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ABSTRAK

PENGARUH PENGGUNAAN CAMPURAN EKSTRAK GAMBIR
DAN ASAP CAIR TEMPURUNG KELAPA SEBAGAI INHIBITOR
PEMBENTUKAN KERAK MAGNESIUM KARBONAT (MgCO3)

Oleh

RESTU DWI APRIAN

Pembentukan kerak dapat menimbulkan masalah yang cukup serius di
bidang industri, terutama industri minyak dan gas. Oleh karena itu, dalam
penelitian ini telah dilakukan penambahan inhibitor campuran ekstrak gambir dan
asap cair tempurung kelapa grade 2 (GA) untuk mengurangi dampak negatif yang
ditimbulkan oleh kerak tersebut.

Pada penelitian ini telah dilakukan penambahan inhibitor terhadap kerak
magnesium karbonat (MgCO3) dengan menggunakan metode tanpa penambahan
bibit kristal (unseeded experiment) dan dengan penambahan bibit kristal (seeded
experiment). Larutan pertumbuhan MgCO3; yang digunakan sebesar 0,050, 0,075,
dan 0,100 M diinteraksikan dengan inhibitor campuran ekstrak gambir dan asap
cair tempurung kelapa grade 2 (GA) dengan variasi konsentrasi. Efektifitas
tertinggi terjadi pada konsentrasi larutan pertumbuhan MgCO3; 0,050 M dan
perbandingan konsentrasi inhibitor GA (5:9) menggunakan metode unseeded
experiment yaitu sebesar 95,41%.

Analisis menggunakan Particle Size Analyzer (PSA) menunjukkan bahwa
distribusi ukuran partikel kerak MgCO3; menjadi lebih kecil dengan adanya
penambahan inhibitor. Analisis menggunakan Scanning Electron Microscopy
(SEM) menunjukkan bahwa morfologi pemukaan kerak MgCO; dengan
penambahan inhibitor berubah menjadi lembaran tipis dan kecil dibandingkan
dengan tanpa penambahan inhibitor yang berupa butiran. Analisis struktur kristal
MgCO; dengan X-Ray Diffraction (XRD) menunjukkan perbedaan intensitas
dengan penambahan inhibitor.

Kata Kunci : MgCOg, inhibitor, ekstrak gambir, asap cair tempurung kelapa.



ABSTRACT

THE INFLUENCE OF MIXTURE FROM GAMBIER EXTRACT AND
LIQUID SMOKE OF COCONUT SHELL AS INHIBITOR OF
MAGNESIUM CARBONATE (MgCO3) SCALE FORMATION

By

RESTU DWI APRIAN

Scale formation is a serious problem in many industries, especially in oil
and gas industries. Therefore, this research focused on adding the gambier extract
and liquid smoke of coconut shell grade 2 (GA) mixture as an inhibitor to reduce
the negative effects of the scale formation.

In this research, inhibitor was added to MgCO3 growth solution by using
the unseeded experiment and seeded experiment method at a concentration of
MgCO3; amounted to 0.050, 0.075, and 0.100 M as well as variations in
concentration of the gambier extract and liquid smoke of coconut shell grade 2
mixture (GA). The highest effectiveness occurred at a concentration of 0.050 M
MgCO3; growth solution and a comparison of GA inhibitor concentration (5:9)
using the unseeded experiment method of 95.41%.

Particle Size Analyzer (PSA) analysis used in this research shows that the
particle size distribution MgCO3; scale becomes smaller with the addition of
inhibitors. Scanning Electron Microscopy (SEM) analysis used in this research
shows that adding the inhibitor has made the morphology of the surface of the
scale become thin and small sheets compared to the ones without the inhibitor.
MgCO; crystal structure analysis with X-Ray Diffraction (XRD) showed
differences in intensity with the addition of inhibitors.

Keywords : MgCOgs, inhibitor, gambier extract, liquid smoke of coconut shell.
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Industri minyak dan gas bumi merupakan sektor penting di dalam pembangunan
nasional baik dalam hal pemenuhan kebutuhan energi dan bahan baku industri di
dalam negeri maupun sebagai penghasil devisa negara sehingga pengelolaannya
perlu dilakukan secara optimal. Pengelolaan industri minyak dan gas bumi
meliputi usaha pencarian (eksplorasi), pengolahan, dan pemasaran produk hasil

industri minyak dan gas bumi.

Salah satu komponen yang sangat penting dalam kegiatan produksi pada industri
minyak dan gas bumi adalah pipa penyalur (pipeline). Pipa merupakan komponen
konstruksi yang selalu digunakan untuk berbagai keperluan industri, terutama
perusahaan minyak dan gas bumi, air minum, serta industri kimia lainnya yang
berfungsi sebagai transportasi aliran fluida dari satu area ke area lainnya (Sari dan
Bayuseno, 2015). Salah satu problematika yang sering terjadi dalam pipa industri
minyak dan gas bumi adalah terbentuknya endapan yang disebut kerak (scale).
Suharso et al. (2010) melaporkan bahwa aliran fluida di dalam pipa bersifat garam
dan terjadinya penurunan tekanan secara tiba-tiba menyebabkan terjadinya

endapan garam yang menumpuk di sepanjang pipa alirnya dan membentuk kerak.

Diameter pipa akan mengecil ketika kerak sudah terbentuk di dalamnya, hal
tersebut akan menghambat aliran fluida sehingga suhu semakin naik dan tekanan
semakin tinggi yang dapat menyebabkan pecahnya pipa (Ariyanto, 2013).
Pernyataan tersebut selaras dengan hasil penelitian Suharso et al. (2014) yang

mengatakan bahwa kerak yang terbentuk pada pipa-pipa peralatan industri ini



sangat mengganggu dan menghambat proses produksi, sehingga berpengaruh
pada inefisiensi waktu dan dana. Suharso et al. (2017) melaporkan bahwa
perusahaan minyak Indonesia (Pertamina, Thk) menghabiskan 85-100 miliar
rupiah untuk mengganti setiap pipa pada bagian geotermal setiap 10 tahun dalam

mengatasi masalah kerak.

Kerak adalah tumpukan keras dari bahan anorganik yang disebabkan oleh
pengendapan partikel mineral dalam air terutama pada permukaan perpindahan
panas (Bhatia, 2003). Beberapa jenis kerak yang dilaporkan Raharjo (2020) yang
biasanya mengendap dan tumbuh pada peralatan industri, seperti pada sistem
perpipaan adalah kalsium karbonat (CaCQO3), kalsium sulfat (CaSO,) dan
magnesium karbonat (MgCQO3). Kerak magnesium karbonat (MgCO3) adalah
yang paling banyak dijumpai di dalam pipa industri (Mandela, 2017). Kerak
MgCO3; yang dilaporkan Muryanto et al. (2014) adalah tumpukan keras bahan
anorganik dalam bentuk ion Mg** dan COs> terutama pada permukaan
perpindahan panas yang disebabkan oleh pengendapan partikel mineral dalam air.
Holysz et al. (2007) juga melaporkan kehadiran kerak MgCOj3 dalam bidang
industri dapat menyebabkan masalah serius karena dapat mengendap dan
menyumbat pipa.

Pembentukan kerak dapat dicegah dengan cara pengendalian pH dengan
menginjeksikan asam seperti asam sulfat atau asam klorida (Suharso dan Buhani,
2012). Pendapat tersebut selaras dengan hasil penelitian Suharso et al. (2013)
yang melaporkan bahwa pembentukan kerak pada peralatan-peralatan industri
dapat dicegah menggunakan metode seperti dengan menurunkan pH larutan
melalui penambahan asam dan penggunaan senyawa-senyawa anorganik. Namun
berdasarkan penelitian Lestari (2008), penghilangan kerak menggunakan asam
dengan konsentrasi tinggi juga tidak efektif karena dapat meningkatkan laju
korosi dan konduktivitas, serta mempunyai tingkat bahaya yang cukup tinggi
dalam penanganannya. Metode lain yang pernah dilakukan oleh
Halimatuddahliana (2003) untuk mencegah terbentuknya kerak adalah dengan



cara pelunakan dan pembebasan mineral air, namun metode ini memiliki

kekurangan yaitu membutuhkan biaya yang besar.

Berdasarkan beberapa kelemahan tersebut, maka dikembangkan salah satu metode
efektif yang dapat digunakan untuk mencegah atau mengontrol masalah kerak
yaitu dengan menambahkan inhibitor kerak. Inhibitor kerak adalah suatu bahan
kimia dengan konsentrasi yang kecil yang ditambahkan dalam suatu sistem air
agar dapat menghentikan atau mencegah terbentuknya kerak. Pernyataan tersebut
didukung oleh penelitian Suharso et al. (2007) yang juga mengembangkan
penggunaan inhibitor kerak sebagai metode efektif yang dapat digunakan untuk
mengurangi laju pertumbuhan kerak. Inhibitor menurut Raharjo et al. (2016)
adalah zat yang digunakan untuk menjaga anion-kation pembentuk kerak tetap
berada dalam larutannya, sehingga diharapkan tidak terjadi pembentukan kerak.
Salah satu prinsip kerja dari inhibitor kerak menurut Suharso dan Buhani (2011)
yaitu pembentukan senyawa kompleks (kelat) antara inhibitor kerak dengan
unsur-unsur pembentuk kerak, sehingga ketika senyawa penjebakan yang

terbentuk larut dalam air maka kemungkinan pertumbuhan kristal dapat dicegah.

Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Sousa and Bertran (2014), inhibitor
biasanya diinjeksikan ke dalam larutan yang secara kontinyu maupun periodik,
sehingga mampu mengendalikan proses nucleation, pertumbuhan kristal yang
terjadi pada permukaan pipa dan peralatan lainnya. Pernyataan tersebut didukung
oleh hasil penelitian Wang et al. (2010) yang melaporkan bahwa inhibitor juga
dapat menurunkan pH larutan, mengontrol impurity ion senyawa anorganik serta
komposisi morfologi dan fase kristal MgCO3; dan mencegah proses nucleation dan
pertumbuhan kristal. Efektivitas inhibitor kerak bergantung pada kemampuan
aditif untuk mengganggu proses pembentukan kerak, seperti pada proses nukleasi
atau dengan pertumbuhan kristal (Tzotzi et al., 2007). Adapun faktor-faktor yang
perlu dipertimbangkan dalam pemilihan inhibitor kerak adalah keefektifan,
kestabilan, kecocokan, jumlah biaya, dan dapat stabil dalam air pada waktu yang

panjang dan temperatur yang tinggi (Raharjo, 2020).



Ekstrak gambir (Uncaria gambier Roxb) diteliti oleh Suharso et al. (2010)
diketahui memiliki kandungan senyawa kimia seperti asam tanat, katekin, dan
kuarsetin yang terbukti mampu menghambat pertumbuhan kerak CaCO3. Namun
berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Suharso et al. (2017) ekstrak gambir
memiliki kekurangan yaitu mudah berjamur dan tidak bisa disimpan dalam waktu
yang lama. Untuk menanggulangi masalah tersebut, ekstak gambir akan
dicampurkan dengan asap cair tempurung kelapa yang diketahui memiliki
kandungan senyawa fenolik dan asam (Suharso et al., 2019). Hal tersebut
didukung oleh hasil penelitian Suharso et al. (2017) yang mengatakan bahwa
penambahan senyawa asam seperti asam sitrat dan benzoat pada ekstrak gambir
dapat mencegah tumbuhnya jamur sehingga dapat digunakan dalam waktu yang

lama sebagai inhibitor kerak CaCOs.

Pemilihan perpaduan ekstrak gambir dengan asap cair tempurung kelapa sebagai
inhibitor kerak karena gambir dan asap cair tempurung kelapa memilik harga yang
murah dan mudah diproduksi. Ekstrak gambir mengandung senyawa kimia asam
tanat, katekin, dan kuarsetin serta asap cair tempurung kelapa mengandung
senyawa fenolik dan asam sehingga dapat digunakan sebagai green inhibitor
pertumbuhan kerak MgCQOj3; pada pipa-pipa industri. Adanya kandungan senyawa
fenolik dan asam pada asap cair tempurung kelapa dapat meningkatkan kualitas
ekstrak gambir sehingga tidak mudah berjamur dan dapat disimpan dalam waktu
yang lama. Asap cair tempurung kelapa yang akan digunakan pada penelitian ini
adalah asap cair tempurung kelapa grade 2 yang diketahui lebih aman karena
dapat digunakan sebagai pengawet bahan makanan mentah (Yulistiani, 2008).
Selain itu gambir dan asap cair tempurung kelapa grade 2 merupakan green

inhibitor yang ramah lingkungan.

Metode yang digunakan untuk mengetahui keefektifan suatu inhibitor secara
kuantitatif dapat diketahui berdasarkan hasil perhitungan dengan menggunakan
metode unseeded dan seeded experiment. Unseeded experiment merupakan salah
satu metode pembentukan Kkristal dengan cara tanpa menambahkan bibit kristal ke

dalam larutan pertumbuhan. Seeded experiment merupakan salah satu metode



pembentukan kristal dengan cara menambahkan bibit kristal ke dalam larutan
pertumbuhan. Penambahan bibit kristal dapat mendorong terjadinya proses
kristalisasi dengan lebih cepat yang mengakibatkan laju pertumbuhan inti kristal

MgCO3; semakin cepat.

Analisis gugus fungsi inhibitor dilakukan menggunakan spektrofotometer IR dan
untuk mengetahui komponen senyawa kimianya dianalisis menggunakan GC-MS
(Gas Chromatography — Mass Spectrometry), efektifitas inhibitor dalam
menghambat pertumbuhan kerak MgCOj3 dengan metode unseeded dan seeded
experiment diketahui berdasarkan analisis data. Analisis morfologi MgCOs
dilakukan menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM), analisis struktur
kerak MgCO3; menggunakan X-Ray Diffraction (XRD), sedangkan distribusi

ukuran partikelnya diukur menggunakan Particle Size Analyzer (PSA).

1.2 Tujuan Penelitian

Berdasarkan uraian latar belakang, maka tujuan penelitian ini adalah :

1. Mempelajari pengaruh penambahan campuran ekstrak gambir dan asap cair
tempurung kelapa grade 2 sebagai inhibitor kerak MgCO3 pada konsentrasi
yang berbeda.

2. Mengetahui keefektifan campuran ekstrak gambir dan asap cair tempurung
kelapa grade 2 sebagai inhibitor kerak MgCOj3 dengan menggunakan metode
unseeded dan seeded experiment melalui analisis data dan karakterisasi
menggunakan SEM, PSA, dan XRD.

1.3 Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai
kemampuan dari campuran ekstrak gambir dan asap cair tempurung kelapa grade
2 sebagai inhibitor kerak MgCOj3 sehingga dapat dikembangkan untuk

memperoleh inhibitor kerak yang lebih efektif, terutama untuk mencegah



pembentukan kerak pada peralatan-peralatan industri agar dampak negatif dari
pembentukan kerak tersebut dapat dikurangi.



Il. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Pembentukan Senyawa Anorganik

Proses pengendapan senyawa-senyawa anorganik biasa terjadi pada peralatan-
peralatan industri yang melibatkan air garam, seperti: industri minyak, industri
gas, industri yang melibatkan proses destilasi dan industri yang menggunakan
ketel serta industri kimia (Badr and Yassin, 2007). Timbulnya kerak disebabkan
karena terdapatnya unsur-unsur anorganik pembentuk kerak salah satunya logam
Mg dalam jumlah yang melebihi kelarutannya pada keadaan kesetimbangan.
Terakumulasinya endapan-endapan dari senyawa anorganik tersebut dapat

menimbulkan masalah seperti kerak (Suharso et al. 2010).

Secara luas air digunakan sebagai cairan pendingin untuk menghilangkan panas
yang tidak diinginkan dari permukaan perpindahan panas seperti pada alat
penukar panas, kondensor, evaporator, cooling tower, dan pipe walls. Untuk
proses pendinginan, air dipompa di seluruh tabung penukar panas logam yang
terkena proses panas. Air panas yang dihasilkan menjadi dingin dalam cooling
tower melalui proses penguapan, yang akan digunakan kembali sehingga proses

pendinginan dapat diulangi, seperti yang ditunjukkan pada Gambar 1.

Proses pemanasan masuk

Proses pendinginankeluar

Gambar 1. Representasi skematik proses pertukaran panas (Kragh et al., 1981).



Pendinginan uap tersebut memungkinkan sistem air menjadi lewat jenuh, dengan
adanya mineral terlarut yang dipengaruhi oleh karbonat, sulfat, fosfat, logam
silikat/silika, besi, dan lain-lain yang menghasilkan depot dan pembentukan kerak.
Pada supersaturasi, pembentukan kerak dapat terjadi dikarenakan fluktuasi suhu
yang mendadak pada permukaan perpindahan panas ketika air menyentuh
permukaan tersebut.

2.2 Kerak

Kerak didefinisikan sebagai suatu deposit dari senyawa-senyawa anorganik yang
terendapkan dan membentuk timbunan kristal pada permukaan suatu substansi
(Kemmer, 1979). Kristal-kristal yang terbentuk mempunyai muatan ion lebih
rendah dan cenderung untuk menggumpal sehingga terbentuklah kerak (Lestari,
2008). Pembentukan kerak terjadi dalam suatu aliran yang bersifat garam jika
mengalami penurunan tekanan secara tiba-tiba, maka aliran tersebut menjadi

lewat jenuh dan menyebabkan terbentuknya endapan garam yang menumpuk pada

dinding-dinding peralatan proses industri (Amjad, 1995).

Pembentukan kerak pada pipa-pipa di industri maupun rumah tangga
menimbulkan banyak permasalahan teknis dan ekonomis. Hal ini disebabkan
karena kerak dapat menutupi atau menyumbat air yang mengalir dalam pipa dan
sekaligus menghambat proses perpindahan panas pada peralatan penukar panas.
Kerak yang terbentuk pada pipa-pipa akan memperkecil diameter dan
menghambat aliran fluida pada sistem pipa tersebut (Suharso, et al., 2007).
Terganggunya aliran fluida menyebabkan suhu semakin naik dan tekanan semakin
tinggi sehingga kemungkinan pipa akan pecah dan rusak semakin tinggi (Patton,
1981).

