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ABSTRAK

PENGARUH VARIABEL KINETIS TERHADAP EFEKTIVITAS REAKSI
TRANSESTERIFIKASI MINYAK BIJI KARET MENGGUNAKAN
KATALIS NiO/ZEOLIT-Y

Oleh

Rosalinda Yuliani

Pada penelitian ini, komposit NiO/zeolit-Y disintesis menggunakan metode
impregnasi dengan memvariasikan komposisi logam NiO terhadap zeolit-Y yakni
0, 5, 10, 15 dan 20%. Komposit NiO/zeolit-Y selanjutnya digunakan sebagai
katalis pada reaksi transesterifikasi minyak biji karet dengan metanol. Penelitian
diawali dengan mensintesis zeolit-Y menggunakan metode hidrotermal dengan
memanfaatkan silika sekam padi dan alumunium foil food gradesebagai bahan
baku. Metode hidrotermal dilakukan pada suhu kristalisasi 100°C selama 48 jam
kemudian diikuti dengan proseskalsinasi pada suhu 550°C selama 6 jam.
Komposit NiO/zeolit-Y dan zeolit-Y dikarakterisasi menggunakan XRD, SEM
dan FTIR. Hasil karakterisasi XRD zeolit-Y menunjukkan adanya kemiripan
dengandatabase standar 1ZA. Morfologi permukaan zeolit-Y berbentuk bulat
dengan karakteristik bentuk lingkaran yang tersusun dari kumpulan balok-balok
kristal yang tumbuh mencuat dari pusat lingkaran. Impregnasi oksida NiO pada
zeoit-Y tidak merubah dan merusak struktur pada zeolit-Y dibuktikan dengan
dipertahankannya karakteristik bentuk bulat pada kristal. Penggunaan komposit
NiO/zeolit-Y sebagai katalis pada reaksi transesterifikasi menunjukkan aktivitas
katalitik yang baik. Komposit NiO/zeolit-Y dengan kandungan logam 20%
memiliki aktivitas Kkatalitik terbaik, dengan tingkat konversi minyak biji karet
menjadi biodiesel yang tercapai sebesar 89%. Karakterisasi GC-MS menunjukkan
bahwa produk transesterifikasi terdiri dari campuran metil ester yang sesuai
dengan kandungan asam lemak dalam minyak biji karet dengan komposisi
utamanya adalah metil linoleat sebesar 39,59%.

Kata Kunci: zeolit-Y, komposit NiO/zeolit-Y, katalis, transesterifikasi, minyak
biji karet.



ABSTRACT

EFFECT OF KINETIC VARIABLE ON THE EFFETIVENESS OF THE
RUBBER SEED OIL TRANSESTERIFICATION REACTION USING A
CATALYST OF NiO/ZEOLITE-Y

By

Rosalinda Yuliani

In this study, NiO/zeolite-Y composites were synthesized using the impregnation
method by varying the metal composition of NiO to zeolite-Y, namely 0, 5, 10,
15, and 20%. The NiO/zeolite-Y composites were used as a catalyst in the
transesterification reaction of rubber seed oil with methanol. The research was
initiated by synthesizing zeolite-Y using the hydrothermal method by utilizing
rice husk silica and food-grade aluminum foil as raw materials. The hydrothermal
method was conducted at a crystallization temperature of 100°C for 48 hours and
then calcined at 550°C for 6 hours. NiO/zeolite-Y composite and zeolite-Y were
characterized using XRD, SEM, and FTIR. The results of the XRD zeolite-Y
characterization showed similarities with the 1ZA standard database. The surface
morphology of the zeolite-Y is round with a characteristic circular shape
composed of collection of crystal blocks that grow sticking out from the center of
the circle. NiO oxide impregnation in zeolite-Y did not change and damage the
structure of zeolite-Y as evidenced by the preservation of the characteristic round
shape of the crystal. Using NiO/zeolite-Y composite as a catalyst in the
transesterification reaction showed good catalytic activity. NiO/zeolite-Y
composite with 20% nickel content had the best catalytic activity, with the
conversion rate of rubber seed oil into biodiesel achieved at 89%. GC-MS
characterization showed that the transesterification product consisted of a mixture
of methyl esters which matched the fatty acid content in rubber seed oil with
39,59% methyl linoleate as the main composition.

Keyword: zeolite-Y, NiO/zeolite-Y composite, catalyst, transesterification,
rubber seed oil
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l. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kebutuhan terhadap minyak bumi/minyak fosil sebagai bahan baku danbahan
bakar dari waktu ke waktu terus mengalami krisis dunia, disebabkan konsumsi
bahan bakar dan produksi dari minyak mentah meningkat sejalan juga dengan
pembangunan yang terjadi. Keterbatasan bahan bakar fosil sebagai salah satu
sumber energi yang tidak dapat diperbarui menjadi wacana untuk
mengembangkan sumber alternatif dari bahan baku lain yang jumlahnya masih
melimpah seperti biodiesel, bioalkohol, biomassa, biogas dan bahan bakar
sintesis. Diantara jenis bahan-bahan tersebut, biodiesel merupakan bahan bakar
yang dapat digunakan secara langsung di mesin diesel, sedangkan yang lainnya
membutuhkan beberapa modifikasi sebelum digunakan sebagai pengganti bahan
bakar konvensional (Morshedet al., 2011).

Biodiesel merupakan bahan bakar cair yang terdiri dari asam lemak alkil ester
yang berasal dari minyak nabati atau lemak hewani melalui reaksi
transesterifikasi. Prosesreaksi transesterifikasi secara umum merupakan reaksi
bolak-balik dan memiliki tiga tahap reaksi yaitu pertama trigliserida direaksikan
dengan alkohol menghasilkan digliserida dan ester; kedua digliserida direaksikan
dengan alkohol menghasilkan monogliserida dan ester; dan terakhir monogliserida

direaksikan dengan alkohol menghasilkan gliserol dan ester(Pena et al., 2009).

Secara umum ada empat jenis bahan baku utama yang tersedia untuk produksi
biodiesel sepertiminyak nabati, lemak hewani, alga danbahan berkualitas rendah
lainnya seperti limbah minyak goreng, lemak dan stok sabun. Salah satu penghasil
minyak nabati yang banyak ditemukan pada negara tropis seperti Indonesia adalah

karet. Pohon karet (Hevea brasiliensis) termasuk dalam keluarga euphorbiaceae.



Kandungan minyak biji karet berkisar antara 40-50% sehingga minyak biji karet
berpotensi digunakan sebagai bahan baku biodiesel (Ahmadet al., 2014).

Dalam proses pembuatan biodiesel, minyak nabati direaksikan dengan alkohol
rantai pendek melalui reaksi transesterifikasi menggunakan katalis basa. Katalis
basa hanya bekerja dengan baik pada bahan baku minyak dengan kadar asam
lemak bebas rendah yaitu < 0,5% dan dalam kondisi bebas dari air. Namun
minyak nabati dengan kandungan asam lemak bebas yang tinggi, penggunaan
katalis basa dapat menyebabkan reaksi samping penyabunan yang pada akhirnya
dapat menurunkan perolehan produk biodiesel.Katalis asam dapat digunakan
sebagai alternatif dalam pembuatan biodiesel dari bahan baku minyak dengan
kandungan asam lemak bebas yang tinggi. Sebagai alternatif dalam pembuatan
biodiesel dari bahan baku minyak dengan kandungan asam lemak bebas yang
tinggi dapat menggunakan katalis asam.Katalis asam yang digunakan dapat
berupa katalis asam homogen maupun katalis asam heterogen. Katalis asam
homogen lebih jarang digunakan karena reaksi dengan katalis ini berjalan lambat,
memerlukan temperatur yang tinggi dan bersifat korosif. Katalis asam heterogen
dapat dijadikan solusi dalam pembuatan biodiesel karena bersifat lebih tidak
korosif, tidak membutuhkan proses pemisahan yang mahal, dandapat mengurangi

dampak pencemaran lingkungan (Lotero et al., 2005).

