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ABSTRAK

STUDI PENAMBAHAN CAMPURAN EKSTRAK KULIT NANAS
(Ananas comosus) DAN ASAP CAIR TEMPURUNG KELAPA
GRADE 2 SEBAGAI INHIBITOR KERAK KALSIUM FOSFAT (Ca3(PO,),)
MENGGUNAKAN METODE UNSEEDED EXPERIMENT

Oleh

Nurul Qomariyah

Pembentukan kerak seperti kerak kalsium fosfat (Ca3(PO,4),) pada pipa atau
peralatan industri menjadi salah satu masalah yang cukup serius pada
perindustrian yang sistem kerjanya menggunakan air. Oleh karena itu, dalam
penelitian ini telah dilakukan penambahan campuran ekstrak kulit nanas dan asap
cair tempurung kelapa grade 2 (NA) sebagai inhibitor kerak Cas(PO,).
menggunakan metode unseeded experiment. Larutan pertumbuhan Cas(POs);
0,02; 0,04; 0,05 dan 0,06 M diujikan pada setiap variasi perbandingan konsentrasi
inhibitor NA 5:1; 5:3; 5:5 dan 5:7. Perbandingan konsentrasi yang paling efektif
yaitu 5:7 divariasikan kembali menjadi konsentrasi 50, 150 dan 250 ppm. Nilai
persentase efektifitas yang paling tinggi yaitu pada perbandingan campuran (NA)
5:7 dengan konsentrasi 250 ppm terhadap larutan pertumbuhan dengan
konsentrasi 0,02 M sebesar 79,27%. Berdasarkan hasil analisis menggunakan
Scanning Electron Microscopy (SEM) setelah ditambahkan inhibitor morfologi
kristal Cas(PO4), menjadi tidak teratur dan terlihat lebih rapuh. Analisis
menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) menunjukkan kristal Caz(PO,), tanpa dan
dengan penambahan inhibitor memiliki kemiripan puncak dengan data standar
ICDD nomor 09-0432 dengan fasa hidroksiapatit. Analisis menggunakan Particle
Size Analyzer (PSA) menunjukkan penurunan ukuran partikel kristal setelah
ditambahkan inhibitor yakni nilai rata-rata (mean) dari 138 um menjadi 7,104 um
dan nilai tengah (median) dari 55,97 um menjadi 4,64 um.

Kata kunci : inhibitor, kerak kalsium fosfat, ekstrak kulit nanas, asap cair
tempurung kelapa.



ABSTRACT

THE STUDY OF ADDITIONAL MIXTURE OF PINEAPPLE PEEL
EXTRACT (Ananas comosus) AND COCONUT SHELL LIQUID SMOKE
GRADE 2 AS CALCIUM PHOSPHATE (Ca3(P0O,)2) SCALE INHIBITOR

USING UNSEEDED EXPERIMENT METHOD

By

Nurul Qomariyah

The formation of scales such as calcium phosphate (Caz(PO,),) scale on pipes or
industrial equipment is a severe problem in industries whose working system uses
water. Therefore, this study added a mixture of pineapple peel extract and coconut
shell liquid smoke grade 2 (NA) as a Ca3(PO,), scale inhibitor using the unseeded
experiment method. Growth solution Caz(PQO,4), 0,02; 0,04; 0,05 and 0,06 M were
tested for each variation of the concentration ratio of the inhibitor NA 5:1; 5:3; 5:5
and 5:7. The most effective concentration ratio of 5:7 was varied again to
concentrations of 50, 150 and 250 ppm. The highest percentage value of
effectiveness was in the mixture ratio (NA) 5:7 with a concentration of 250 ppm
to the growth solution with a concentration of 0,02 M of 79,268%. Based on the
analysis results using Scanning Electron Microscopy (SEM) after adding
inhibitors, the morphology of the Ca3(PO,), crystal becomes irregular and looks
more brittle. Analysis using X-Ray Diffraction (XRD) showed that the crystal of
Caz(POy), without and with the addition of inhibitor had similar peaks to the
ICDD standard data number 09-0432 with hydroxyapatite phase. Analysis using
the Particle Size Analyzer (PSA) showed a decrease in particle size after the
addition of the inhibitor, namely the average value from 138 um to 7,104 um and
the mean value from 55,97 um to 4,64 um.