Salah satu penyebab terbentuknya kerak adalah kesadahan air. Kesadahan
merupakan sifat air yang disebabkan oleh adanya ion-ion atau kation logam.
Salah satu penyebab kesadahan adalah ion Mg®*. Magnesium dalam air inilah

yang cenderung membentuk garam dengan karbonat atau bikarbonat. Apabila



dididihkan bikarbonat akan berubah menjadi karbonat yang lebih kecil nilai
kelarutanya. Kelebihan ion magnesium dapat mengakibatkan pembentukan kerak
pada pipa yang disebabkan oleh endapan Magnesium karbonat (MgCOs).

Selain Magnesium karbonat (MgCOs3) komponen-komponen kerak yang sering
dijumpai pada peralatan industri yaitu kalsium karbonat, seng fosfat, kalsium
fosfat, silika dengan konsentrasi tinggi dan magnesium silikat (Lestari et al.,
2004), kalsium sulfat (CaSQ,), besi dioksida (senyawa yang disebabkan oleh
kurangnya kontrol korosi atau alami berasal dari besi yang teroksidasi), besi fosfat
(senyawa yang disebabkan karena pembentukan lapisan film dari inhibitor fosfat),
mangan dioksida (mangan teroksidasi tingkat tinggi), dan magnesium pada
konsentrasi tinggi dengan pH tinggi, magnesium karbonat, magnesium dengan

konsentrasi tinggi dan pH tinggi serta CO; tinggi (Lestari, 2008).

2.3 Mekanisme Pembentukan Kerak

Pertumbuhan kerak merupakan proses yang terdiri dari beberapa tahap dan berasal
dari suatu larutan. Pertumbuhan awal dalam pembentukan kerak mineral yaitu
terbentuknya gugus atom yang tidak stabil di dalam cairan lewat jenuh oleh

nukleasi homogen seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.

.. Supersaturasi
AR

o @ Pasangan lon

Stabilitas \ Kristal tak Sempurna

Sementara
@ A \
® e
Pertumbuhan lanjut

di situs ketidaksempurnaan
kristal

KristalInti

Gambar 2. Nukleasi homogen (Crabtree et al., 1999).
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Gugus atom yang tidak stabil menghasilkan benih kristal kecil di dalam larutan
lewat jenuh. Akibatnya ukuran benih kristal tersebut tumbuh, dengan menyerap
ion ke dalam permukaan kristal yang tidak sempurna maka ukuran kristal menjadi
semakin lebih besar. Energi saat kristal tumbuh menjadi lebih besar diperoleh
dari reduksi pada permukaan energi bebas kristal. Selain itu, dengan cepat
direduksi saat peningkatan radius mencapai radius Kritis (Suharso et al., 2007).
Hal ini menunjukan bahwa kristal yang berukuran besar mendukung agar Kristal
dapat terus tumbuh, sedangkan benih kristal berukuran kecil dapat kembali larut.
Benih kristal merupakan suatu katalisator pembentukan kerak yang dapat
mendorong pertumbuhan tumpukan kerak (Suharso et al., 2007).

Proses nukleasi heterogen, pertumbuhan Kkristal dimulai pada permukaan batas
larutan yang sudah ada sebelumnya di dalam pipa pertukaran panas. Nukleasi
heterogen yang ada pada permukaan, bekerja jauh lebih baik daripada nukleasi
homogen. Menurut Alahmad (2008) tempat nukleasi heterogen mencakup
permukaan tak sempurna seperti kekasaran permukaan pipa atau perforasi di
liners produksi atau bahkan bergabung dan meninggalkan bekas pada tubing dan
pipelines seperti yang ditunjukkan pada Gambar 3.

Supersaturasi Pasanganion

® ® >0
AN AN

Permukaan tak
sempuma

Aliranlamitan

Dinding pipa

Gambar 3. Nukleasi heterogen (Crabtree et al., 1999).

Pembentukan kerak dan deposit terbentuknya endapan pada pipa industri terjadi
karena adanya proses kristalisasi yang kompleks. Kecepatan pembentukan
lapisan awal kerak dan kecepatan pertumbuhan ditentukan oleh interaksi dari
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beberapa kecepatan proses seperti: nukleasi, difusi, reaksi kimia, dan kesesuaian
pola geometris molekul-molekul dan atom-atom kristal kerak, dan lain-lain.
Sebagian besar kelarutan mineral pembentuk kerak cenderung menurun terhadap

kenaikan suhu.

Apabila larutan lewat jenuh bersinggungan dengan permukaan transfer panas,
mineral tersebut mengendap menjadi padatan karena daya larut setimbangnya
menurun. Ketika larutan menjadi lewat jenuh dan nukleasi terjadi, kondisi ini
sangat cocok dan ideal untuk pertumbuhan kristal partikel kerak. Senyawa-
senyawa yang dibawa air seperti kalsium sulfat, magnesium sulfat, barium sulfat,
magnesium karbonat, kalsium karbonat, silikat, dan lain-lain dapat mengendap
dan membentuk kerak. Perubahan-perubahan tersebut terjadi dalam peralatan-
peralatan proses, penukar panas, evaporator, boiler, cooling tower, dan lain-lain
(Salimin dan Gunandjar, 2007). Skema mekanisme pembentukan kerak yang
dilengkapi parameter-parameter penting yang mengontrol setiap tahapan

ditunjukkan pada Gambar 4.

Padatan - Mineral Dapat
Tersuspensi | ¢ Alr Larut

\4

Pelarut

l Parameter yang
mengontrol: waktu, suhu,
tekanan, pH, faktor

Lewat Jenuh

\4 v lingkungan, ukuran partikel,
Pengendapan dan Pertumbuhan kecepatan pengadukan
Pemadatan Kristal
v
»  Kerak

Gambar 4. Skema umum mekanisme pembentukan deposit kerak
(Salimin dan Gunandjar, 2007).

Mekanisme pembentukan endapan kerak berkaitan erat dengan komposisi di
dalam formasi. Secara umum, air mengandung ion-ion terlarut, baik itu berupa
kation (Na*, Ca®*, Mg®*, Ba**, Sr** dan Fe**), maupun anion (CI, HCO; SO,* dan
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COs% ). Kation dan anion yang terlarut dalam air akan membentuk senyawa yang
mengakibatkan terjadinya proses kelarutan. Kelarutan didefinisikan sebagai batas
suatu zat yang dapat dilarutkan dalam formasi yang merupakan fungsi dari
tekanan, temperatur serta waktu kontak antara air dengan media pembentukan
(Ratna, 2011).

Proses terlarutnya ion-ion dalam air formasi adalah air yang ikut bersama dengan
minyak dan gas. Biasanya air ini banyak mengandung bermacam-macam garam
dan asam, terutama NaCl yang dapat menyebabkan terbentuknya kerak. Air ini
biasanya disebut dengan oil field water atau connate water atau inertial water.
Air mempunyai batas kemampuan dalam menjaga senyawa ion-ion tersebut tetap
dalam larutan, sehingga pada kondisi tekanan dan temperatur tertentu, dimana
harga kelarutan terlampaui, maka senyawa tersebut tidak akan terlarut lagi,
melainkan terpisah dari pelarutnya dalam bentuk padatan (Ratna, 2011).

Mekanisme pembentukan kerak bersifat kompleks dan dimulai dengan interaksi
elektrostatik antara anion dan kation terlarut untuk membentuk pasangan ion.
Supersaturasi yang tinggi merupakan suatu kekuatan pendorong yang kuat dan
penting untuk memulai nukleasi primer (sub partikel atau gugus ion terdiri dari
sekitar 10 ion kerak individu). Konsentrasi pasangan ion meningkat pada
supersaturasi yang lebih tinggi dan secara berurutan dapat bertindak sebagai
building block untuk partikel yang lebih besar. Selanjutnya, dalam nukleasi
sekunder partikel yang lebih besar atau mikrokristal berada dalam kesetimbangan
dinamis dengan larutan limbah dan disebut sebagai nukleasi homogen.
Mikrokristal yang dihasilkan berkumpul dan mengabsorpsi pada permukaan
(kristal lainnya dan batas-batas cairan dalam industri pengolahan) untuk
membentuk mikrokristal inti, yang akhirnya tumbuh menjadi makrokristal.
Pertumbuhan mikrokristal yang terus menerus ini mengakibatkan timbulnya
lapisan kerak pada permukaan. Kristalisasi permukaan dimulai dengan interaksi

dalam keadaan larutan lewat jenuh.
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Pada prinsipnya, baik dalam nukleasi homogen atau heterogen, kerak terbentuk

dalam tiga tahap:

1. lon dalam larutan konsentrat melalui supersaturasi. lon-ion mulai
bergugus/berkelompok dalam reaksi yang bersifat reversibel sebagai proto
inti yang mencapai hingga 1000 atom.

2. Ketika protonuklei tumbuh, ion mulai menyusun dirinya sendiri dan inti yang
berbentuk reguler berkembang. Tahap ini juga bersifat reversibel sampai
dengan 3 A, tetapi ketika inti tumbuh, sifat reversibel ini menjadi kurang
memungkinkan.