Katalis biasanya terbentuk dari beberapa komponen yaitu; situs aktif katalis,
promotor dan penyangga sehingga perpaduan beberapa komponen tersebut akan
menambah sifat katalis menjadi lebih baik. Situs aktif adalah bermacam logam
transisi yang memiliki orbital d kosong atau elektron tunggal yang akan
disumbangkan pada molekul reaktan sehingga terbentuk ikatan baru dengan
kekuatan ikatan tertentu. Sedangkan penyangga adalah zat padat yang berpori
dimana situs aktif ditempatkan. Salah satu penyangga katalis yang telah banyak
digunakan dalam beragam aplikasi adalah zeolit. Kelebihan zeolit adalah memiliki
luas permukaan dan keasaman yang mudah dimodifikasi karena merupakan kristal
alumina silika tetrahidrat berpori yang mempunyai struktur kerangka tiga dimensi
terbuka yang mengandung kanal-kanal dan rongga-rongga yang di dalamnya terisi

oleh ion-ion logam. Zeolit merupakan kristal alumina silika tetrahidrat berpori



yang mempunyai struktur kerangka tiga dimensi terbuka yang mengandung kanal-
kanal dan rongga-rongga dimana di dalamnya terisi oleh ion-ion logamsehingga
luas permukaan dan keasaman dapat mudah dimodifikasi. Logam nikel dipilih
karena memiliki orbital d yang kosong sehingga dapat berikatan dengan hidrogen
dan memutus ikatan rangkap (dibuat sejelas-jelasnya) Salah satu logam transisi
(Efiyanti dan Santi, 2016). Adanya logam prekursor seperti nikel di dalam zeolit
mampu meningkatkan situs aktif zeolit untuk digunakan sebagai katalis sehingga
akan mempercepat tercapainya konversi reaktan menjadi produk yang diinginkan
(Rahayu dkk., 2013).

Pada penelitian ini dilakukan preparasi komposit NiO/zeolit-Y dengan cara
mengimpregnasikan logam nikel ke permukaan zeolit-Y. Zeolit-Y disintesis dari
aluminium hidroksida sebagai sumber Al dan silika yang diekstraksi dari sekam
padi sebagai sumber silika. Selanjutnya karakterisasi komposit NiO/zeolit-Y
meliputi X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM), dan
Fourier Transform Infrared (FTIR). Uji aktivitas katalitik NiO/zeolit-Y dilakukan
pada reaksi transesterifikasi pada minyak biji karet dengan metanol menjadi

biodiesel.

1.2 Tujuan Penelitian

Tujuan penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Mensintesis zeolit-Y dari silika sekam padi dan alumunium foil
menggunakan metode hidrotermal.

2. Mensintesis komposit NiO/zeolit-Y menggunakan metode impregnasi dengan
memvariasikan jumlah konsentrasi NiO terhadap berat zeolit-Y.

3. Mengkarakterisasi komposit NiO/zeolit-Y menggunakan analisis XRD, SEM,
dan FTIR.

4. Menguiji aktivitas katalitik komposit NiO/zeolit-Y pada reaksi
transesterifikasi minyak biji karet dengan metanol menjadi biodiesel yang
terfokus pada pengaruh nisbah minyak metanol.

5. Mengkarakterisasi produk biodiesel terfokus pada densitas, dan analisis

komposisi senyawa menggunakan GC-MS. Mengkarakterisasi produk



biodisel meliputi analisis komposisi senyawa menggunakan GC-MSdan

karakterisasi fisik biodiesel seperti densitas.

1.3 Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini adalah sebagai berikut :
1. Memanfaatkan sekam padi sebagai sumber silika untuk pembuatan zeolit-Y.
2. Memberikan informasi tentang pembuatan komposit NiO/zeolit-Y.

3. Meningkatkan nilai tambah biji karet sebagai sumber minyak dalam
pembuatan biodiesel.



1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Biodiesel

Biodiesel adalah jenis bahan bakar yang terdiri dari alkil ester asam lemak dan
disintesis melalui reaksi transesterifikasi antara trigliserida (minyak nabati atau
lemak hewani) dengan alkohol.Biodiesel berpotensi kuat sebagai alternatif
pengganti diesel fosil dimana bahan bakunya dapat diperoleh dari tanaman
industriyang memiliki manfaatseperti; biodegradabilitas, pembaharuan, toksisitas
lingkungan yang lebih rendah, kandungan sulfur lebih rendah, pelumasan yang
lebih baik, angka setana dan titik nyala tinggi. Biodiesel memiliki titik nyala 423
K yang tidak mudah terbakar dan bahan bakar non-eksplosif sehingga
penanganan, penyimpanan, dan pengangkutan biodiesel menjadi relatif mudah
dan aman. Selain itu, produksi biodiesel juga dapat memberikan peluang untuk
meningkatkan pasar domestik minyak di negara berkembang, meningkatkan

pendapatan dan industri pertanian (Avhad and Marchetti, 2015).

Pada penelitian sebelumnya telah membuktikan bahwa biodiesel menghasilkan
gas yang sedikit berbahayaseperti; emisi CO, CO., SO, dan aromatik yang lebih
rendah dibandingkan dengan solar. Biodiesel juga memiliki angka setana yang
lebih besar dibandingkan dengan solar. Angka setana solar biasanya berkisar
antara 42 sampai 45, sedangkan biodiesel berkisar antara 46 sampai 52 dan angka
setana biodiesel dari lemak hewani berkisar 56 sampai 60. Biodiesel juga
dianggap lebih aman karena memiliki toksisitas yang rendah, titik didih yang
lebih tinggi, dan tekanan uap yang lebih rendah. Selain itu, biodiesel dapat dengan
mudah dicampur dengan minyak solar tanpa bantuan aditif dan memiliki sifat

yang mirip dengan diesel minyak bumi (Arjanggi and Kansedo, 2019).



Biodiesel juga memiliki beberapa kekurangan yang harus diatasi seperti
penggunaan biodiesel mengeluarkan jumlah nitrogen oksida (NOx) yang jauh
lebih besar dibandingkan dengan solar,dan dapat membahayakan lingkungan
karena berkontribusi pada pembentukan hujan asam. Biodiesel juga dapat
menyebabkan mesin menjadi tersumbat dan aus. Hal ini disebabkan oleh
karakteristik pelarut biodiesel, khususnya terhadap polimer. Penggabungan aditif
dalam biodiesel memecahkan banyak masalah teknis dan membantu memenuhi

standar (Arjanggi and Kansedo, 2019).

Tabel 1. Sifat fisik dan kimia biodiesel (Demirbas, 2009)

Sifat Biodiesel

Titik nyala 403 K min

Air dan sedimen 0,05 max %vol
Sulfur 0,05 max %mass
Korosi pada tembaga 3 max

Angka setana 47 min

Residu karbon 0,05 max %mass

2.1.1 Reaksi Transesterifikasi

Proses transesterifikasi adalah salah satu proses yang paling sukses dan
menjanjikan mengubah minyak nabati menjadi bahan bakar seperti biodiesel.
Proses transesterifikasi bisa dilakukan dalam sistem homogen atau heterogen
dengan menggunakan asam, basa, atau enzim katalis. Untuk bahan baku yang
memiliki kandungan asam lemak bebas atau free fatty acid (FFA) yang lebih
sedikit, basa homogen katalis telah dilaporkan lebih cocok digunakan untuk
transesterifikasi dengan hasil lebih baik dan konversi yang cepat meningkat
(Agarwal et al., 2011).

Biodiesel biasanya diproduksi melalui transesterifikasi trigliserida dengan
alkoholdan katalis.Reaksi umum antara trigliserida dan alkohol menghasilkan
biodiesel berupa asam lemak alkil ester atau fatty acid alkyl esters (FAAE) seperti

padaPersamaan 1, 2, dan 3.



Trigliserida (TG) + R-OH=<—2= Digliserida (DG) + FAAE ... (1)
Digliserida (DG) + R-OH=—2= Monogliserida (MG) + FAAE ... 2
Monogliserida (MG) + R-OH==—== Gliserol + FAAE ... (3)

Produksi biodiesel melalui reaksi transesterifikasi dengan metanol merupakan
yang paling umum digunakan.Produksi biodiesel melalui reaksi transesterifikasi
dengan alkohol yang paling umum digunakan adalah metanol. Metanol dipilih
dalam produksi biodiesel karena relatif murah dan reaktif. Kadar air dalam
alkohol sangat penting untuk keberhasilan dalam aplikasi produksi biodiesel
dikarenakan dengan adanya air selama reaksi transesterifikasi dapat menyebabkan
hidrolisis trigliserida menjadi asam lemak bebas dan pembentukan sabun, serta
hasil yang buruk. Namun seluruh alkohol rantai pendek bersifat higroskopis yang
dapat dengan mudah menyerap air dari atmosfer. Di samping itu, alkohol rantai
panjang sebagian besar sensitif terhadap kontaminasi air. Seluruh alkohol rantai
pendek memiliki sifat higroskopis yaitu dapat dengan mudah menyerap air dari
atmosfer sedangkan alkohol rantai panjang sebagian besar sensitif terhadap air.
Karena dalam produksi biodiesel selama reaksi transesterifikasi air dapat
menyebabkan hidrolisis trigliserida menjadi asam lemak bebas, pembentukan

sabun dan hasil yang buruk(Musa,2016).