Keywords : inhibitor, calcium phosphate scale, pineapple peel extract, coconut
shell liquid smoke.
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I. PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Laju perkembangan sektor industri di Indonesia seperti industri kimia, industri gas
dan industri perminyakan meningkat secara pesat saat ini. Berbagai sektor terus-
menerus mencari inovasi baru sehingga mampu menghasilkan produk yang
unggul dengan biaya produksi yang murah. Masalah yang sering terjadi pada
sebagian besar industri yang sistem kerjanya menggunakan air yaitu pembentukan
kerak (scaling) pada dinding-dinding pipa yang digunakan sebagai saluran
perpindahan zat dari satu tempat ke tempat lain. Pengerakan terjadi pada
komponen industri yang sangat kompleks, seperti industri minyak dan gas,
industri menggunakan proses desalinasi dan ketel, industri pembangkit listrik
tenaga panas serta industri kimia lainnya (Jamaialahmadi and Muller, 2007,
Suharso et al., 2009; Suharso et al., 2010; Suharso dan Buhani, 2011).

Kerak adalah tumpukan keras dari bahan anorganik terutama pada permukaan
perpindahan panas yang disebabkan oleh pengendapan partikel mineral dalam air.
Seperti air menguap dalam menara pendingin, uap yang murni hilang dan
konsentrasi padatan terlarut dalam air yang tersisa. Jika konsentrasi siklus ini
dibiarkan berlanjut, berbagai kelarutan padat akhirnya akan terlampaui. Padatan
kemudian akan menetap di dalam pipa atau pada permukaan pertukaran panas, di

mana ia sering membeku menjadi kerak (Bhatia, 2003 ).

Terbentuknya endapan kerak pada dinding-dinding pipa industri disebabkan oleh
adanya senyawa-senyawa pembentuk kerak dalam air dengan jumlah yang
melebihi kelarutannya pada keadaan kesetimbangan sehingga terbentuk kristal.
Kristal tersebut akan memperkecil diameter dan menghambat aliran fluida pada

sistem pipa tersebut. Terganggunya aliran fluida menyebabkan tekanan semakin



tinggi sehingga kemungkinan pipa dapat mengalami kerusakan (Asnawati, 2001).
Pengerakan pada dinding-dinding pipa industri ini akan menyebabkan beberapa
kerugian, seperti gangguan transfer panas, korosi pada pipa aliran fluida, dan lain-
lain (Suharso dan Buhani, 2015). Salah satu kerugian yang disebabkan oleh
pembentukan kerak pada pipa industri dirasakan oleh perusahaan minyak
Indonesia (Pertamina, Tbk) yang mengeluarkan dana sebesar 6-7 juta dollar untuk
mengganti setiap pipa pada setiap 10 tahunnya untuk mengatasi masalah kerak
(Subarso et al., 2010; Suharso et al., 2014; Suharso et al., 2017; Suharso et al.,
2017a).

Ada beberapa komponen kerak yang sering ditemui pada peralatan industri yaitu
kalsium karbonat (CaCO3), kalsium sulfat (CaSQO,), kalsium fosfat (Casz(PO,).),
seng fosfat (Zn3(PO,),), serta silika dan magnesium silikat (Lestari dkk., 2004).
Kalsium fosfat terdapat pada industri produksi minyak dan gas, pemurnian air,
teknologi produksi energi, proses pengolahan air limbah dan sistem air industri,
di mana pengendapan kalsium fosfat pada permukaan penukar panas dapat
mengakibatkan penurunan efisiensi sistem dan kecelakaan ledakan (Lei et al.,
2015). Kerak kalsium fosfat dapat terbentuk karena terdapat unsur kalsium dan
fosfat yang terlarut dalam air terlalu jenuh. Pada sistem air pendingin kerak ini
terbentuk karena penambahan polifosfat yang digunakan sebagai penghambat
korosi, namun pada temperatur tinggi polifosfat akan terhidrolisis menjadi
ortofosfat. Akibatnya ortofosfat akan bergabung dengan ion-ion kalsium dan

membentuk kalsium fosfat (Lestari, 2008).

Dari kerugian pembentukan kerak yang sudah disebutkan di atas, maka perlu
dilakukan cara untuk menghentikan pertumbuhan kerak atau setidaknya mencegah
pertumbuhan kerak. Metode-metode yang dapat dilakukan yaitu dengan cara
pengendalian pH (Suharso dan Buhani, 2011), pembebasan mineral air (Lestari,
2008) dan penggunaan inhibitor (Suharso dkk., 2013). Tetapi, metode-metode
tersebut masih memiliki kekurangan seperti pada metode dengan penggunaan air
bebas mineral dalam industri-industri besar yang membutuhkan biaya yang cukup
besar (Nunn, 1997) dan menggunakan metode pengendalian pH yang dinilai

kurang efektif karena dapat meningkatkan laju korosi dan konduktivitas serta



penanganannya yang cukup berbahaya (Lestari, 2008). Metode lain yang aman,
ekonomis dan efektif dibutuhkan untuk menghambat laju pertumbuhan kerak
yaitu dengan penggunaan inhibitor (Suharso dkk., 2007; Suharso et al., 2009;
Suharso et al., 2010; Suharso et al., 2017; Suharso et al., 2019).