3. Tahap akhir adalah pertumbuhan permanen menjadi kristal mulai dari inti
hingga berukuran 0,3 mm (ukuran kritis yang didorong oleh supersaturasi),
yang juga dapat bertumpuk pada permukaan perpindahan panas dan disebut

sebagai nukleasi heterogen ditunjukkan pada Gambar 5.

L Pertumbuhan  Partikel Kolloiadial
@ T ? :
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Gambar 5. Skema representasi makroskopik pembentukan deposit kerak
di permukaan (Addicott et al., 1987).

2.4 Magnesium Karbonat (MgCO5)

Magnesium karbonat (MgCO3) adalah mineral yang sedikit larut dalam air dan air
tanah. Ini dapat dibentuk dalam aplikasi industri tertentu, yaitu di evaporator dan

pembangkit listrik pendingin. Kehadiran mineral ini dapat membuat masalah yang
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signifikan karena dapat mengendapkan dan menyumbat pipa seperti ditunjukkan
pada Gambar 6.

Gambar 6. Endapan kerak magnesium karbonat (a) dalam pipa (b)
permukaan heat exchanger (Crabtree et al., 1999).

Prinsip pembentukan kerak magnesium karbonat dipengaruhi oleh banyak faktor
seperti konsentrasi larutan, nilai pH, suhu, tekanan, dan kekuatan ion. Secara
umum, magnesium karbonat dapat diendapkan dari air garam saat pemanasan dan
ada tiga polimorf yaitu kalsit, valerit, aragonit. Aragonit dan vaterite adalah fase
yang paling stabil dalam suhu yang lebih rendah, sementara kalsit umumnya

terbentuk pada suhu yang lebih tinggi (Raharjo, 2020).

Pembentukan kerak magnesium karbonat ditentukan oleh laju aliran (Basim et al.,
2012). Dalam aliran laminar, laju aliran yang lebih tinggi menyebabkan lebih
banyak massa kerak magnesium karbonat yang akan diendapkan menunjukkan
bahwa peningkatan aliran fluida meningkatkan laju aliran volume (Muryanto et
al., 2012). Studi sebelumnya oleh Gourdon (2011) telah menunjukkan bahwa
formasi kerak dapat ditemukan dalam aliran laminar dan turbulen sepenuhnya.
Dalam aliran laminer penuh, pertumbuhan kristal deposit ditemukan pada tingkat
yang lambat, sedangkan dalam turbulen deposit sepenuhnya semakin tumbuh
dengan meningkatnya laju aliran massa (Amor et al., 2004).

Metode untuk mencegah pembentukan kerak MgCO3 dalam pipa dapat

menggunakan inhibitor kimia, yang dapat mengontrol pertumbuhan kristal dan
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mengubah morfologi . Kehadiran inhibitor menjadi solusi dapat terus mengontrol
proses pembentukan inti dan pertumbuhan kristal yang terjadi di permukaan
kristal yang sedang tumbuh. Penggunaan aditif yang dibuat khusus dapat
membantu untuk memeriksa berbagai proses mengenai nukleasi kristal dan

pertumbuhan, interaksi dengan lingkungan pertumbuhan dan polimorfisme kristal.

Magnesium karbonat dapat disiapkan di laboratorium melalui reaksi antara garam
magnesium terlarut dan natrium bikarbonat (Ariyanto, 2013):

MQCly(ag) + 2NaHCO33q) — MgCOs(s) + 2NaClyg) + H20q) + COxg)

Jika magnesium klorida diperlakukan dengan natrium karbonat berair, endapan
magnesium karbonat hidrat kompleks magnesium karbonat dan magnesium
hidroksida dari magnesium karbonat itu sendiri terbentuk:

5MQCly(ag) + 5Na;CO3g) + 5H200) — Mg(OH), . 3MgCO3 . 3H,O0) +
Mg(HCO3)2(ag) + 10NaCl g

Kelarutan kristal MgCO3; memiliki kecenderungan yang berbeda-beda di dalam

air, larutan NaCl, NH4Cl, dan MgCl, seperti ditunjukkan pada Gambar 7.
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Gambar 7. Kelarutan MgCOjs (a) di dalam air (b) dalam larutan NaCl (c) dalam
larutan NH,CI (d) dalam larutan MgCl, pada suhu yang berbeda.
(m=15°C; @ =25°C; A =35°C (Dong et al., 2008).
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Kelarutan MgCOs di dalam air menurun dengan naiknya suhu, dan ketika di
dalam larutan NaCl kelarutan MgCO3; meningkat sampai batas maksimum dan
kemudian menurun secara bertahap dengan naiknya konsentrasi garam dan suhu.
Sedangkan dalam larutan NH,CI dan MgCl, kelarutan MgCO3 meningkat dengan
naiknya suhu (Dong et al., 2008).

2.5 Metode Pencegahan Kerak MgCOs3

Beberapa metode yang digunakan untuk mencegah terbentuknya kerak

magnesium Kklorida pada peralatan-peralatan industri adalah sebagai berikut :
2.5.1 Pengendalian pH

Pengendalian pH dengan penginjeksian asam (asam sulfat atau asam klorida) telah
lama diterapkan untuk mencegah pengerakan oleh garam-garam kalsium, garam
logam bivalen dan garam fosfat. Kelarutan bahan pembentukkan kerak biasanya
meningkat pada pH yang lebih rendah. Pada pH 6,5 atau kurang, korosi pada baja
karbon, tembaga dan paduan tembaga dengan cepat akan berlangsung dan pH
efektif untuk mencegah pengendapan kerak hanyalah pada pH 7,0 sampai 7,5.
Suatu sistem otomatis penginjeksian asam diperlukan untuk mengendalikan pH
secara tepat. Asam sulfat dan asam klorida juga mempunyai tingkat bahaya yang

cukup tinggi dalam penanganannya (Suharso et al., 2011).

2.5.2 Pelunakan dan Pembebasan Mineral Air

Usaha pencegahan terjadinya kerak pada air yang mengandung kesadahan tinggi
(x 250 ppm CaCO3) perlu adanya pelunakan dengan menggunakan kapur dan
soda abu (pengolahan kapur dingin). Masalah kerak tidak akan di jumpai
bilamana dipakai air bebas mineral karena seluruh garam-garam terlarut dapat
dihilangkan. Sehingga pemakaian air bebas mineral merupakan metoda yang tepat
untuk menghambat kerak di dalam suatu sistem dengan pembebanan panas tinggi

dimana pengolahan konvensional dengan bahan penghambat kerak tidak berhasil
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(Lestari et al., 2004). Namun penggunaan air bebas mineral membutuhkan biaya
yang cukup tinggi untuk digunakan dalam industri skala besar sehingga dapat

menurunkan efisiensi kerja.

2.5.3 Penggunaan Inhibitor Kerak

Inhibitor kerak adalah bahan kimia yang menghentikan atau mencegah
terbentuknya kerak bila ditambahkan pada konsentrasi yang kecil pada air
(Halimatuddahliana, 2003). Penggunaan bahan kimia ini sangat menarik, karena
dengan dosis yang sangat rendah dapat mencukupi untuk mencegah kerak dalam
periode yang lama (Cowan and Weintritt, 1976). Salah satu prinsip kerja dari
scale inhibitor yaitu pembentukkan senyawa kompleks (kelat) antara inhibitor
kerak dengan unsur-unsur pembentuk kerak. Senyawa kompleks yang terbentuk
larut dalam air sehingga menutup kemungkinan pertumbuhan kristal yang besar
(Patton, 1981). Biasanya, penggunaan bahan kimia tambahan untuk mencegah
pembentukkan kerak didukung dengan penggunaan bola-bola spons untuk

membersihkan secara mekanis permukaan bagian dalam pipa.

Penggunaan inhibitor kerak seperti zat pengompleks dengan biodegradabilitas
tinggi mengandung atom nitrogen, yang mampu berinteraksi dengan ion logam
dan gugus asam karboksilat yang mampu mengkoordinasikan ion logam melalui
oksigen (Kolodynska et al., 2008). Kebanyakan inhibitor organik ramah
lingkungan mengandung setidaknya satu gugus polar dengan atom nitrogen,
sulfur, atau oksigen, sebagai situs chemisorption. Kerapatan elektron yang lebih
tinggi dalam struktur inhibitor mampu mendorong efektivitas inhibitor dalam
pencegahan kerak. Senyawa kimia ramah lingkungan sebagai inhibitor
membentuk selaput adsorpsi pada permukaan logam dan mencegah timbulnya
kerak pada permukaan logam. Adsorpsi bersifat subjektif terhadap kepadatan
muatan permukaan logam dan juga muatan molekul inhibitor (Ma et al., 2001).
Kemampuan penghambatan tergantung pada jumlah tempat adsorpsi, kerapatan
muatan, ukuran molekul, berat molekul, dan modus interaksi dengan permukaan

logam untuk membentuk kompleks permukaan logam yang stabil (Wang et al.,
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2010). Mekanisme pencegahan dan peleburan kerak oleh polimer ramah
lingkungan ditunjukkan pada Gambar 8.