Reaksi alkoholisis juga dikenal sebagai reaksi transesterifikasi triasilgliserol dan
reaksi esterifikasi asam lemak bebas. Dalam stoikiometri reaksi transesterifikasi
satu molekul triasilgliserol bereaksi dengan tiga molekul alkohol menghasilkan
tiga mol alkil asam lemak ester dan satu molekul gliserol. Proses ini terdiri dari
tiga reaksi bolak-balik berurutan. Reaksi umum proses transesterifikasi dapat

dilihat pada Persamaan 4.
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Reaksi transesterifikasi adalah proses reaksi yang dapat bolak-balik sehingga
alkohol berlebih biasanya diperlukan untuk menggeser kesetimbangan reaksi
menuju pembentukan biodiesel. Jenis alkohol yang dapat digunakan untuk reaksi
alkoholisis seperti rantai pendek, rantai panjang, dan alkohol siklik. Metanol dan
etanol digunakan secara luas karena lebih reaktif mudah didapat, dan biaya
rendah. Produksi biodiesel melalui jalur transesterifikasi sangat bergantung pada
sifat bahan baku. Reaksi transesterifikasi dengan katalis basa lebih cepat daripada
dengan katalis asam. Tetapi penggunakaan katalis basa tidak efektif untuk minyak
yang memiliki kandungan asam lemak bebas yang tinggi menghasilkan
sabun(Rezaet al., 2012).

Pembentukan sabun mengurangi hasil akhir biodiesel karena ester larut dalam fase
gliserol yang mengarah ke pembentukan emulsi ester-gliserol sehingga pemisahan
dan pemurnian produk menjadi rumit. Pembentukan sabun terjadi karena adanya
reaksi antara asam lemak bebas dengan katalis basa, reaksi tersebut dapat dilihat

pada Persamaan 5.

R—COOH + NaOH === H,0 + R—COONa ....(5

asam lemak bebas basa air sabun

Salah satu opsi yang memungkinkan untuk meminimalkan jumlah asam lemak
bebas pada bahan baku berkualitas rendah adalah melalui proses penyabunan.
Selanjutnya, proses ini akan memakan banyak katalis denganproses pemisahan
dan unit pemurnian yang diperlukan lanjut. Alternatif lain yang direkomendasikan
secara luas adalah proses transesterifikasi menggunakan katalis asam dari asam
lemak bebas. Asam lemak bebas dengan kualitas rendah reaksikan dengan alkohol
dan katalis asam untuk menghasilkan asam lemak bebas ester. Reaksi umum

untuk transesterifikasi asam lemak bebas dapat dilihat pada Persamaan 6.

R—COOH + R—OH =—= H,0 + R;—=COOR ... (6)
asam lemak bebas alkohol air biodiesel

Walaupun katalis asam dapat digunakan untuk reaksi transesterifikasi, tetapi
katalis ini memiliki kelemahan yaitu membutuhkan waktu reaksi yang lama.

Keuntungan utama dari proses transesterifikasi katalis asam adalah
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memungkinkan penggunaan minyak non-nabati, lemak unggas, produk sampingan
industri, dan bahan baku lainnya dengan jumlah asam lemak bebas yang tinggi
untuk produksi biodiesel (Avhad and Marchetti, 2015).

2.1.2 Karakterisasi Biodiesel

Biodiesel yang diperoleh dari reaksi transesterifikasi dikarakterisasi lebih lanjut
untuk mendapatkan data mengenai karakteristik biodiesel, meliputi; analisis
komposisi metil ester yang terkandung dalam biodiesel dengan menggunakan Gas
Chromatography Mass Spectrometry (GC-MS) dan karakterisasi fisik biodiesel

seperti densitas.

2.1.2.1 Gas Chromatography Mass Spectrometry (GC-MS)

GC-MS merupakan metode pemisahan senyawa organik menggunakan dua
metode analisis senyawa yaitu kromatografi gas (GC) untuk menganalisis jumlah
senyawa secara kualitatif dan spektrofotometri massa (MS) untuk menganalisis
struktur molekul senyawa analit. Kromatografi gas adalah metode analisis dengan
sampel terpisahkan secara fisik menjadi bentuk molekul yang lebih kecil (hasil
pemisahan berupa kromatogram). Spektrometri massa adalah metode analisis
dengan sampel yang diubah menjadi ion dan massa sehingga dari ion tersebut
dapat diukur dalam bentuk spektrum massa. Adapun skema instrumen GC-MS

dapat dilihat pada Gambar 1.
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Gambar 1. Skema instrumen GC-MS
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Prinsip kerja instrumen GC-MS adalah sebagai berikut; sampel diinjeksikan ke
dalam kromatografi gas, diubah menjadi fasa uap dan dialirkan melewati kolom
kapiler dengan bantuan gas pembawa. GC-MS biasanya digunakan untuk analisis
kualitatif senyawa organik yang pada umumnya bersifat mudah menguap.Hasil
pemisahandari analisis memiliki sifat yang khas untuk setiap jenis senyawa
(Yusofet al., 2015).

8,523,619 3

\ | TIC* 100

Gambar 2. Kromatogram GC dariRicinius communisproduk transesterifikasi
minyak

Gambar 2 adalah contoh hasil analisi spektroskopi GC-MS yang menjelaskan
bahwa kromatogram memiliki 3 puncak terpisah yaitu metil linoleat, metil elaidat
dan metil risinoleat. Ketiga senyawa tersebut merupakan metil ester dari gliserida

yang terkandung dalam minyak Ricinius communis(Pandiangan et al., 2019).

2.1.2.2 Densitas

Densitas adalah perbandingan jumlah massa suatu zat terhadap
volumenya.densitas dalam bentuk cairan dapat diukur menggunakanpiknometer.
Densitas dapat berubah tergantung pada tekanan atau temperatur. Karakteristik ini

berkaitan dengan nilai kalor dan daya yang dihasilkan oleh mesin diesel/biodiesel
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persatuan volume bahan bakar. Densitas (p) didefinisikan sebagai massa persatuan

volumePersamaan 7.

keterangan:  p = densitas (kg/m°)
m = massa (kg)

v = volume (m®)

2.2 Katalis

Katalis adalah suatu zat atau senyawa yang berfungsi untuk mempercepat
jalannya suatu reaksi kimia dengan cara menurunkan energi aktivasi. Pada
umumnya katalis terbentuk oleh beberapa komponen yaitu; situs aktif dan
penyangga. Katalis pada umumnya mempunyai sifat sebagai berikut; aktivitas,
stabilitas, selektivitas, regenerasi, dan kekuatan mekanik. Secara umum katalis
mempunyai 2 fungsi yaitu mempercepat reaksi menuju kesetimbangan (fungsi
aktivitas) dan meningkatkan hasil reaksi yang diinginkan(fungsi selektivitas)
(Nasikin dan Susanto, 2010).

Katalis dapat digolongkan ke dalam 2 jenis yaitu katalis homogen dan katalis
heterogen. Katalis homogen berada dalam fase yang sama dengan reaktan
padadalam suatu reaksi. Semua reaktan dan katalis berada dalam satu fasa tunggal
cair atau gas, sehingga pada proses pemisahan dari campuran terkadang juga
mengalami penghambatan dalam penggunaan di industri. Sedangkan katalis
heterogen yang memiliki fase berbeda dengan reaktan sehingga lebih mudah
dipisahkan dari produk reaksi dan dapat digunakan kembali. Katalis heterogen
diyakini bahwa hanya situs tertentu pada permukaan katalis yang berperan dalam
suatu reaksi. Situs tersebut adalah situs aktif berupa atom tidak berikatan atau
atom dengan sifat kimia yang memungkinkan interaksi atom yang teradsorbsi
reaktan(Istadi, 2011).
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2.3 Biji Karet

Karet (Hevea brasiliensis Muell. Arg) merupakan salah satu komoditas pertanian
yang penting untuk Indonesia dan lingkup Internasional. Perkebunan karet
merupakan salah satu hasil pertanian yang banyak menunjang perekonomian
negara. Selain menghasilkan lateks pohon karet juga menghasilkan biji karet yang
belum dimanfaatkan secara optimum dimana dalam daging biji karet sangat
berpotensi untuk dimanfaatkan karena memiliki kandungan minyak tinggi yakni
sebesar 50%. Seiring meningkatnya kebutuhan bahan bakar, pemanfaatan minyak
biji karet semakin banyak diteliti. Minyak biji karet mengandung asam-asam
lemak yang mempunyai manfaat dan bernilai ekonomi tinggi, seperti asam

palmitat, stearat,oleat, linoleat, dan linolenat (Ketaren, 1986).