Inhibitor kerak adalah suatu bahan kimia dengan konsentrasi yang kecil yang
ditambahkan dalam suatu sistem air agar dapat menghentikan atau mencegah
terbentuknya kerak (Halimatuddahliana, 2003). Metode inhibitor memiliki
efektivitas yang tinggi sehingga menarik untuk dikembangkan lebih lanjut
(Asnawati, 2001). Prinsip kerja inhibitor kerak yaitu pembentukan senyawa
kompleks (khelat) antara inhibitor kerak dengan unsur-unsur pembentuk kerak.
Inhibitor kerak dapat mencegah kristal kerak untuk melekat pada permukaan pipa
(Patton, 1981) sehingga aliran fluida tidak terganggu. Semakin tinggi konsentrasi
inhibitor yang ditambahkan, semakin besar kemampuan inhibitor dalam
menghambat laju pembentukan kerak (Suharso et al., 2009; Suharso et al., 2011).
Untuk itu diperlukan inhibitor yang tepat untuk menghambat laju pembentukan
kerak. Faktor-faktor yang perlu diperhatikan dalam memilih inhibitor kerak yang
baik yaitu meliputi aspek keefektifan, kestabilan, kecocokan, dan biaya. Sifat dari
inhibitor kerak yang diharapkan yaitu stabil dalam air pada waktu yang panjang

dan pada temperatur yang tinggi (Cowan and Weinttritt, 1976).

Pada umumnya, terdapat dua macam inhibitor kerak yang dapat digunakan, yaitu
inhibitor kerak anorganik dan inhibitor kerak organik. Inhibitor anorganik yang
banyak digunakan adalah jenis fosfat, kondensat fosfat dan dehidrat fosfat,
sedangkan untuk inhibitor kerak organik yang biasa digunakan adalah
organofosfonat, organofosfat ester dan polimer-polimer organik. Menurut
penelitian yang dilakukan Asnawati (2001) penggunaan inhibitor kerak organik
seperti organofosfonat ternyata efektif untuk kerak CaCOs, organofosfat juga
efektif untuk kerak CaSO,, serta polimer polimer organik juga efektif untuk kerak
CaCOg, CaSO,, dan BaSO4. Namun, inhibitor yang digunakan umumnya berada
pada konsentrasi tinggi sehingga dapat meningkatkan laju korosi, menaikkan nilai

konduktivitas dan total padatan terlarut. Dengan demikian dibutuhkan inhibitor



kerak baru yang lebih efektif jika digunakan pada konsentrasi rendah dan suhu

tinggi.

Buah nanas adalah salah satu buah tropikal yang sering dikonsumsi dan memiliki
nilai yang ekonomis. Produk makanan dengan bahan utama nanas akan
menghasilkan limbah padat seperti kulit dan bonggol yang dapat mencapai 48,6%
dari total berat buah (Roy and Prashanth, 2014). Untuk memanfaatkan limbah
kulit nanas, pada penelitian ini ekstrak kulit nanas digunakan sebagai green
inhibitor kerak kalsium fosfat karena menurut Yeragamreddy et al (2013) ekstrak
kulit nanas mengandung tanin, saponin, terpenoid, steroid, flavonoid, alkaloid dan
fenol, seperti penelitian yang dilakukan oleh Siallagan (2011) digunakan tanaman
gambir sebagai inhibitor pertumbuhan kerak kalsium karbonat karena memiliki
kandungan asam tanat (tanin) yang terdapat pada tanaman. Tanin merupakan
senyawa polifenol yang mampu menghambat proses oksidasi. Tanin dapat
mengikat logam berat seperti Ca®* dikarenakan tanin memiliki gugus —OH dari
fenol sehingga larut dalam air atau alkohol (Irianty dan Sembiring, 2012),
sehingga ekstrak kulit nanas memiliki kemungkinan dapat menghambat
pembentukan kerak kalsium fosfat (Ca3(PQO,),). Tetapi, penggunaan ekstrak kulit
nanas sebagai inhibitor memiliki kekurangan yaitu mudah berjamur jika disimpan
dalam waktu yang lama. Untuk mengatasi masalah tersebut, pada penelitian ini
inhibitor ekstrak kulit nanas dicampur dengan asap cair tempurung kelapa grade
2.