Interaksi peleburan
I

™ ~— R
Tumpukan kerak ——-"JM”""- g B O —— o Adsorpsi permukaan
bfﬂo
Permukaan panas | -(\o Permukaan panas
_ . ™y O
Unit biopolimer 2 o L .
-I ——— -
Jl\ \‘]; o Unit biopolimer
Xt 1t
JMH‘. J> O/L—o X %D o
) o/ 0
R.r 0 \-_-Ii 0
R = COOH, OH, NHz, CONHg, SH, O
Deleburan kerak dengan pengompleks Mekanisme adsorpsi permukaan

Gambar 8. Mekanisme pencegahan dan peleburan kerak oleh polimer hijau
(Wang et al., 2010).

Terdapat beberapa syarat-syarat yang harus dimiliki senyawa kimia sebagai

inhibitor kerak yaitu :

1. Inhibitor kerak harus menunjukkan kestabilan termal yang cukup dan efektif
untuk mencegah terbentuknya air sadah dari pembentukkan kerak.

2. Inhibitor kerak harus dapat merusak struktur kristal dan padatan tersuspensi
lain yang mungkin akan terbentuk.

3. Inhibitor kerak juga harus memiliki tingkat keamanan yang tinggi dalam
penggunaannya sehingga tidak menimbulkan efek samping yang berbahaya
bagi lingkungan sekitar (Al-Deffeeri, 2006).

Penambahan aditif juga mampu mengurangi pembentukan kerak MgCOs pada
proses pengintian dan pertumbuhannya (Martinod et al.,, 2007). Penambahan
aditif seperti alumina juga berpengaruh terhadap perubahan morfologi kristal
yang ditunjukkan pada Gambar 8. Penambahan aditif alumina 5; 10; 20 ppm,
dihasilkan tipe Kristal nesquehonit dengan perubahan bentuk akibat penambahan
aditif alumina (Rabizadeh et al., 2014).



19

Mekanisme kerja inhibitor kerak terbagi menjadi dua, yaitu :

1. Inhibitor kerak dapat teradsorpsi pada permukaan kristal kerak pada saat mulai
terbentuk. Inhibitor merupakan kristal yang besar yang dapat menutupi kristal
yang kecil dan menghalangi pertumbuhan selanjutnya.

2. Dalam banyak hal bahan kimia dapat dengan mudah mencegah menempelnya
suatu partikel-partikel pada permukaan padatan (Suharso et al., 2007).

Mekanisme inhibitor dalam menghambat laju pertumbuhan kristal dapat
diilustrasikan dalam Gambar 9. Gambar 9 memberikan gambaran bagaimana
kerja Inhibitor dalam mengadsorpsi pada sisi-sisi pertumbuhan kristal dari bibit
kristal (ditunjukkanpada kristal yang diberi warna hitam) yang mengakibatkan
pertumbuhan kristal menjadi terhambat. Sedangkan pada bibit kristal yang tidak
teradsorpsi oleh inhibitor (ditunjukkan pada kristal yang tidak diberi warna)
mengalami pertumbuhan normal (Suharso et al., 2009; Suharso et al., 2014).

e #

)

Gambar 9. Mekanisme inhibitor dalam menghambat laju pertumbuhan kristal
dalam larutan pertumbuhan (o = inhibitor, ¢ = bibit kristal).

Inhibitor kerak ideal harus memiliki sifat-sifat sebagai berikut:
Kontrol kerak efektif pada konsentrasi inhibitor rendah
Kompatibilitas dengan air laut dan air produksi
Keseimbang antara sifat adsorpsi-desorpsi

Stabilitas termal tinggi

Toksisitas rendah dan biodegradabilitas tinggi

Biaya rendah

N o a s~ w D e

Bebas dari fosfor dan logam berat (Duccini et al., 1997).



20

2.6 Tanaman Gambir (Uncaria Gambier Roxb)

Tanaman gambir tumbuh baik dalam daerah dengan ketinggian sampai 900 m.
Tanaman ini membutuhkan cahaya matahari penuh dan curah hujan merata
sepanjang tahun. Bagian tanaman gambir yang dipanen adalah daun dan
rantingnya yang selanjutnya diolah untuk menghasilkan ekstrak gambir yang

bernilai ekonomis (Hayani, 2003) .

Gambir termasuk ke dalam famili Rubiaceae dan merupakan jenis tanaman perdu
yang memiliki batang tegak dan bercabang simpodial, daunnya berjenis daun
tunggal dan berbentuk lonjong, bunganya merupakan bunga majemuk berbentuk
lonceng, sedangkan buahnya berbentuk bulat telur dan berwarna hitam (Suharso
dan Buhani, 2012) seperti ditunjukkan pada Gambar 10.

)

Gambar 10. Tanaman gambir (Uncaria gambier roxb)
(www.limapuluhkotakab.com., 2019).

Berbagai potensi yang dimiliki gambir sedang dipelajari dan diteliti
kemampuannya, antara lain sebagai anti nematode dengan melakukan isolasi
senyawa bioefektif anti nematode bursapeleucus xyplus dari ekstrak gambir
(Alen et al., 2004), bahan infus dari gambir untuk penyembuhan gangguan pada
pembuluh darah (Sukati dan Kusharyono, 2004), perangsang sistem saraf otonom
(Kusharyono, 2004), dan gambir sebagai obat tukak lambung juga sebagai bahan
toksitas terhadap organ ginjal, hati, dan jantung (Armenia et al, 2004). Utari

(2016) mengemukakan bahwa kandungan utama gambir adalah asam kathecu
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tannat (20-50%), katekin (7-33%), dan pyrocatecol (20-30%), sedangkan yang
lainnya dalam jumlah terbatas seperti pada Tabel 1.

Tabel 1. Kandungan kimia gambir

No Nama Komponen Presentase (%)
1 Katekin 7-33

2  Asam katekin tannat 20-55

3 Pirokatekol 20-30

4  Gambir fluoresensi 1-3

5  Katekin merah 3-5

6 Kuersetin 2-4

7 Minyak (campuran) 1-2

8 Lilin 1-2

9  Alkaloid <1

2.7 Asap Cair Tempurung Kelapa grade 2

Asap cair grade 2 merupakan asap cair yang telah melewati tahapan destilasi
dengan menggunakan suhu 250-300°C , kemudian dilakukan penyaringan zeolit.
Asap cair ini memiliki warna kuning kecoklatan dan diorientasikan untuk
pengawetan bahan makanan mentah (Rizal et al., 2019). Asap cair tempurung
kelapa grade 2 ini hanya terdiri dari asap cair dengan bahan baku tempurung
kelapa pada suhu pembakaran 300 °C dan 500°C (Luditama, 2006). Menurut
Rizal et al. (2020) asap cair tempurung kelapa grade 2, memiliki warna yang lebih
coklat bening seperti ditunjukkan pada Gambar 11 dengan kandungan asam asetat
sebesar 51,6 %.

Gambar 11. Asap cair tempurung kelapa grade 2.
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Analisis komponen spesifik asap cair dilakukan menggunakan GC-MS dapat

dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Komponen kimia asap cair tempurung kelapa grade 2 hasil GC-MS
(Jayanudin dan Suhendi, 2012)

Waktu Retensi % Area Nama Senyawa
2,64 2.95 2-Propanon
2,69 11,20 Acetat Acid, Methyl Ester
3,12 7,72 Methanol
3,24 4,67 2-Butanon
11,11 2,26 2-Propanon
12,48 1,55 1-Hydroxy, 2-Butanon
13,48 45,56 Acetat Acid, Ethylic Acid
13,93 6,59 Furancarboxaldehyde
19,32 2,51 Phenol, 2-Methoxy
20,46 0,70 Benzene, 1,4-dimethoxy
20,85 12,93 Phenol

2.8 Metode Seeded dan Unseeded Experiment

Metode seeded experiment merupakan salah satu metode pembentukkan kristal
dengan cara menambahkan bibit kristal ke dalam larutan pertumbuhan.
Penambahan bibit kristal dilakukan untuk mendorong terjadinya proses kristalisasi
dengan lebih cepat. Adanya area permukaan bibit kristal akan mempermudah
pertumbuhan kristal menjadi lebih besar. Semakin cepat terjadinya proses
kristalisasi maka akan semakin cepat laju pertumbuhan inti kristal magnesium
karbonat untuk membentuk kristal yang lebih besar. Hal ini dilakukan untuk
melihat laju pertumbuhan kerak magnesium karbonat setelah ditambahkan

inhibitor dengan penambahan bibit kristal (seeded experiment).