Indonesia memiliki perkebunan karet terbesar di dunia (lebih dari 3 juta ha)
dengan menghasilkan karet sebagai produk utama, perkebunan karet juga
berpotensi menghasilkan produk tambahan berupa biji karet yang dapat
dimanfaatkan sebagai sumber minyak biji karet. Tingginya potensi biji karet
sebagai sumber minyak nabati ditunjukkan dengan data bahwa satu hektar
tanaman karet yang memiliki populasi sekitar 500 pohonberumur lebih dari 10
tahun, dapat menghasilkan lebih dari 5 ton biji karet. Jika kadar lemak biji karet
sebesar 32%, maka dapat dihasilkan sekitar 1,5 ton minyak per hektar. Jika biji
karet dimanfaatkan sebagai sumber bahan baku biodiesel, maka lebih dari 4,5 juta
liter biodiesel per tahun dapat diproduksi. Pengelolaan biji karet belum
maksimalterutama pasca panen. Pengolahan pasca panen yang kurang tepat dapat
mengakibatkan penurunan kadar minyak karena terjadi kerusakan pada biji karet.
Sehingga perlu perlakuanyang mampu menghasilkan peningkatan kadar yakni
dengan mengupas kulit biji sampai diperoleh kernel, dikeringkan agar
menghilangkan kadar air dan kemudian diperas menggunakanalat untuk
mendapatkan minyak mentah (Hidayat dkk., 2009).

Biji karet mengandung sekitar 40-50%-b minyak nabati dengan komposisi asam
lemak yang dominan adalah asam oleat dan asam linoleat, sementara sisanya

berupa asam palmitat, asam stearat, asam arachidat dan asam lemak
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lainnya(Setyawardhani dkk., 2010). Komposisi asam lemak biji karet dapat dilihat
pada Tabel 2.

Tabel 2. Komposisi asam lemak dalam biji karet (Setyawardhani dkk., 2010)

Komposisi Persentase (%-b)
Asam palmitat 13,11
Asam stearate 12,66
Asam arachidat 0,54
Asam oleat 39,45
Asam linoleate 33,12
Asam lemak lainnya 1,12

Mutu minyak yang berasal dari biji-bijian khususnya biji karet dipengaruhi oleh
beberapa faktor, yaitu:
1. Kualitas dan kemurnian bahan baku.
Kualitas minyak biji karet yang tercampur dengan bahan asing atau biji yang
berkualitas jelekmenyebabkan minyak cepat rusak dan berbau.
2. Kadar air yang terkandung dalam biji karet.
Biji karet yang disimpan dalam ruangan lembab akan mengandung kadar air
yang tinggi, sehingga menghasilkan minyak dengan mutu yang kurang baik.
3. Proses dan perlakuan
Perlakuan terhadap bahan baku pada saat proses dan pasca-
prosesmempengaruhi mutu minyakseperti ukuran pencacahan yang
dilakukan, pemilihan jenis pelarut, penyimpanan minyak hasil proses, dan
sebagainya (Larranaga et al., 2016).
Pemanfaatan minyak biji karet dalam berbagai industri lebih lanjut ditentukan
oleh sifat fisika dan kimianya. Berikut ditampilkan hasil analisis karakteristik

minyak biji karet mentah pada Tabel 3.
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Tabel 3. Karakteristik minyak biji karet

Karakteristik Nilai

Nilai saponifikasi 187,6 — 191,4 mg KOH/g
Bilangan iod 133,8 — 146,6 mg/g
Indeks bias 1,4743 - 1,4749
Gravitasi spesifik 0,925 — 0,929 g/cm?

Persen bilangan tak tersabunkan 0,6 — 1,0 %

2.4 Zeolit

Katazeolit berasal dari bahasa Yunani yaitu “Zeni” dan “Lithos” yang berarti batu
yang mendidih, karena apabila dipanaskan membuih dan mengeluarkan air.

Struktur kristal zeolit ditunjukkan pada Gambar 3.

+ +

M M

o. _O o. _O o .-
N T NAT s AT s Al

SN /N /NN NN
moTeo I

Gambar 3. Struktur umum kerangka zeolit

Rumus umum zeolit dapat dituliskan dengan : M¥"[(AlO2)x.(SiO2)y].wH20
Dimana: n : valensi dari kation M

w : jumlah molekul air per satu unit sel,

y : total jumlah tetrahedral per satu unit sel

[ ]: struktur kerangka alumina silikat

M*: kation alkali / alkali tanah
Secara umum zeolit mampu menyerap, menukar ion dan menjadi katalis, sehingga
digunakan untuk keperluan alternatif pengolah limbah yakni zeolit sintesis
(Utomo dan Yunita, 2014).
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Zeolit merupakan padatan kristal mikropori dengan struktur kerangka yang

tersusun dari tetrahedral Al,Osdan SiO.Zeolit memiliki senyawayang berbeda

pada struktur dan adsorpsi permukaan memungkinkan dapat digunakan untuk

proses peningkatan hasil produk biodiesel. Zeolit dapat disintesis secara

tradisional dari natrium silikat dan aluminat.Zeolit berbentuk kristal

aluminosilikat terhidrasi yang memiliki muatan positif dari ion-ion logam alkali

dan alkali tanah dimana setiap oksigen dibatasi dua tetrahedral (Septiyana dan
Prastyoko, 2012).

Menurut Utomo dan Yunita(2014), zeolit memiliki beberapa sifat yaitu:

1.

Dehidrasi.

Sifat dehidrasi dari zeolit berpengaruh terhadap sifat adsorpsi. Jumlah molekul
air sesuai dengan pori-pori kristal zeolit, bila kation-kation atau molekul air
tersebut dikeluarkan dari dalam pori dengan suatu perlakuan tertentu maka
akan tertinggal pori yang kosong.

Adsorpsi.

Dalam keadaan normal ruang hampa kristal zeolit terisi oleh molekul air yang
bila dipanaskan pada suhu 100-110°Cmengakibatkan air tersebut menguap
sehingga zeolit dapat berfungsi sebagai penyerap gas atau cairan.

Pertukaran ion

lon-ion pada rongga atau kerangka zeolit berguna untuk menjaga kenetralan
zeolit. lon-ion ini dapat bergerak bebas dalam rangka zeolit dan bertindak
sebagai ”counter ion” yang dapat dipertukarkan dengan kation-kation lain.
Pertukaran ion yang terjadi tergantung dari ukuran dan muatan ataupun jenis
zeolitnya. Sifat penukar ion dari zeolit tergantung dari sifat kation, suhu dan
jenis anion.

Katalis.

Zeolit berfungsi sebagai katalis yang baik karena mempunyai pori-pori yang
banyak dengan luas permukaan maksimum. Zeolit sebagai katalis hanya

mempengaruhi laju reaksi tanpa mempengaruhi kesetimbangan reaksi.
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5. Penyaring/pemisah.
Zeolit sebagaipenyaring atau pemisah molekul didasarkan atas perbedaan
bentuk dan ukuran. Molekul yang berukuran lebih kecil dari ukuranpori-
poridapat melintas sedangkan yang berukuran lebih besar akan ditahan.

2.4.1 Zeolit Sintesis

Zeolit sintesis adalah zeolit yang dibuat sedemikian rupa sehingga diperoleh
karakter yang lebih baik dari zeolit alam. Zeolit sintesis juga dapat ditambahkan
senyawa murni dengan mudah, sehinggamemiliki komposisi yang tetap dengan
tingkat kemurnian yang tinggi(Bogdanov et al., 2009). Penelitian yang sudah
dilakukanmenghasilkan zeolit sintesis yang beragam dapat dilihat pada Tabel 4.

Tabel 4. Rumus oksida beberapa jenis zeolit sintesis(Bogdanov et al., 2009)

Zeolit Rumus Oksida

Zeolit A Na20.Al,03.2Si02.4,5H,0

Zeolit N-A  (Na,TMA)20.Al>03.4,8Si02.7H,OTMA —(CHz)4N*
Zeolit H K20.Al203.2Si0,.4H,0

Zeolit L (K2Na2)0.Al203.6Si02.5H20

Zeolit X Na20.Al>03.2,5Si0,.6H,0

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

Zeolit P Na20.Al03.2-5Si02.5H,0

Zeolit O (Na,TMA)20.Al,03.7Si02.3,5H20 TMA(CH3)4N*
Zeolit Q (Na,TMA)20.Al,03.7Si02.5H,0 TMA —(CH3)4N*
Zeolit ZK-4  0,85Na20.0,15(TMA)20.Al>03.3,3Si02.6H.0
Zeolit ZK-5 (R,Na2)0.Al203.4-6Si0,.6H.0

Menurut Kurniawati (2010), zeolit sintesis dapat dikelompokkan sesuai dengan

perbandingan kadar komponen Al dan Si dalam zeolit yakni:

a. Zeolit kadar Si rendah (kaya Al).
Zeolit jenis ini banyak mengandung Al, berpori, mempunyai nilai ekonomi
tinggi karena efektif untuk pemisahan dengan kapasitas besar. VVolume
porinya dapat mencapai 0,5 cm?®. Contoh zeolit Si rendah yaitu zeolit A dan
X.
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b. Zeolit kadar Si sedang.
Zeolit jenis ini mempunyai perbandingan Si/Al yang sangat stabil yakni 5,
maka diusahakan membuat zeolit dengan kadar Si yang lebih tinggi dari 1
yang kemudian diperoleh zeolit-Y dengan perbandingan kadar Si/Al = 1-3.
Contoh zeolit sintetis jenis ini adalah zeolit omega.

c. Zeolit kadar Si tinggi.
Zeolit jenis ini sangat higroskopis dan menyerap molekul non polar sehingga
baik untuk digunakan sebagai katalisator asam untuk hidrokarbon. Zeolit
jenis ini misalnya zeolit ZSM-5, ZSM-11, ZSM-21, ZSM-24.

d. Zeolit Si.
Zeolit Si tidak mengandung Al atau tidak mempunyai sisi kation. Sifat zeolit
jenis ini adalah sangat hidrofilik-hidrofobik sehingga dapat mengeluarkan
atau memisahkan suatu molekul organik dari suatu campuran air. Contoh

zeolit silika adalah silikalit.