Asap cair tempurung kelapa mengandung kadar fenol 5,13 %, karbonil 13,28 %,
dan asam 11,39 % (Tranggono dkk., 1996). Asap cair dapat digunakan untuk
menghambat pertumbuhan jamur karena asap cair ini mengandung senyawa fenol
dan asam asetat yang bersifat antimikroba. Penambahan asap cair tempurung
kelapa untuk menghambat pertumbuhan mikroba dilakukan karena menurut
penelitian yang dilakukan Suharso et al (2017) penambahan senyawa asam
seperti asam sitrat dan benzoat pada ekstrak gambir dapat mencegah tumbuhnya
jamur sehingga perlakuan ini dapat juga digunakan pada ekstrak kulit nanas.

Selain sebagai antimikroba, senyawa fenol dan asam asetat pada asap cair



tempurung kelapa juga dapat digunakan sebagai green inhibitor untuk

menghambat pertumbuhan kerak kalsium fosfat pada pipa industri.

Pada penelitian ini akan dipelajari pengaruh dan efektivitas penambahan
campuran ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung kelapa sebagai inhibitor
pertumbuhan kerak Caz(PO,), pada variasi konsentrasi larutan pertumbuhan
Ca3(POg4), dan konsentrasi inhibitor yang berbeda menggunakan metode unseeded
experiment yang ditentukan berdasarkan analisis data. Analisis gugus fungsi yang
terkandung dalam ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung kelapa grade 2
menggunakan spektrofotometer Infra-Red (IR) dan untuk mengetahui komponen
senyawa kimianya dianalisis menggunakan Gas Chromatography—Mass
Spectrometry (GC-MS), analisis morfologi kerak Caz(PO,4), menggunakan
Scanning Electron Microscopy (SEM), analisis struktur kerak Caz(PQO,),
menggunakan X-Ray Diffraction (XRD), serta analisis distribusi ukuran

partikelnya diukur menggunakan Particle Size Analyzer (PSA).

1.1.Tujuan Penelitian

Tujuan dilakukannya penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mempelajari pengaruh penambahan campuran ekstrak kulit nanas dan asap cair
tempurung kelapa grade 2 terhadap pertumbuhan kerak kalsium fosfat
(Ca3(PO,),) pada variasi konsentrasi yang telah ditentukan.

2. Menghitung efektivitas campuran ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung
kelapa grade 2 sebagai inhibitor kerak kalsium fosfat (Ca3(PO,),).

3. Membandingkan kerak kalsium fosfat (Caz(PQO,),) yang terbentuk dengan dan
tanpa penggunaan inhibitor dari hasil karakterisasi menggunakan SEM, X-RD
dan PSA.

1.3. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai
kemampuan dari campuran ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung kelapa
sebagai inhibitor kerak kalsium fosfat (Cas(PO,),) serta dapat dikembangkan

untuk memperoleh inhibitor kerak yang lebih efektif.



Il. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Proses Pengendapan Senyawa Organik

Endapan dapat dideskripsikan sebagai suatu bentuk kristal keras yang dapat
ditemukan menempel pada perpindahan panas permukaan suatu instrumen
dimana proses penghilangannya dapat dilakukan dengan cara dibor atau didril.
Endapan yang didapatkan dari suatu larutan akan terbentuk karena proses
penurunan kelarutan pada kenaikan temperatur operasi dan kristal padat melekat
erat pada permukaan logam. Endapan yang sering ditemui di ladang-ladang
minyak ada beberapa jenis, seperti kalsium karbonat (CaCO3), kalsium sulfat
termasuk gips (CaSO,4.2H,0) dan anhidrit (CaSO,), serta barium sulfat (BaSO,)
(Asnawati, 2001).

Proses pengendapan senyawa-senyawa anorganik umum terjadi pada 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; Lestari dkk., 2004). Hal ini disebabkan
karena terdapatnya unsur-unsur anorganik pembentuk kerak salah satunya logam
Ca dalam jumlah yang melebihi kelarutannya pada keadaan kesetimbangan.
Terakumulasinya endapan-endapan dari senyawa anorganik tersebut dapat

menimbulkan masalah seperti kerak (Maley,1999).