Unseeded experiment merupakan salah satu metode pembentukkan kristal dengan
cara tanpa menambahkan bibit kristal ke dalam larutan pertumbuhan. Hal ini
dilakukan untuk melihat laju pertumbuhan kerak MgCO3. Metode ini biasanya
digunakan untuk pemeliharaan alat-alat industri yang masih baru sehingga
dibutuhkan pencegahan pertumbuhan kerak MgCOs.
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2.9 Analisis dan Karakterisasi Kerak MgCO3

Pada penelitian ini akan dilakukan beberapa analisis dan karakterisasi terhadap
kerak MgCO3 yang telah terbentuk. Analisis tersebut meliputi analisis
menggunakan IR merupakan salah satu metode dalam identifikasi struktur suatu
senyawa untuk mengetahui adanya gugus-gugus fungsional utama dalam suatu
sampel. Analisis GC-MS digunakan untuk mengetahui komponen senyawa kimia
yang ada pada inhibitor campuran. Karakterisasi XRD bertujuan untuk
mengetahui struktur kristal dari kerak MgCOgs. Analisis morfologi permukaan
kristal MgCO3 menggunakan SEM, dan analisis distribusi ukuran partikel
menggunakan PSA. Analisis dan karakterisasi ini dilakukan agar dapat
mengetahui seberapa efektif campuran ekstrak gambir dan asap cair tempurung
kelapa grade 2 sebagai green inhibitor pembentukkan kerak MgCO:s.

2.9.1 Spektrofotometer InfraRed (IR)

Spektrofotometer IR adalah spektrofotometer yang menggunakan sinar IR dekat,
yakni sinar yang berada pada jangkauan panjang gelombang 2,5 —25 um atau
jangkauan frekuensi 4004000 cm™. Sinar ini muncul akibat vibrasi atom-atom
pada posisi kesetimbangan dalam molekul dan kombinasi vibrasi dengan rotasi

menghasilkan spektrum vibrasi-rotasi (Khopkar, 2001).

Spektrum IR suatu molekul adalah hasil transisi antara tingkat energi vibrasi dan
osilasi. Bila molekul menyerap radiasi IR, energi yang diserap akan
menyebabkan kenaikan amplitude getaran atom-atom yang terikat sehingga
molekul-molekul tersebut berada pada keadaan vibrasi tereksitasi (excited
vibrational state); energi yang diserap ini akan dibuang dalam bentuk panas bila
molekul itu kembali ke keadaan dasar. Dengan demikian, spektrofotometer IR
dapat digunakan untuk mengidentifikasi adanya gugus fungsi dalam suatu

molekul (Supratman, 2010).
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Dengan menggunakan analisis FT-IR terhadap ekstrak gambir dan asap cair
tempurung kelapa grade 2, diharapkan spektrum yang diperoleh dapat
memberikan pita serapan yang menunjukkan adanya gugus C=0 dari asam
karboksilat, keton, aldehida dan ester pada bilangan gelombang 1690-1760 cm™.
Selain itu dapat menunjukkan adanya gugus -OH pada bilangan gelombang
sekitar 3300 cm™, gugus C=C pada bilangan gelombang 3010-3095 cm™ atau
675-995 cm™, gugus C-H alkana pada bilangan gelombang 2850-2970 cm™ atau
1340-1470 cm™ dan aromatik pada bilangan gelombang 690-900 cm™ atau 3010-
3100 cm™ (Skoog et al., 2007).

2.9.2 Gas Chromatography — Mass Spectrometry (GC-MS)

Kromatografi gas merupakan metode analisis berdasarkan perbedaan waktu
retensi akibat perbedaan mobilitas analit melalui suatu kolom. Perbedaan
mobilitas dipengaruhi oleh beberapa faktor, antara lain titik didih analit, gas, dan
interaksi dengan fase padat dalam kolom. Prinsip dasar kromatografi sendiri
adalah pemisahan senyawa-senyawa berdasarkan adanya perbedaan distribusi fasa
gerak dan fasa diam (McNair dan Bonelli, 1998).

Spektrofotometri massa adalah suatu teknik analisis yang didasarkan pada
pemisahan berkas ion-ion yang sesuai dengan perbandingan massa terhadap
muatan dan pengukuran intensitas dari berkas-berkas ion tersebut (Rachmat,
2004). Secara sederhana spektrofotometri massa dapat dikatakan sebagai untuk
mengionisasi molekul sampel dalam kondisi vakum dan mengukur massa dari
ion-ion yang ditimbulkan. Prinsip pengukuran dengan spektrofotometri massa
adalah molekul induk dalam bentuk gas ditembak dengan elektron berenergi
tinggi sehingga terionisasi menjadi fragmen-fragmen dengan massa molekul yang
lebih kecil. Spektrofotometer massa terdiri dari pengion (ionizer), lensa,
kuadrupo, dan detektor. Pengion akan mengionisasi molekul sampel dalam

sumber ion (Ratnaningsih, 2000).
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GC-MS merupakan gabungan dari dua instrumen analisis, yaitu kromatografi gas
dan spektrofotometri massa sehingga menjadi sebuah instrumen yang sangat
efektif untuk analisis (Baugh, 1993). Spektrofotometer massa merupakan detektor
universal sehingga GC-MS dapat digunakan untuk menganalisis berbagai jenis
senyawa dan menjadikan perangkat analisis ini menjadi salah satu instrumen
dengan penggunaan yang sangat luas. Alat ini semakin popular digunakan dalam
analisa dibidang kimia organik, ilmu kedokteran, farmasi dan dalam bidang
lingkungan. Alat ini juga dilengkapi dengan sistem kepustakaan senyawa Kimia,
sehingga identifikasi senyawa kimia dapat dilakukan dengan cepat tanpa bantuan
instrumen lainnya, seperti spektrofotometri inframerah dan spektrofotometri
magnet inti (Torres, 2005).

2.9.3 Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM adalah salah satu jenis mikroskop elektron yang dapat mengamati dan
menganalisis karakteristik struktur mikro dari bahan padat yang konduktif
maupun yang nonkonduktif. Sistem pencahayaan pada SEM menggunakan
radiasi elektron yang mempunyai A = 200 — 0,1 A, daya pisah (resolusi) yang
tinggi sekitar 5 nm sehingga dapat dicapai perbesaran hingga + 100.000 kali dan
menghasilkan gambar atau citra yang tampak seperti tiga dimensi karena
mempunyai depth of field yang tinggi. Sehingga SEM mampu menghasilkan
gambar atau citra yang lebih baik dibandingkan dengan hasil mikroskop optik.
Pada prinsipnya mikroskop elektron dapat mengamati morfologi, struktur mikro,
komposisi, dan distribusi unsur. Untuk menentukan komposisi unsur secara
kualitatif dan kuantitatif perlu dirangkaikan satu perangkat alat EDS (Energy
Dispersive X-ray Spectrometer) atau WDS (Wavelength Dispersive X-ray
Spectrometer) (Handayani et al., 2004).
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Gambar 12. Analisis SEM MgCO; (Chen et al., 2020).

2.9.4 X-Ray Diffraction (X-RD)

Metode difraksi sinar-X adalah metode yang didasarkan pada difraksi radiasi
elektromagnetik yang berupa sinar-X oleh suatu kristal. Sinar-X merupakan
radiasi gelombang elektromagnetik yang memiliki panjang gelombang yang
pendek yaitu 0,5 — 2,5 A . Sinar-X dihasilkan dengan cara menembakkan suatu
berkas elektron berenergi tinggi ke suatu target dan menunjukkan gejala difraksi
jika jatuh pada benda yang jarak antar bidangnya kira-kira sama dengan panjang

gelombangnya pada suatu bidang dengan sudut 6 (Cullity, 1987).

Pada analisis menggunakan XRD, kristal memantulkan sinar-X yang dikirimkan
dari sumber dan diterima oleh detektor. Ketika berkas sinar-X berinteraksi dengan
lapisan permukaan kristal, sebagian sinar-X ditransmisikan, diserap, direfleksikan
dan sebagian lagi dihamburkan serta didifraksikan. Sinar-X yang mengenai suatu
bahan akan dipantulkan sehingga menghasilkan spektrum pantulan yang spesifik
dan berhubungan langsung dengan Kisi kristal yang dianalisis. Pada penelitian ini,
uji difraksi dilakukan untuk mempelajari struktur dan karakteristik dari kerak
magnesium karbonat (MgCO3). Contoh hasil analisis XRD pada kristal MgCO3
seperti ditunjukkan pada Gambar 13.
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Gambar 13. Analisis XRD MgCOj3 (Stopic et al., 2019).

2.9.5 Particle Size Analyzer (PSA)

Analisis ukuran partikel adalah sebuah sifat fundamental dari endapan suatu
partikel yang dapat memberikan informasi tentang tentang asal dan sejarah
partikel tersebut. Distribusi ukuran juga merupakan hal penting seperti untuk
menilai perilaku granular yang digunakan oleh suatu senyawa atau gaya gravitasi.
Diantara senyawa-senyawa dalam tubuh hanya ada satu partikel yang
berkarakteristik dimensi linear. Partikel irregular memiliki banyak sifat dari

beberapa karakteristik dimensi linear (James and Syvitski, 1991).