242 Zeolit-Y

Zeolit-Y memiliki struktur asalyang tersusun atas sangkar-sangkar sodalit
dandisatukan melalui perluasan cincin-6 dan bergabung melalui bidang

heksagonal, seperti ditampilkan pada Gambar 4.

C K )
12 Ring

0.74 nm .-

Gambar 4. Struktur zeolit-Y dengan pembukaan cincin-12
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Struktur dalam sangkar besar berdiameter 1,3 nm, mempunyai tetrahedral setiap
pembukaan cincin-12. Diameter cincin-12 berukuran 0,74 nmdimana
memungkinkan molekul yang lebih besar masuk dalam sangkar. Unit sub struktur
dasar sangkar sodalit tersebut dibentuk dengan kombinasi beberapa bujur sangkar
dan beberapa heksagonal dan lebih 24 tetrahedral dapat terkandung dalam
polihedral. Unit struktur zeolit yang merupakan penyusun zeolit-Y adalah
gabungan dari banyak unit pembangun sekunder (UPS) dan unit pembangun
polihedral (UPP). UPS tersebut dapat dibentuk dari UPP seperti ditunjukkan pada
Gambar 6. UPP merupakan unit terkecil dalam struktur zeolit yang berupa
tetrahedral TO4 dengan T merupakan Si seperti ditunjukkan pada Gambar 5.
Dalam zeolit-Y rasio Si : Al antara 1 berbanding 3 (Augustine, 1996).

Si atau Al g
oks;gen
(a)

Gambar 5. UPP; (a) Model kerangka, (b) Model ruang, (c) Model bola tongkat,
(d) Model bola

WQO

EZL’I

& Y

(2) @)

Gambar 6. UPS zeolit (a) single 4-ring, (b) single 6-ring, (c) single 8-ring, (d)
double 4-ring, (e) double -6ring, (f) double 8-ring, (g) complex 5-1,
(h) complex 4-4-1, dan (i) complex 4-1
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Empat tetrahedral berhubungan membentuk bujur sangkar (atom T pada pusat)
dan enam tetrahedral akan membentuk heksagonal. Empat UPP bergabung
menjadi ring 4 bujur sangkar, 6 UPP membentuk ring 6 bujur sangkar, 8 UPP
membentuk ring 8 bujur sangkar. Bentuk 4-4 adalah hasil penggabungan 4 buah
ring 4, 6-6 adalah gabungan 6 buah ring dan seterusnya, sedangkan 5-1 adalah

gabungan satu ring dan satu UPP dan seterusnya (Chambellan and Cornet. 1984).

Struktur pori-pori mikro dan tiga dimensi dari zeolit-Y memungkinkan untuk
menyerap bahan lain yang memiliki ukuran molekul lebih kecil dari pori-pori
mikronya, sehingga dapat dimanfaatkan sebagai penyerap (adsorben). Sedangkan
adanya rongga-rongga yang terisi ion-ion logam (kation) menyebabkan zeolit-Y
dapat digunakan sebagai penukar ion dan saringan molekuler. Struktur zeolit-Y
juga memiliki sifat asam Bronsted dan asam Lewis, sehingga zeolit-Y dapat
digunakan sebagai pengemban logam katalis. Logam dapat menempel pada
seluruh permukaan zeolit-Y, baik permukaan luar maupun yang di dalam pori
(Syarifah, 2000).

2.4.3 Proses Hidrotermal

Pemanasan hidrotermal dilakukan dengan larutan prekursor yang dipanaskan pada
temperatur relatif tinggi (x100°C) dalam wadah tertutup agar terjadi
kesetimbangan antara uap air dan larutan. Wadah yang tertutup menjadikan uap
air tidak akan keluar,sehingga tidak ada bagian dari larutan yang hilang dan
komposisi larutan prekursor tetap terjaga. Hidrotermal merupakan proses
kristalisasi dalam sintesis zeolit yang dapat dipengaruhi oleh berbagai faktor
yaitu: (1) komposisi larutan, yang terdiri dari SiO2/Al,O3, [OH], kation organik
dan anorganik, dan anion (selain [OH) [H20]. (2) Waktu kristalisasi. (3) Suhu
kristalisasi. (4) Beberapa faktor pengadukan, misalnya senyawa tambahan, jenis

pengaduk, dan tipe arah pengadukan (Kurniawati, 2010).
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2.5 Logam Nikel

Nikel adalah logam putih mengilapyang dapat melebur pada suhu 1455°Cdan
bersifat magnetis. Logam nikel merupakan logam golongan VIl B yang
mempunyai orbital 3d belum penuh. Sesuai aturan Hund, logam nikel pada orbital
3d terdapat 2 elektron tak berpasangan. Logam nikel mudah membentuk ikatan
kovalen koordinat sehingga pembentukan antara zat pada permukaan katalis lebih
mudah. Logam nikel berfungsi sebagai katalis dalam proses perengkahan. Logam
ini memiliki sifat katalitik yang lebih baik dibandingkan Pt,dan harga logam nikel
lebih murah sehinggabanyak digunakan untuk hydrotreating maupun
perengkahan. Logam-logam ini secara langsung dapat berfungsi sebagai katalis
tanpa diembankan (dimpregnasikan) terlebih dahulu, tetapi memiliki
kelemahanyakni selama proses katalitik dapat terjadi penggumpalan
(Trisunaryanti et al., 2005).

Logam nikel sudah digunakan secara luas dalam industri petroleum. Selain
harganya relatif terjangkau, logam ini memiliki daya adsorpsi terhadap reaktan
yang kuat. Katalis nikel mampu mengadsorpsi gas hidrogen pada permukaannya
saja dan mengaktifkan ikatan hidrogen, sehingga gas hidrogen menjadi lebih
mudah bereaksi. Semakin luas permukaan logam katalis, maka akan semakin
banyak gas hidrogen yang diserap. Demikian pula dengan semakin besar luas
permukaan, maka zat yang bereaksi juga bertambah banyak, sehingga kecepatan

reaksi juga bertambah besar (Hartet al., 2004).

2.6 Impregnasi

Impregnasi merupakan proses penjenuhan zat tertentu secara keseluruhan yang
sering digunakan untuk mensintesis katalis. Secara sumum, impregnasi dibagi
menjadi dua, yaitu impregnasi langsung (co-impregnation) dan impregnasi
bertahap (sequential). Impregnasi langsung yaitu memasukkan larutan garam
logam komponen aktif dan promotor secara bersama-sama dalam pori-pori
penyangga. Impregnasi bertahap dilakukan dengan memasukkan larutan garam

logam komponen aktif dan promotor secara terpisah. Impregnasi bertahap
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dapatmenghasilkan katalis yang memiliki aktivitas lebih tinggi karena tidak

dibatasi oleh konsentrasi (Lestari, 2010).

2.7 Silika Sekam Padi

Silika atau silikon dioksida (SiO2) merupakan senyawa yang banyak ditemukan
dalam bahan galian yang disebut pasir kuarsa. Pasir kuarsa mempunyai komposisi
gabungan dari SiO2, Al,O3, Ca0O, Fe 03, TiO,, CaO, MgO, dan K>0, berwarna
putih bening atau berwarna lain tergantung pada senyawa pengotornya. Pasir
kuarsa memiliki kristalinitas yang tinggi dan banyak mengandung senyawa
pengotor sehingga mengurangi kemampuannya sebagai adsorben (Mujiyanti dkk.,
2010).

Sekam padi merupakan salah satu produk lain dari penggilingan padi yang
melimpah. Pemanfaatan sekam padi selama ini dilakukan terbatas dalam upaya
untuk meningkatkan nilai ekonomis serta mengurangi dampaknya sebagai limbah.
Sekam padi digunakan sebagai sumber silika, bahan bakar, media tanam, dan

pemurnian air (Deviani dkk., 2018).