Air banyak digunakan sebagai pendingin untuk menghilangkan panas yang tidak
diinginkan dari efek permukaan perpindahan panas contohnya pada alat penukar
panas, kondensor, evaporator, cooling water, dan pipe walls yang biasanya
digunakan dalam proses pendinginan. Proses pendinginan dengan air dilakukan

dengan cara mengalirkan air ke seluruh tabung penukar panas logam yang terkena



proses panas sehingga air panas menjadi dingin dalam cooling tower melalui
proses penguapan, yang akan digunakan kembali agar proses pendinginan dapat
diulang seperti yang ditunjukkan pada Gambar 1 yang merepresentasikan

skematik dari proses pertukaran panas (Kragh et al., 1981).

Proses pemanasan masuk

Air masuk

Air keluar

Proses pendinginan keluar

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

Pendinginan uap memiliki kemungkinan merubah sistem air menjadi lewat jenuh
(supersaturasi), karena adanya mineral terlarut yang dipengaruhi oleh karbonat,
sulfat, fosfat, logam silikat/silika, besi, dan lain-lain yang menghasilkan depot dan
pembentukan kerak. Saat keadaan supersaturasi, terjadi fluktuasi suhu secara
mendadak pada permukaan perpindahan panas ketika air menyentuh permukaan

tersebut sehingga pembentukan kerak dapat terjadi.

2.2. Kerak

Kerak adalah suatu deposit kerak dari senyawa-senyawa anorganik yang sering
terjadi pada permukaan peralatan penukar panas yang disebabkan oleh partikel
mineral dalam air mengendap (Bhatia, 2003). Menurut Hasson dan Perl (1981),
kerak adalah lapisan padat yang melekat pada permukaan peralatan dan sistem
perpipaan melalui proses yang disebut pengerakan dimana bahan awalnya
terlarutkan dalam cairan dan tersimpan di permukaan seperti dinding pipa dalam
kondisi tertentu. Pembentukan kerak terjadi selama beberapa operasi industri
seperti kristalisasi, distilasi, penguapan, pencampuran, pendinginan, atau
pemanasan cairan sehingga endapan terbentuk dalam berbagai kondisi.



Berdasarkan pengertian kerak diatas dapat diketahui bahwa pengerakan yang
terjadi pada pipa industri maupun rumah tangga dapat menimbulkan banyak
permasalahan secara teknis maupun 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. Aliran fluida yang terganggu akibat pengerakan
akan menyebabkan suhu pada pipa semakin naik dan tekanan semakin tinggi yang
mengakibatkan kemungkinan pipa pecah dan rusak (Patton, 1981).

Gambar 2. Endapan kerak kalsium karbonat dalam pipa (Raharjo, 2016)

Kerak juga dapat terbentuk karena campuran air yang digunakan tidak sesuai.
Campuran air tidak sesuai jika air berinteraksi secara kimia dan mineralnya
mengendap jika dicampurkan. Contoh tipe air yang tidak sesuai adalah air laut
dengan konsentrasi SO,* tinggi dan konsentrasi Ca®* rendah dan air formasi
dengan konsentrasi SO,* sangat rendah tetapi konsentrasi Ca** tinggi. Campuran

air ini menyebabkan terbentuknya endapan CaSO, (Badr and Yassin, 2007).

Komponen-komponen kerak yang sering ditemukan pada peralatan industri yaitu,
kalsium karbonat, kalsium sulfat turunan dari kalsium bikarbonat, kalsium dan
seng fosfat, kalsium fosfat, silika dengan konsentrasi tinggi, 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) magnesium silika, silika dan magnesium pada konsentrasi tinggi dengan
pH tinggi, magnesium karbonat, magnesium dengan konsentrasi tinggi dan pH
tinggi serta CO,, tinggi (Lestari, 2008; Nunn, 1997).

2.3. Pembentukan Endapan dan Kerak

Proses pengendapan terjadi dalam tiga tahap yaitu:

1. Nukleasi

Sebuah inti endapan adalah suatu partikel halus, pengendapan dapat terjadi secara
spontan. Inti dapat dibentuk dari beberapa molekul atau ion komponen endapan
yang tumbuh secara bersama-sama dan jaraknya berdekatan atau dapat juga
dikatakan partikel halus secara kimia tidak berhubungan dengan endapan tetapi
ada kemiripan dengan struktur kisi kristal. Jika ion atau komponen endapan yang
terbentuk dari inti, fasa awal endapan disebut nukleasi homogen. Jika laju
pembentukan inti tinggi, semakin tinggi massa kristal yang terbentuk yang terdiri
dari partikel-partikel kecil. Laju pembentukan inti tergantung pada derajat lewat
jenuh dari larutan. Semakin tinggi derajat lewat jenuh maka semakin besar
kemungkinan untuk membentuk inti baru sehingga akan semakin besar laju

pembentukan inti.