Perhitungan partikel secara modern umumnya menggunakan analisis gambar atau
beberapa jenis penghitung partikel. Gambar didapatkan secara tradisional dengan
mikroskop elektron atau untuk partikel yang lebih kecil menggunakan SEM
(James and Syvitski, 1991). Distribusi ukuran partikel dihitung dari hasil
pengukuran. Difraksi sinar laser analisis ukuran partikel meliputi perangkat laser
untuk mennghasilkan sinar laser ultraviolet sebagai sumber cahaya dan
melekatkan atau melepaskan flourescent untuk mengetahui permukaan photodiode

array yang menghitung distribusi intensitas cahaya spasial dan penyebaran cahaya



selama terjadinya pengukuran (Totoki et al., 2007). Contoh hasil analisis PSA
pada kristal MgCOj3 seperti ditunjukkan pada gambar 14.
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Gambar 14. Analisis PSA MgCOj; (Stopic et al., 2019).



I11. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Kimia Anorganik Fisik Fakultas
Matematika dan lImu Pengetahuan Alam Universitas Lampung pada bulan
Agustus 2021 sampai Januari 2022. Analisis menggunakan instrumen
Spektrofotometer FT-IR dan Scanning Electron Microscopy (SEM) dilakukan
di Laboratorium Unit Pelaksana Teknik Laboratorium Terpadu dan Sentra
Inovasi Teknologi (UPT LTSIT) Universitas Lampung, analisis
menggunakan GC-MS dilakukan di Laboratorium Kimia Organik Universitas
Gadjah Mada, analisis menggunakan Particle Size Analyzer (PSA) dilakukan
di Laboratorium Sentra Universitas Padjajaran dan analisis menggunakan X-
Ray Diffraction (XRD) dilakukan di Laboratorium Terpadu Institus Sepuluh

November.

3.2 Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini, yaitu alat-alat gelas, waterbath,
gelas-gelas plastik, magnetic stirrer, oven, pH meter dan neraca analitik,
spektrofotometer IR, GC-MS, SEM, PSA, dan XRD. Bahan-bahan yang
digunakan dalam penelitian ini yaitu MgCl,, NaHCO3, akuades, kertas saring,

ekstrak gambir dan asap cair tempurung kelapa grade 2.
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3.3 Prosedur Penelitian
3.3.1 Pembuatan ekstrak gambir

Ekstrak gambir dibuat dengan cara menghaluskan gambir padat dengan
cawan hingga halus, sehingga diperoleh serbuk gambir. Sebanyak 0,25 gram
serbuk gambir dilarutkan dalam 1 L akuades. Larutan diaduk menggunakan
pengaduk magnetik selama 3 jam dengan suhu 90°C dan kemudian larutan
disaring menggunakan kertas saring. Filtrat yang diperoleh merupakan
ekstrak gambir dengan konsentrasi 250 ppm. Untuk mengetahui gugus fungsi
yang terdapat pada ekstrak gambir, ekstrak gambir dianalisis menggunakan
spektrofotometer IR. Selain itu ekstrak gambir dianalisis menggunakan GC-

MS untuk mengetahui komponen senyawa kimianya (Suharso, et al., 2010).

3.3.2 Pembuatan asap cair tempurung kelapa grade 2

Asap cair tempurung kelapa grade 2 yang dihasilkan dari proses destilasi asap
cair grade 3 dengan variasi konsentrasi 50, 150, 250, 350, dan 450 ppm.
Pembuatan larutan asap cair tempurung kelapa grade 2 dengan konsentrasi 50
ppm dilakukan dengan cara mengencerkan 50 mL asap cair tempurung kelapa
grade 2 dengan akuades dalam labu ukur hingga tanda tera, lalu
dihomogenkan. Perlakuan yang sama dilakukan untuk pembuatan larutan
inhibitor dengan konsentrasi 150, 250, 350, 450 ppm. Untuk mengetahui
gugus fungsi yang terdapat pada asap cair tempurung kelapa grade 2
dilakukan karakterisasi menggunakan spektrofotometer IR. Selain itu asap
cair tempurung kelapa grade 2 dianalisis menggunakan GC-MS untuk
mengetahui komponen senyawa kimianya (Suharso et al., 2010).
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3.3.3 Pembuatan inhibitor campuran ekstrak gambir dan asap cair
tempurung kelapa grade 2

Larutan inhibitor dibuat dengan cara mencampurkan 200 mL ekstrak gambir
dengan 200 mL asap cair tempurung kelapa grade 2 dengan perbandingan
konsentrasi yang bervariasi. Perpaduan ekstrak gambir dan asap cair
tempurung kelapa grade 2 diuji efektivitasnya dengan memvariasikan
konsentrasi campuran ekstrak gambir dengan asap cair tempurung kelapa
grade 2 dimana konsentrasi ekstrak gambir dibuat tetap. Perbandingan
konsentrasi campuran asap cair tempurung kelapa grade 2 dapat dilihat pada
Tabel 3. Larutan campuran ekstrak gambir dan asap cair tempurung kelapa
grade 2 diaduk menggunakan pengaduk magnetik selama 15 menit dengan
suhu 90°C dan didinginkan kemudian disimpan dalam botol gelap. Masing-
masing masing campuran diuji efektivitasnya dalam menghambat

pembentukan kerak MgCOs.

Tabel 3. Perbandingan konsentrasi campuran ekstrak gambir dan asap cair
tempurung kelapa grade 2

Perbandingan Konsentrasi Ekstrak Konsentrasi asap cair
Inhibitor Gambir (ppm) tempurung kelapa grade 2
G:A (ppm)
5:1 250 50
5:3 250 150
5:5 250 250
5.7 250 350
5:9 250 450

Uji efektivitas inhibitor campuran dilakukan pada larutan pertumbuhan yang
dibuat dari larutan 0,2 M MgCl, dan larutan 0,2 M NaHCO3. Setelah
didapatkan efektivitasnya, perbandingan konsentrasi campuran yang memiliki
efektivitas terbesar digunakan sebagai inhibitor kerak MgCQO3 pada penelitian
ini. Untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada inhibitor campuran
ini dilakukan karakterisasi menggunakan spektrofotometer IR (Suharso et al.,
2010).
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3.3.4 Pengujian penggunaan campuran ekstrak gambir dan asap cair
tempurung kelapa grade 2 sebagai inhibitor pembentukan Kkristal
MgCO3; dengan metode unseeded experiment

Tahapan untuk menguji campuran ekstrak gambir dan asap cair tempurung
kelapa grade 2 sebagai inhibitor dalam pembentukan kristal MgCO; dengan
metode unseeded experiment dilakukan dengan rangkaian percobaan sebagai
berikut:

3.3.4.1 Pengujian pembentukan kristal MgCO3; tanpa penambahan
inhibitor
Larutan pertumbuhan dibuat dari larutan 0,2 M MgCl; dan larutan 0,2 M
NaHCOj3; masing-masing dalam 200 mL akuades, kemudian diletakan dalam
magnetik stirer dan diaduk menggunakan pengaduk magnet pada suhu 60°C
selama 15 menit. Kemudian, kedua larutan tersebut dicampurkan dan diukur
pH-nya. Setelah kedua larutan tersebut dicampurkan, larutan dibagi ke dalam
6 botol plastik dimana setiap botol berisi 50 mL larutan pertumbuhan.
Larutan tersebut kemudian diletakan ke dalam waterbath pada suhu 60°C.
Pengamatan dilakukan selama 65 menit (15 menit pertama satu gelas diambil,
selanjutnya diambil setiap 10 menit) kemudian ditimbang berat kristal yang
terbentuk dengan cara menyaring larutan dalam botol tersebut menggunakan
kertas saring, dicuci dengan akuades, dan dikeringkan menggunakan oven
pada suhu 105°C selama 3 jam. Percobaan ini diulang dengan variasi
konsentrasi larutan MgCl, dan NaHCOj3 sebesar 0,3 dan 0,4 M (Suharso et
al., 2010).

3.3.4.2 Pengujian pembentukan kristal MgCO3; dengan penambahan
inhibitor

Larutan pertumbuhan dibuat dari larutan 0,2 M MgCl; dan larutan 0,2 M

NaHCOj3; dalam inhibitor campuran ekstrak gambir dan asap cair tempurung

kelapa grade 2 dengan konsentrasi perbandingan yang paling optimum atau

memiliki efektivitas terbesar. Campuran ekstrak gambir dan asap cair
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tempurung kelapa grade 2 ditambahkan pada masing-masing larutan hingga
mencapai volume 200 mL, diletakkan dalam magnetik stirer dan diaduk
menggunakan pengaduk magnet pada suhu 60°C selama 15 menit. Kemudian,
kedua larutan tersebut dicampurkan dan diukur pH-nya. Setelah kedua
larutan tersebut dicampurkan, larutan dibagi ke dalam 6 botol plastik di mana
setiap botol berisi 50 mL larutan pertumbuhan. Larutan tersebut kemudian
diletakan ke dalam waterbath pada suhu 60°C. Pengamatan dilakukan selama
65 menit (15 menit pertama satu gelas diambil, selanjutnya diambil setiap 10
menit) kemudian ditimbang berat kristal yang terbentuk dengan cara
menyaring larutan dalam botol tersebut menggunakan kertas saring, dicuci
dengan akuades, dan dikeringkan menggunakan oven pada suhu 105°C
selama 3 jam. Percobaan ini diulang dengan variasi konsentrasi larutan MgCl,
dan NaHCOg sebesar 0,3 dan 0,4 M (Suharso et al., 2010).