Sekam padi dimanfaatkan sebagai sumber silika karena kandungan silika yang
tinggi, murah, ketersediaannya melimpah, dan tidak beracun. Silika yang berasal
dari sekam padi bersifat amorf sehingga untuk peleburan tidak memerlukan waktu
yang lama dan temperatur yang tinggi. Silika dari sekam padi dimanfaatkan
menjadi sumber silika dalam pembuatan berbagai material berbahan dasar silika,
seperti natrium silikat. Natrium silikat banyak digunakan di industri, terutama
untuk bahan pembuatan sabun dan detergen, bahan perekat, bahan baku

pembuatan beton dan semen, serta sebagai adsorben (Mujiyanti dkk, 2010).

Sekam padi merupakan sumber silika yang saat ini mendapatkan minat untuk
dikembangkan, terutama karena memiliki kandungan silika yang sangat tinggi,
bersama dengan pertimbangan ketersediaan dan keterbaruan. Selain kemurnian
yang tinggi, silika sekam padi dikenal sebagai bahan berpori dan amorf sehingga
menjadi bahan baku yang cocok untuk produksi berbagai bahan berbasis silika.

Banyak peneliti saat ini terlibat dalam eksplorasi potensi silika sekam padi dan
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berbagai aplikasi telah dilaporkan dalam literatur seperti produksi nanosilika,
silika gel, karbosil, katalis heterogen, aluminosilikat, zeolit sintesis, dan keramik
(Simanjuntak et al., 2016)

2.8 X-Ray Diffraction (XRD)

Spektroskopi difraksi sinar-X (X-ray diffraction) merupakan salah satu metode
karakteristik material yang digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam
material dengan cara menentukan parameter struktur Kkisi. Prinsip dari XRD
adalah difraksi gelombang sinar-X mengalami scattering setelah bertumbukan
dengan atom kristal. Pola difraksi yang dihasilkan merepresentasikan struktur
kristal. Dari analisis pola difraksi dapat ditentukan parameter kisi, ukuran kristal,
dan identifikasi kristalin. Jenis material dapat ditentukan dengan membandingkan
hasil XRD dengan katalog hasil difraksi berbagai macam material (Riyanto,
2009).

Data yang diperoleh dari metode karakterisasi XRD adalah sudut hamburan (sudut
Bragg) dan intensitas. Berdasarkan teori difraksi, sudut difraksi bergantung
kepada lebar celah kisi sehingga mempengaruhi pola difraksi, sedangkan
intensitas cahaya difraksi bergantung dari berapa banyak Kisi kristal yang
memiliki orientasi yang sama. Penggunaan metode ini dapat menentukan sistem
kristal, parameter Kisi, derajat kristalinitas dan fase yang terdapat dalam suatu
sampel (Cullity and Stock, 2001). Skema kerja XRD ditunjukkan pada Gambar 7.
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Gambar 7. Diagram sinar-X
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Gambar 7 memperlihatkan bahwa suatu bahan ditembakkan dengan elektron pada
kecepatan dan tegangan yang tinggi dalam suatu tabung vakum. Elektron yang
berasal dari filamen (anoda) dipercepat dan menumbuk target (katoda) yang
berada dalam tabung sinar-X sehingga elektron tersebut mengalami perlambatan
(Cullity dan Stock, 2001).

Pancaran sinar X yang mengenai permukaan kristalpada lapisan pertama sebagian
sinar akan dipantulkan oleh atom, sinar yang lain akan dipantulkan ke lapisan

kedua dan selanjutnya(Anshori, 2009).

Detektor 4
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Tabung sinar-X
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Gambar 8. Skema alat difraksi sinar-X (Abdullah dan Khairurrijal, 2009)

Skema alat difraktometer sinar-X ditunjukkan dalam gambar 8 dengan panjang
gelombang sinar-X sekitar 1,540 A. Sinar-X yang berasal dari anoda melewati
sistem celah agar berkas sinar yang sampai ke sampel berbentuk paralel dan
memiliki tingkat penyebaranyang kecil. Demikian pula hamburan berkas dari
sampel juga melewati sistem celah sebelum ditangkap oleh detektor sinar-X.
Sudut datang 6 merupakan sudut antara bidang sampel dengan sinar datang,
sedangkan sudut hambur 20 merupakan sudut antara proyeksi sumber sinar-X
dengan detektor. Untuk pergerakan sumber sinar-X sebesar 6 maka detektor

bergerak sebesar 260 (Suryanarayana andNorton, 1998).
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Gambar 9. Difraktogram XRD zeolit-Y dengan waktu kristalisasi selama 48 jam

Gambar 9 merupakan contoh hasil analisis XRD yang menjelaskan bahwa
difraktogram sampel didominasi oleh fase kristal yang ditantai dengan adanya
puncak tajam pada kisaran 260, namun masih ada beberapa fase amorf yang
terbentuk. Difraktogram tersebut menggambarkan Kristalisasi natrium silikat dan
alumunium foil food grade yang terjadi selama proses kristalisasi (Pangesti et al.,
2021).

2.9 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy(SEM) adalah suatu tipe mikroskop elektron yang
menggambarkan permukaan sampel melalui proses pemindaian dengan
menggunakan pancaran energi yang tinggi dari elektron dalam suatu pola scan
raster. SEM dilengkapi dengan mikroskop optik yang digunakan untuk
mempelajari tekstur, topografi, dan sifat permukaan bubuk atau
padatan.Ketajaman fokus dari alat SEM menghasilkan gambar yang memiliki

kualitas tiga dimensi yang pasti (Goldstein, 1981).
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SEM secara umum terdiri dari beberapa komponen yaitu; kolom elektron, ruang
sampel, sistem pompa vakum, kontrol elektronik dan sistem pencitraan bayangan.
Diagram skematik dari SEM ditunjukkan pada Gambar 10.
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Gambar 10. Skema kerja alat SEM (Goldstein, 1981)

Berdasarkan Gambar 10 diterangkan bahwa SEM adalah alat instrumen yang
terdiri dari sumber elektron yang ditembakkan (electron gun), tiga lensa
elektrostatik, kumparan scan elektromagnetik yang terletak diantara lensa kedua
dan ketiga dan tabung foto multiplier untuk mendeteksi cahaya pada layar scanner
ke monitor. SEM menggunakan elektron sebagai pengganti cahaya untuk
menghasilkan bayangan. Berkas elektron dihasilkan dengan memanaskan filamen
melalui tegangan tinggi, kemudian dikumpulkan melalui lensa kondensor
elektromagnetik dan difokuskan oleh lensa objektif. Ketika arus dialirkan pada
filamen maka terjadi perbedaan potensial antara kutub katoda dan anoda yang

akhirnya akan menghasilkan elektron. Elektron yang dihasilkan selanjutnya akan
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melewati celah pelindung pada anoda, lensa magnetik dan lensa objektif. Berkas
elektron tersebut dipercepat oleh medan listrik dan menumbuk sampel atau
spesimen pada stage melalui kumparan scan menghasilkan elektron sekunder,
elektron hambur balik yang dipantulkan dari sampel kemudian dideteksi dan
dikuatkan oleh tabung multiplier yang kemudian ditransmisikan dariscanner ke
monitor, sehingga bentuk dan ukuran sampel terlihat dalam bentuk sinaran
(Sampson, 1996).
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Gambar 11. Mikrograf SEM zeolit-Y dengan waktu kristalisasi 48 jam

Gambar 11 adalah contoh hasil analisis SEM yang menjelaskan bahwa mikrograf
zeolit-Y hasil sintesis dengan waktu kristalisasi 48 jam memiliki karakteristik
bentuk yang mirip yaitu lingkaran yang tersusun dari kumpulan blok kristal yang

tumbuh mencuat dari pusat lingakaran (Pangesti et al., 2021).

2.10 Fourier Transform InfraRed (FTIR)

Fourier Transform InfraRed (FTIR) merupakan salah satu instrumen yang
menggunakan prinsip spektroskopi. Spektroskopi inframerah berguna untuk
identifikasi senyawa organik karena spektrumnya yang sangat kompleks yang
terdiri dari banyak puncak-puncak. Spektroskopi inframerah merupakan suatu

metode yang mengamati interaksi molekul dengan radiasi elektromagnetik yang
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berada pada daerah panjang gelombang 0,75-1.000 um atau pada bilangan
gelombang 13.000-10 cm™. Prinsip kerja spektrofotometer inframerah sama
seperti spektrofotometer yang lainnya yakni interaksi energi dengan suatu materi.
Spektroskopi inframerah berfokus pada radiasi elektromagnetik pada rentang
frekuensi 400-4000 cm™, dimana cm™ yang dikenal sebagai wavenumber yang
merupakan ukuran unit untuk frekuensi (Silverstein, 2002).