2. Pertumbuhan Kristal

Lapisan ion komponen endapan pada permukaan inti akan membentuk kristal. Hal
ini karena pada pengolahan air yang melibatkan proses pengendapan sering tidak
mencapai kesetimbangan. Laju pertumbuhan kristal mempengaruhi ukuran kristal
yang akan terbentuk selama pengendapan berlangsung. Semakin tinggi laju
pertumbuhan, maka kristal yang terbentuk akan besar. Laju pertumbuhan kristal

juga tergantung pada derajat lewat jenuh (Svehla, 1990).

3. Aglomerasi

Padatan yang awalnya terbentuk dengan pengendapan, kemungkinan bukan
padatan yang paling stabil (secara termodinamika) untuk berbagai kondisi reaksi
sehingga dalam jangka waktu tertentu struktur endapan kristal dapat berubah
menjadi fasa stabil. Perubahan ini disertai dengan penambahan endapan dan

pengurangan konsentrasi larutan, sebab fasa yang stabil biasanya mempunyai
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kelarutan yang lebih kecil dari fasa yang dibentuk sebelumnya. Pematangan
terjadi pada ukuran kristal endapan yang meningkat karena partikel yang lebih
kecil mempunyai energi permukaan yang lebih besar daripada partikel yang besar,
konsentrasi larutan dalam kesetimbangan membuat partikel yang lebih kecil
sebanding dengan partikel yang lebih besar. Karenanya, pada dimensi partikel
yang bermacam-macam partikel yang lebih besar terus meningkat, sebab larutan
masih dalam kondisi lewat jenuh. Partikel yang lebih kecil melarut, karena

konsentrasi larutan saat ini belum dikenal harga jenuhnya (Lestari dkk., 2004).

2.4. Kristal

Kristal terbentuk dari komposisi atom-atom, ion-ion atau molekul-molekul zat
padat yang memiliki susunan berulang dan jarak yang teratur dalam tiga dimensi.
Berdasarkan struktur atom penyusunnya, bahan padat dibedakan menjadi tiga
yaitu kristal tunggal (monocrystal), polikristal (polycrystal), dan amorf (Smallman
dan Bishop, 1999). Kristal tunggal mempunyai struktur tetap karena atom-atom
atau molekul-molekul penyusunnya tersusun secara teratur dalam pola tiga
dimensi dan pola-pola ini berulang secara periodik dalam rentang yang panjang
tak berhingga. Polikristal merupakan kumpulan dari kristal-kristal tunggal yang
memiliki ukuran sangat kecil dan saling menumpuk yang membentuk benda
padat. Struktur amorf menyerupai pola hampir sama dengan kristal, akan tetapi
pola susunan atom-atom, ion-ion atau molekul-molekul yang dimiliki tidak teratur
dengan jangka yang pendek. Amorf terbentuk karena proses pendinginan yang
terlalu cepat sehingga atom-atom tidak dapat dengan tepat menempati lokasi
kisinya (Rasyid, 2006).

Berikut ini adalah faktor-faktor pembentukan kristal:
1. Kristalisasi

Kristalisasi adalah suatu proses pembentukkan Kkristal dari larutannya, dimana
kristal yang dihasilkan dapat dipisahkan secara mekanik. Kristalisasi memiliki dua
tahap proses, yaitu tahap pembentukan inti (nukleasi) yang merupakan tahap
mulai terbentuknya zat padat baru dan tahap pertumbuhan kristal yang merupakan

tahap inti zat padat yang baru terbentuk mengalami pertumbuhan menjadi kristal
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yang lebih besar. Jika laju pembentukan inti kristal tinggi maka akan semakin
banyak kristal yang terdiri dari partikel-partikel kecil yang terbentuk. Faktor
lainnya yaitu laju pertumbuhan kristal. Semakin tinggi laju pertumbuhan, maka
kristal yang terbentuk akan semakin besar. Penjelasan tahap kristalisasi
ditunjukkan pada Gambar 3.

lon Kristal

OO | Tumbul
OO Kelompok RPN

.

Gambar 3. Tahapan kristalisasi (Zeiher et al., 2003)

Salah satu contoh kasus laju pertumbuhan kristal yang mudah diamati yaitu laju
pertumbuhan borak (Suharso, 2004; Suharso, 2007b).

2. Kelarutan Endapan

Endapan adalah zat yang memisahkan diri sebagai suatu fase padat dari larutan.
Endapan terbentuk jika larutan menjadi terlalu jenuh dengan zat bersangkutan.
Kelarutan didefinisikan sebagai konsentrasi molar yang bernilai sama dengan
larutan jenuhnya. Kelarutan tergantung berbagai kondisi, seperti temperatur,
tekanan, konsentrasi, bahan-bahan lain dalam larutan itu dan pada komposisi
pelarutnya. Kelarutan juga tergantung pada sifat dan konsentrasi zat-zat lain

terutama ion-ion dalam campuran.

