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, dipilih parameter single sample, kemudian

diisi dengan deskripsi yang diinginkan.

. Dilakukan send parameter, tunggu sampai GC dan MS siap, kemudian

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

9. Dilakukan pengaturan peak top comment (peak label) 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). Bila sudah
tercapai, vakum control diklik dan dilakukan auto shut down. Perangkat

alat dimatikan dengan urutan: komputer, GC, MS, IG, dan gas He.

b. Uji Fisik Fraksi Ringan Bahan Bakar Cair

Fraksi ringan bahan bakar cair yang dihasilkan pada penelitian ini diuji
kualitasnya dengan beberapa parameter, yakni viskositas, densitas, dan titik
nyala yang didasarkan pada Engineers Edge dan Keputusan Direktur Jenderal

Minyak dan Gas Bumi 2013.



V. SIMPULAN DAN SARAN

A. Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian, maka dapat disimpulkan bahwa:

1.

Hasil XRD menunjukkan zeolit yang dihasilkan terdiri dari dua fasa
kristalin pada S72 dan S96, yakni fasa zeolit-A dan sodalit, sedangkan
pada S120 dihasilkan fasa kristalin murni yakni sodalit, selain itu terdapat

fasa amorf pada ketiga sampel.

. Hasil SEM menunjukkan ketiga zeolit memiliki morfologi permukaan

yang heterogen dan bentuk yang berbeda, dari FTIR menunjukkan adanya
gugus O—H, TO4 (T=Si atau Al), dan Si—O—Si, dan hasil PSA
menunjukkan ukuran partikel yang dihasilkan masih beragam.

Katalis dengan aktivitas terbaik pada proses pirolisis yaitu S96, karena
bahan bakar cair yang dihasilkan memiliki kandungan hidrokarbon

tertinggi, yakni 98,68%.

. Bahan bakar cair yang memiliki kandungan hidrokarbon tertinggi

dihasilkan dari pirolisis campuran onggok dan minyak kelapa sawit

menggunakan katalis S96, yakni sebesar 98,68%.

. Fraksi ringan bahan bakar cair yang dihasilkan merupakan senyawa

hidrokarbon yang termasuk biogasoline dengan panjang rantai C7-C14
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dengan persen relatif 97,37% dan Cis sebagai produk minor dengan persen
relatif 2,63%.

Karakteristik fisik fraksi ringan bahan bakar cair dalam penelitian ini
secara umum belum memenuhi persyaratan berdasarkan Standar Engineers

Edge.

. Saran

Beberapa hal yang disarankan pada penelitian selanjutnya antara lain:

1.

Mempelajari metode sintesis zeolit-A agar zeolit yang dihasilkan lebih

murni.

. Mempelajari faktor lain yang berpengaruh pada proses pirolisis,

diantaranya jumlah katalis.

Mempelajari pengaruh suhu kalsinasi terhadap unjuk kerja zeolit.
Mengembangkan desain perangkat pirolisis untuk memperoleh produk cair
yang optimal.

Meningkatkan karakteristik fisik bahan bakar cair agar sesuai dengan

standar.
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