Mekanisme yang terjadi pada alat FTIR adalah sinar yang datang dari sumber
sinar akan diteruskan, dan kemudian akan dipecah oleh pemecah sinar menjadi
dua bagian sinar yang saling tegak lurus. Sinar ini kemudian dipantulkan oleh dua
cermin yaitu cermin diam dan cermin bergerak. Hasil sinar dari pemantulan kedua
cermin akan dipantulkan kembali menuju pemecah sinar untuk saling berinteraksi.
Sebagian sinar dari pemecahan sinar akan diarahkan menuju cuplikan dan
sebagiannya lagi menuju sumber. Gerakan cermin yang maju mundur akan
menyebabkan sinar akan berfluktuasi sampai pada detektor. Sinar akan saling
menguatkan ketika kedua cermin memiliki jarak yang sama terhadap detektor, dan
akan saling melemahkan jika kedua cermin memiliki jarak yang berbeda.
Fluktuasi sinar yang sampai pada detektor akan menghasilkan sinyal disebut
interferogram. Interferogram akan diubah menjadi spektra IR dengan bantuan

komputer berdasarkan operasi matematika (Tahid, 1994).
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Gambar 12. Spektrum FTIR sampel zeolit-A dikalsinasi pada suhu 600°C
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Gambar 12 merupakan hasil analisis FTIR yang menjelaskan bahwa spektrum
menunjukkan bahwa puncak penyerapan dari basa piridin terletak pada 1659 cm™
yang berhubungan dengan pembengkokan NH, dimana situs asam Lewis
ditunjukkan dengan puncak pada posisi sekitar 1450 sm™ (Pandiangan et al.,
2019).



1.  METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan selama 5 bulan (Juli 2021 - Novemver 2021) di
Laboratorium Kimia Anorganik/Fisik Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan
Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Lampung. Kemudian analisis karakterisasi
katalis dengan XRD dilakukan di Institut Teknologi Sepuluh Nopember (ITS),
XRF di Universitas Negeri Padang, SEM dan FTIR di UPT Laboratorium
Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi (LTSIT) Universitas Lampung, serta
analisis karakterisasi biodiesel dengan GC-MS di Universitas Negeri Semarang
(UNNES).

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat yang digunakan

Penelitian ini menggunakan peralatan antara lain; peralatan gelas, neraca analitik,
pisau, oven, spatula, alat press minyak, penangas, piknometer, perangkat refluks,
magnetic stirrer, termometer, botol polipropilen, teflon, tanur, mortal dan alu,
saringan 200 mesh, XRD PANalytical tipe XPert MPD diffractrometer, SEM tipe
ZEISS EVO MA 10, FTIR merk Thermo Nicolet Avatar 360 dan GCMS-QP 2010
SE.

3.2.2 Bahan yang digunakan

Penelitian ini menggunakan bahan-bahan antara lain; sekam padi, larutan HNO3
10%, HNOsz 1 M, NaOH 1,5%, NaOH (Pa), minyak biji karet, akuades, kertas

saring, indikator universal, metanol, alumunium foil, dan garam Ni(NO3)2.6H20.
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3.3 Prosedur Kerja
3.3.1 Pembuatan larutan

3.3.1.1 Larutan NaOH 1,5%

Pembuatan larutan NaOH 1,5% dilakukan dengan menggunakan 15 gram
NaOHpadatan yang kemudian dilarutkan ke dalam 1000 mL akuades.

3.3.1.2 Larutan HNO3 10%

Pembuatan larutan HNO3 10% sebanyak 1000 mL dengan menggunakan 147 mL
HNOz pekat dilarutkan ke dalam 853 mL akuades atau sampai tanda tera pada

labu ukur.

3.3.1.3 Larutan HNO3z; 1 M

Pembuatan larutan HNO3z 1 M sebanyak 1000 mL, dilarutkan sebanyak 62,5 mL
HNO3 pekat ke dalam labu takar 1000 mL dan ditambahkan akuades hingga tanda

batas tera.

3.3.1.4 Larutan NiO 5%

Pembuatan larutan NiO 5% dilakukan dengan menimbang 1,9484 gram
Ni(NO3z)2.6H-0 lalu dilarutkan dalam 50 mL akuades kemudian dihomogen.

3.3.1.5 Larutan NiO 10%

Pembuatan larutan NiO 10% dilakukan dengan menimbang 3,8678 gram
Ni(NO3z)2.6H20 lalu dilarutkan dalam 50 mL akuades kemudian dihomogen.

3.3.1.6 Larutan NiO 15%

Pembuatan larutan NiO 10% dilakukan dengan menimbang 5,8162 gram
Ni(NO3z)2.6H-0 lalu dilarutkan dalam 50 mL akuades kemudian dihomogen.

3.3.1.7 Larutan NiO 20%

Pembuatan larutan NiO 10% dilakukan dengan menimbang 7,7486 gram
Ni(NO3z)2.6H-0 lalu dilarutkan dalam 50 mL akuades kemudian dihomogen.



31

3.3.2 Ekstraksi Silika Sekam Padi

Silika sekam padi diperoleh dari sekam padi menggunakan metode ekstraksi
alkali. Sebelum sekam padi terlebih dahulu dibersihkan dari pengotor hasil
pengolahan padi. Sekam padi yang sudah bersih dan kering ditimbang 50 g, lalu
dimasukkan ke dalam gelas kimia yang berisi 500 mL larutan NaOH 5% dan
dipanaskan sampai mendidih. Saat mendidih dilakukan pengadukan selama 30
menit untuk menghilangkan pengotor. Hasil ekstraksi dibiarkan dingin hingga
suhu kamar, lalu sekam padi disaring untuk dipisahkan dari filtratnya. Kemudian
filtrat yang dihasilkan ditambahkan larutan HNO3z 10% sampai diperoleh pH
netral (pH = 7) dan didiamkan selama 24 jam pada suhu kamar sehingga terbentuk
gel silika. Lalu gel silika yang sudah terbentuk dicuci menggunakan air panas
untuk menghilangkan pengotor organik yang masih menempel. Gel silika yang
sudah bersih dikeringkan menggunakan oven dengan suhu 80°C, lalu digerus dan
diayak menggunakan saringan 200 mesh. Silika yang diperoleh digunakan untuk

mensintesis zeolit-Y.

3.3.3 Sintesis Zeolit-Y

Sintesis zeolit-Y dilakukan dengan metode hidrotermal. Sebanyak 22,2 gram
NaOH pellets dilarutkan dengan 200 mL akuades, kemudian ditambahkan 20
gram silika sekam padi ke dalamnya. Campuran diadukdan dipanaskan selama 3
jam menggunakanmagnetic stirrer. Setelah 3 jam, campuran disaring
menggunakan Kkertas saring dan di-aging selama 24 jam. Selanjutnya, potongan
alumunium foil food grade sebanyak 3,75 gram dimasukkan ke dalam filtrat dan
diadukselama 3 jam, hasilnya dimasukkan ke dalam autoklaf untuk proses aging
selama 24 jam. Kemudian, autoklaf berisi sampel dimasukkan ke dalam oven
untuk proses kristalisasi selama 48 jam pada suhu 100°C. Sampel dikeluarkan dari
oven lalu didinginkan dan sampel disaring menggunakan kertas saring. Endapan
yang diperoleh dicuci dengan akuades hingga pH netral, kemudian endapan
dikeringkan di dalam oven dengan suhu 80°C. Setelah kering, zeolit-Y dikalsinasi
menggunakan tanur selama 6 jam dengan variasi suhu kalsinasi 550°C. Zeolit-Y

yang diperoleh selanjutnya diimpregnasi menggunakan NiO.
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3.3.4 Pembentukan Komposit NiO/Zeolit-Y

Komposit NiO/zeolit-Y dibuat dengan cara pengembanan logam (impregnasi,
yakni memasukkan logam Ni ke dalam zeolit-Y) dengan cara dilarutkan
Ni(NO3)2.6H-0 ke dalam akuades. Zeolit-Y diambil sebanyak 10 gram kemudian
direndam dengan 50 mL larutan Ni(NO3)2.6H20 selama 4 jam dan dipanaskan
menggunakan magnetic stirrerdengan suhu 70 °C. Variasi konsentrasi logam Ni
yang digunakan adalah 5; 10; 15 dan 20%. Setelah itu, komposit NiO/zeolit-Y
disaring dan dinetralkan dengan akuades lalu dikeringkan menggunakan oven
pada suhu 80°C selama 12 jam. Sampel selanjutnya dikalsinasi menggunakan
furnace dengan suhu 550 °C selama 6 jam. Komposit NiO/zeolit-Y yang diperoleh
kemudian dilakukan karakterisasi menggunakan XRD, SEM dan FTIR.