Hasil kali kelarutan memungkinkan untuk menerangkan dan memperkirakan
reaksi-reaksi pengendapan. Hasil kali kelarutan dalam keadaan sebenarnya
merupakan nilai akhir yang dicapai oleh hasil kali ion ketika kesetimbangan
tercapai antara fase padat dari garam yang hanya sedikit larut dalam larutan. Jika
hasil kali ion berbeda dengan hasil kali kelarutan maka sistem akan berusaha
menyesuaikan, sehingga hasil kali ion mencapai nilai hasil kali kelarutan. Bila
hasil kali ion lebih besar dari hasil kali kelarutan maka sistem akan

mengakibatkan garam larutan mengendap. Hasil kali kelarutan menentukan
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kesetimbangan, tetapi tidak memberikan informasi tentang laju ketika
kesetimbangan itu terjadi dan kelebihan zat pengendap yang terlalu banyak dapat
mengakibatkan sebagian endapan larut kembali sebagai akibat bertambahnya efek

garam atau akibat pembentukan ion kompleks (Svehla, 1990).

3. Derajat Lewat Jenuh (Supersaturasi)

Supersaturasi merupakan suatu kondisi dimana konsentrasi padatan dalam suatu
larutan melebihi konsentrasi jenuh larutan tersebut, maka pada kondisi inilah
kristal pertama kali terbentuk. Semakin tinggi derajat lewat jenuh, maka semakin
besar kemungkinan untuk membentuk inti baru sehingga akan semakin besar laju
pembentukan inti yang mengakibatkan kristal yang terbentuk semakin besar pula.
Larutan lewat jenuh adalah larutan yang mengandung zat terlarut lebih besar
daripada yang dibutuhkan pada sistem kesetimbangan larutan jenuh. Kondisi
larutan lewat jenuh dapat diperoleh melalui proses pendinginan larutan pekat
panas, penguapan larutan encer, kombinasi proses penguapan dan pendinginan
serta dengan penambahan zat lain untuk menurunkan kelarutannya. Proses
pendinginan atau pengubahan suhu biasa dikenal dengan istilah cooling, yaitu
penurunan suhu. Apabila suatu larutan jenuh diturunkan suhunya, maka
konsentrasi jenuh larutan tersebut akan turun, sehingga kondisi supersaturasi

tercapai dan kristal mulai terbentuk.

Daerah labil E

......

. Daera
metastabil

Konsentrasi Daerah stabil

Temperatur._

Gambar 4. Diagram pembentukan inti kristal (Wafiroh, 1995)
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Berdasarkan Gambar 4 di atas, garis tebal adalah kelarutan normal untuk zat
terlarut dalam pelarut. Garis putus-putus adalah kurva lewat jenuh, posisinya
dalam diagram tergantung pada zat-zat pengotor. Pada diagram tersebut, kondisi
kelarutan dibagi dalam tiga bagian yaitu daerah stabil, metastabil, dan daerah
labil.

Daerah stabil adalah daerah larutan yang tidak mengalami kristalisasi, metastabil
adalah daerah yang memungkinkan terjadinya kristalisasi tidak spontan,
sedangkan labil adalah daerah yang memungkinkan terjadinya kristalisasi secara
spontan. Pada diagram pembentukan inti kristal, jika suatu larutan yang terletak
pada titik A dan didinginkan tanpa kehilangan volume pelarut (garis ABC), maka
pembentukan inti secara spontan tidak akan terjadi sampai kondisi C tercapai.
Larutan lewat jenuh dapat juga tercapai dengan mengurangi sejumlah volume
pelarut dari pelarutnya dengan proses penguapan. Hal ini ditunjukkan dengan
garis ADE, yaitu jika larutan pada titik A diuapkan pada temperatur konstan
(Wafiroh, 1995).