3.3.5 Pengujian penggunaan campuran ekstrak gambir dan asap cair
tempurung kelapa grade 2 sebagai inhibitor pembentukan Kkristal
MgCOj3; dengan metode seeded experiment

Tahapan untuk menguji campuran ekstrak gambir dan asap cair tempurung
kelapa grade 2 sebagai inhibitor dalam pembentukan kristal MgCO3 dengan
metode seeded experiment dilakukan dengan rangkaian percobaan sebagai
berikut:

3.3.5.1 Preparasi bibit kristal MgCO3

Bibit kristal dibuat dengan mencampurkan larutan 1 M MgCl, dan larutan 1
M NaHCO3; masing-masing dalam 250 mL akuades, kemudian diaduk
menggunakan magnetik stirer pada suhu 60 °C selama 15 menit. Kemudian
endapan dipisahkan dengan kertas saring dan endapan dikeringkan dengan

menggunakan oven pada suhu 105 °C selama 3 jam (Suharso et al., 2009).
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3.3.5.2 Pengujian pembentukan kristal MgCO3; tanpa penambahan
inhibitor
Larutan pertumbuhan dibuat dari larutan 0,2 M MgCl, dan larutan 0,2 M
NaHCOj3; masing-masing dalam 200 mL akuades, kemudian diaduk
menggunakan magnetik stirer pada suhu 60°C selama 15 menit. Kemudian,
kedua larutan tersebut dicampurkan dan diukur pH-nya. Setelah kedua
larutan tersebut dicampurkan, larutan dibagi ke dalam 6 botol plastik di mana
setiap botol berisi 50 mL larutan pertumbuhan dan ditambahkan 0,2 g bibit
kristal. Setelah itu diletakkan dalam waterbath pada suhu 60°C selama 65
menit (15 menit pertama satu gelas diambil, selanjutnya diambil setiap 10
menit). Kemudian dilakukan penyaringan dengan menggunakan kertas
saring, dan dikeringkan menggunakan oven pada suhu 105°C selama 3 jam.
Percobaan ini diulang dengan variasi konsentrasi larutan MgCl, dan NaHCO3
sebesar 0,3 dan 0,4 M. Endapan yang terbentuk ditimbang, kemudian dipilih
yang paling efektif dan dianalisis menggunakan SEM untuk mengetahui
morfologi kristalnya, struktur dan karakteristik kristal dianalisis
menggunakan XRD, dan distribusi ukuran partikel dalam endapannya
menggunakan PSA (Suharso et al., 2010).

3.3.5.3 Pengujian pembentukan kristal MgCO3; dengan penambahan
inhibitor
Larutan pertumbuhan dibuat dengan cara melarutkan 0,2 M MgCl, dan 0,2 M
NaHCOj3 masing-masing dalam inhibitor campuran ekstrak gambir dan asap
cair tempurung kelapa grade 2 dengan konsentrasi perbandingan yang paling
optimum atau memiliki efektivitas terbesar. Campuran ekstrak gambir dan
asap cair tempurung kelapa grade 2 ditambahkan pada masing-masing larutan
hingga mencapai volume 200 mL. Masing-masing larutan dimasukkan ke
dalam gelas kimia dan diaduk menggunakan magnetik stirer selama 15 menit

dengan suhu 60°C untuk menghomogenkan larutan (Suharso et al., 2009).
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Selanjutnya, kedua larutan tersebut dicampur agar terbentuk kerak MgCO3
dan diukur nilai pH-nya kemudian dimasukkan ke dalam 6 gelas plastik
masing-masing 50 mL dan ditambahkan 0,2 g bibit kristal, lalu diletakkan
dalam waterbath pada suhu 60 °C. selama 65 menit (15 menit pertama satu
gelas diambil, selanjutnya di ambil setiap 10 menit). Kemudian larutan dalam
gelas tersebut disaring menggunakan kertas saring, dan dikeringkan
menggunakan oven pada suhu 105 °C selama 3 jam. Selanjutnya, endapan
tersebut ditimbang untuk mengetahui berat kristal yang terbentuk. Percobaan
ini diulang dengan variasi konsentrasi larutan MgCl, dan NaHCO3 sebesar
0,3 dan 0,4 M. Endapan yang terbentuk ditimbang, kemudian dipilih yang
paling efektif dan dianalisis menggunakan SEM untuk mengetahui morfologi
kristalnya, struktur dan karakteristik kristal dianalisis menggunakan XRD,
dan distribusi ukuran partikel dalam endapannya menggunakan PSA (Suharso
etal., 2010).

3.4 Analisa Data

Data yang diperoleh berupa jumlah endapan terhadap waktu dengan variasi
konsentrasi larutan pertumbuhan dan variasi konsentrasi inhibitor, masing-
masing akan diplot sebagai jumlah endapan terhadap waktu menggunakan
Microsoft Excel. Nilai slope yang diperoleh dari masing-masing gafik
merupakan pertumbuhan kerak MgCO3 Morfologi kerak MgCO3 sebelum
atau sesudah penambahan inhibitor dianalisis menggunakan SEM. Perubahan
ukuran partikel MgCO3 sebelum atau sesudah penambahan inhibitor
dianalisis dengan PSA. Struktur kristal MgCO3 sebelum dan sesudah
penambahan indikator dianalisis dengan XRD (Suharso et al., 2009).

Untuk mengetahui efektivitas inhibitor dalam menghambat laju pembentukan
endapan MgCOj3 dapat menggunakan persamaan yang dikemukakan oleh
Patel (1999) seperti di bawah ini :

(Ca—Cb)

Efektivitas inhibitor (%) = 100% x (CooCp) oo (Persamaan 1)
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Ca = Konsentrasi MgCOj3 setelah ditambahkan inhibitor saat kesetimbangan

(g/L)
Cb = Konsentrasi MgCQOj3 tanpa inhibitor saat kesetimbangan (g/L)
Cc = Konsentrasi MgCO3 awal (g/L)

3.5 Diagram Alir Penelitian

Secara keseluruhan penelitian ini terangkum dalam diagam alir penelitian

yang ditunjukkan dalam Gambar 15.

Pembuatan inhibitor campuran ekstrak gambir dan
asap cair tempurung kelapa garde 2 kemudian
dianalisis menggunakan IR dan GC-MS

| |

Pembuatan larutan Pembuatan larutan
pertumbuhan tanpa bibit kristal pertumbuhan dengan bibit
(Unseeded Experiment) kristal (Seeded Experiment)
| |
A 4 A 4 v \ 4
Tanpa Dengan Tanpa Dengan
Inhibitor Inhibitor Inhibitor Inhibitor

A
Analisis data laju pertumbuhan kristal

A 4

Karakterisasi kristal yang terbentuk
sebelum dan sesudah penambahan
inhibitor menggunakan SEM, XRD,
dan PSA

\ 4
Hasil

Gambar 15. Diagram alir penelitian.




V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh kesimpulan sebagai

berikut:

1. Senyawa campuran ekstrak gambir dan asap cair tempurung kelapa grade 2
dapat digunakan sebagai alternatif inhibitor kerak MgCOs3. Hal ini terlihat
dengan menurunnya pertumbuhan kerak MgCO3 setelah ditambahkan
campuran ekstrak gambir dan asap cair tempurung kelapa grade 2.

2. Ekstrak gambir dan asap cair tempurung kelapa grade 2 pada perbandingan
konsentrasi campuran 5 : 9 sebagai inhibitor pembentukan kerak MgCO3
memiliki keefektifan tertinggi yaitu sebesar 95,41% pada larutan
pertumbuhan 0,050 M menggunakan metode unseeded experiment.

3. Analisis menggunakan PSA menunjukkan bahwa distribusi ukuran partikel
kerak MgCO3; mengalami penurunan setelah ditambahkan inhibitor GA (5 : 9)
dapat dilihat dari rata-rata dan nilai tengah ukuran partikel kerak MgCOs.

4. Hasil pengamatan dengan SEM menunjukkan perubahan yang signifikan
antara kerak MgCOg3 tanpa penambahan inhibitor dan dengan penambahan
inhibitor GA (5 : 9). Morfologi kerak MgCO3 dengan penambahan inhibitor
GA (5 : 9) memiliki ukuran lebih kecil dan tipis dibandingkan dengan
morfologi kerak MgCQOj3 tanpa penambahan inhibitor.

5. Hasil pengamatan dengan XRD menunjukkan perubahan struktur kristal
MgCOs. Analisis XRD menunjukkan penurunan intensitas pada beberapa

puncak difraksi 20 yang artinya terjadi kerusakan struktur kristal MgCOs.
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5.2 Saran

Untuk meningkatkan mutu penelitian yang telah dilakukan, maka penulis
memberikan saran agar perlu dilakukannya penelitian lebih lanjut terhadap
penghambatan kerak MgCO3 dengan menggunakan variasi waktu dan konsentrasi
inhibitor, serta menggunakan variasi inhibitor yang lain baik dengan metode
unseeded experiment maupun seeded experiment dalam proses pencegahan kerak.
Selain itu perlu perlu dilakukannya penelitian untuk mengetahui mekanisme

secara kimia pada proses inhibisi oleh inhibitor.
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