3.3.5 Karakterisasi Zeolit-Y dan Komposit NiO/zeolit-Y

Karakterisasi zeolit-Y dan katalis komposit NiO/zeolit-Y dilakukan dengan
penentuan keasaman total secara gravimetri dengan piridin sebagai basa adsorbat,
X-Ray Diffraction (XRD) yang digunakan untuk menganalisa pengaruh suhu
kalsinasi terhadap struktur kristalografi sampel zeolit dengan apakah sampel
bersifat amorf atau kristalin, Scanning Electron Microscopy (SEM) digunakan
untuk mengetahui morfologi permukaan katalis, dan Fourier Transform Infra Red
(FTIR) untuk mengetahui gugus fungsi senyawa dari sampel menggunakan sinar

radiasi inframerah.

3.3.5.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi XRD dilakukan menggunakan alat XRD PANalytical tipe XPert
MPD diffractrometer dengan radiasi CuK (A = 1,5406 A) dan intensitas difraksi
pada sudut 26 dengan rentang5-60°. Identifikasi fasa yang terbentuk pada zeolit-Y
dikonfirmasikan dengan membandingkan antara data difraksi zeolit-Y hasil
sintesis, zeolit-Y hasil impregnasi,dan data difraksi zeolit-Y standar yang
diterbitkan oleh IZA.
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3.3.5.2 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Karakterisasi SEM dilakukan menggunakan alat SEM tipe ZEISS EVO MA 10
dengan percepatan elektron pada tegangan 20 kV. Instrumen dikontrol pada 30kV.
Zeolit-Y dipindai pada perbesaran yang berbeda untuk mendapatkan mikrograf
dengan gambar permukaan yang diinginkan.Sampel yang diukur yaitu; zeolit-Y
hasil sintesis, dan zeolit-Y hasil impregnasi

3.3.5.3 Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Karakterisasi FTIR dilakukan menggunakan alat FTIR merk Thermo Nicolet
Avatar 360 dengan bilangan gelombang 4050-650 cm™. Pada umumnya zeolit
memiliki daya serapan inframerah pada panjang gelombang 1000-1200 cm™
karena mengindikasikan komponen pembangun kerangka zeolit yaitu vibrasi
internal kerangka tetrahedral SiO2/AlOs. Sebelum dikarakterisasi dengan FTIR
sampel terlebih dahulu diuji keasamannya dengan mengadsorpsi basa adsorbat
(basa piridin) di dalam desikator selama 24 jam.Sampel yang diukur yaitu zeolit-

Y hasil sintesis, dan zeolit-Y hasil impregnasi

3.3.6 Preparasi Minyak Biji Karet

Preparasi minyak biji karet yang pertama dilakukan adalah biji karet dikupas dan
dipisahkan dari cangkang luarnya, lalu dipisahkan dari cangkang bijinya dan
kemudian dikeringkan di bawah matahari. Biji karet yang sudah kering
dimasukkan ke dalam oven selama 30 menit pada suhu 80°C untuk
menghilangkan kadar air yang masih tersisa dalam biji karet. Pengambilan
minyak dari biji karet dilakukan dengan menggunakan mesin pengepres,
kemudian hasilnya disaring untuk memisahkan minyak dan ampasnya. Minyak

biji karet yang diperoleh siap digunakan untuk proses transesterifikasi.

3.3.7 Uji Aktivitas Komposit NiO/Zeolit-Y Sebagai Katalis Transesterifikasi

Pengujian komposit NiO/zeolit-Y sebagai katalis pada reaksi transesterifikasi
minyak biji karet dilakukan dengan mencampurkan setiap 10% komposit

NiO/zeolit-Y pada 25 mL minyak biji karet dan 100 mL metanol dalam labu
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didih. Kemudian campuran tersebut direfluks menggunakan hot plate stirrer pada
suhu 70°C selama 6 jam. Hasil refluks didinginkan pada suhu kamar, kemudian
disaring menggunakan kertas saring ke dalam corong pisah untuk memisahkan
katalis yang tidak terlarut, lalu hasilnya dibiarkan selama 24 jam. Biodiesel yang
diperoleh dari proses refluks diuapkan menggunakan penangas air untuk
menghilangkan sisa metanol. Selanjutnya dihitung persen konversi minyak biji
karet menjadi biodiesel. Pada proses transesterifikasi dipelajari nisbah
minyak/metanol (1:12, 1:14, 1:16, 1:8 dan 1:20) untuk memperoleh hasil persen

konversi terbaik minyak biji karet menjadi biodiesel.

3.3.8 Uji Kualitas Biodiesel

Produk yang dihasilkan pada penelitian ini(biodiesel) diuji kualitasnya dengan
menggunakan parameter densitas berdasarkan SNI 7182:2015.

3.3.8.1 Analisis densitas

Langkah-langkah untuk analisis densitas biodiesel adalah sebagai berikut:

a. Piknometer kosong dikeringkan di dalam oven kemudian ditimbang terlebih
dahulu.

b. Piknometer diisi dengan akuades suhu 20°C kemudian disimpan dalam water
bath pada suhu 25°C selama 30 menit.

c. Piknometer kemudian diangkat, dikeringkan, dan ditimbang (berat akuades
diperoleh dari selisih berat piknometer berisi akuades dan berat piknometer
kosong).

d. Pada tahap ini minyak didinginkan sampai suhu 20°C.

e. Minyak kemudian dimasukkan ke dalam piknometer yang sebelumnya telah
dibersihkan dan dikeringkan hingga meluap dan tidak terbentuk gelembung
udara.

f. Bagian luar piknometer dikeringkan dan piknometer ditempatkan di dalam
water bath pada suhu konstan 25°C selama 30 menit.

g. Piknometer diangkat dari water bath lalu dikeringkan, dan ditimbang (berat
sampel diperoleh dengan menghitung selisih berat piknometer berisi sampel

dan berat piknometer kosong).
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Densitas dapat dihitung dengan rumusyang ditunjukkan pada Persamaan 8:
W =W e (8)
P="y
Keterangan : p= densitas sampel (g/mL)

W> = berat piknometer kosong ()

W1 = berat piknometer yang berisi sampel (g)

V =volume piknometer (mL)

3.3.9 Karakterisasi Biodiesel

Biodiesel hasil proses transesterifikasi dikarakterisasi menggunakan Gas
Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS) untuk mengidentifikasi komponen
apa saja yang menyusun produk tersebut dan untuk melihat apakah semua
trigliserida yang terdapat pada minyak nabati telah diubah menjadi monoester.
Analisis ini dilakukan dengan menggunakan alat GCMS-QP 2010 SE, gas
pembawa berupa Helium, suhu oven kolom 65 °C, suhu injeksi 250°C, tekanan
74,5 kPa, laju aliran kolom 16,2 mL/menit, aliran total 1,2 mL/menit kecepatan
linier 40 cm/s, rasio pemisahan 3 mL/menit, dan aliran pembersiahan. Hasil
analisis berupa grafik kromatogram GC berisi titik puncak tiap senyawa yang

ditentukan dengan bobot jenis dan perpustakaan dari GC-MS.



V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan

Berdasarkan penelitian yang sudah dilakukan diperoleh kesimpulan sebagai

berikut:

1. Zeolit-Y telah berhasil disintesis menggunakan silika sekam padi dan
alumunium foil food grade dengan metode hidrotermal pada suhu 100°C
selama 48 jam, dibuktikan dengan karakterisasi menggunakan XRD dan
SEM.

2. Impregnasi zeolit-Y menghasilkan komposit NiO/zeolit-Y dengan kadar NiO
yang berbeda berhasil dilakukan menggunakan larutan nikel nitrat dengan
konsentrasi yang berbeda.

3. Hasil uji aktivitas komposit NiO/zeolit-Y sebagai katalis transesterifikasi
yang dilakukan berdasarkan pengaruh kadar NiO yang diimpregnasi dan
pengaruh nisbah minyak : metanol diperoleh hasil optimum sebesar 89% pada
nisbah minyak : metanol (1:18) dengan katalis komposit NiO20%/zeolit-Y
dan pada waktu transesterifikasi 6 jam.

4. Hasil karakterisasi GC-MS menunjukkan bahwa asam yang terkandung
dalam minyak biji karet berubah menjadi metil ester dengan jumlah terbanyak

adalah metil linoleat sebesar 39,59%.

5.2 Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, terdapat beberapa saran untuk
perkembangan penelitian selanjutnya sebagai berikut :

1. Menvariasikan logam untuk proses impregnasi pada zeolit-Y.



2. Melakukan uji kualitas biodiesellebih lanjut yangsesuai dengan standar SNI
7182:2015.
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