2.5. Mekanisme Pembentukan Kerak

Pembentukan kerak terjadi karena terdapat unsur mineral pembentuk kerak dalam
air seperti Ca®*, Mg, Na*, dan K* yang melebihi kelarutannya dalam keadaan
kesetimbangan (Euvrard et al., 2006). Penurunan tekanan secara tiba-tiba pada
larutan tersebut akan mengakibatkan aliran tersebut menjadi lewat jenuh. Pada
keadaan tersebut beberapa molekul akan bergabung membentuk inti kristal atau
disebut nukleasi. Inti kristal ini akan terlarut kembali jika ukurannya lebih kecil
dari ukuran partikel kritis, sementara itu kristal-kristal akan berkembang bila
ukurannya lebih besar dari partikel kritis. Konsentrasi pasangan ion meningkat
pada supersaturasi yang lebih tinggi dan secara berurutan dapat bertindak sebagai
building block untuk partikel yang lebih besar. Apabila ukuran inti kristal menjadi
lebih besar dari inti kritis, maka pertumbuhan kristal akan dimulai, dari kristal
kecil membentuk kristal dengan ukuran yang lebih besar (penebalan lapisan

kerak). Dalam nukleasi sekunder, partikel yang lebih besar atau mikrokristal
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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.

Pada pembentukan kerak CaCOs, waktu induksi dari pencampuran larutan CaCOs
dan Na,CO3 yang keluar dari pipa uji untuk membentuk inti kristal pertama kali.
Waktu induksi ditandai dengan menurunnya nilai konduktivitas larutan secara
signifikan yang menandakan bahwa ion kalsium telah bereaksi dengan ion
karbonat dan mengendap membentuk kristal kalsium karbonat (Widianto dkk.,
2017). Proses pembentukan kerak tersebut terjadi dalam peralatan-peralatan
proses industri, penukar panas, boiler, cooling tower, evaporator, dan lain-lain
(Salimin and Gunandjar, 2007).

PADATAN P MINERAL
TERSUSPENSI [ AIR DAPAT LARUT
A 2
PELARUTAN
\/ Parameter yang
LEWAT JENUH meengontrol: Waktu,
suhu, tekanan pH,
faktor lingkungan,
\ 4 \ 4 )
ukuran partikel,
PENGENDAPAN PERTUMBUHAN kecepatan pengadukan
DAN PAMADATAN KRISTAL
KERAK

Gambar 5. Skema umum mekanisme pembentuksn deposit kerak air
(Salimin and Gunandjar, 2007)
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Prinsip mekanisme pembentukan kerak, yaitu:

1. lon dalam larutan konsentrat melalui supersaturasi. lon-ion mulai
bergugus/berkelompok dalam reaksi yang bersifat reversibel sebagai protointi
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 yang ditunjukan pada Gambar 6.

o. o . Pe.rtumbuhan Partikel kolloiadial
® ... P * Nukleasi kristal
o ®e \o-
‘ = ——— \
(=3 Bergugus a .
Supersaturasi

Pumpukan Flokulas

Il

Lapisan batas S

Kerak

¢

\

|

Aliran
limbah

Gambar 6. Skema representasi makroskopik pembentukan deposit kerak di
permukaan (Addicott et al., 1987).

2.6. Faktor Pembentukan Kristal

Fenomena pembentukan kerak juga dipengaruhi oleh beberapa indikator seperti
kadar air, kondisi larutan lewat jenuh, laju alir, temperatur, lama pengaliran, tipe
dan jenis pengotor (impurity), jumlah mineral, pH, dan faktor lainnya. Jika

dilakukan perubahan pada kadar dan ukuran indikator tersebut akan menyebabkan
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pergeseran keseimbangan (equilibrium) sistem yang dapat menyebabkan sistem

untuk melepaskan ion dan akhirnya terbentuklah kerak (Helali-zadeh et al., 2000).

Menurut Lestari (2008) faktor-faktor yang dapat mempengaruhi terbentuknya
kerak antara lain:

1. Kualitas Air

Pembentukan kerak dipengaruhi oleh konsentrasi komponen-komponen
pembentuk kerak (kesadahan kalsium, konsentrasi fosfat), pH, konsentrasi bahan

penghambat kerak dalam air, adanya zat aditif, dan pengotor.

2. Temperatur Air

Pada umumnya komponen pembentuk kerak cenderung mengendap membentuk
kerak pada temperatur tinggi. Hal ini disebabkan karena kelarutannya menurun
dengan naiknya temperatur. Laju pengerakan mulai meningkat pada temperatur
air 50°C atau lebih dan kadang-kadang kerak terbentuk pada temperatur air di atas
60 °C.

3. Laju Alir Air

Laju pembentukan kerak akan meningkat dengan turunnya laju alir sistem. Dalam
kondisi tanpa pemakaian penghambat kerak, pada sistem dengan laju alir 0,6
m/detik maka laju pembentukan kerak hanya seperlima dibanding pada laju alir
air 0,2 m/detik.

2.7. Kalsium Fosfat

Kalsium fosfat (Caz(PO,),) termasuk dalam kelompok mineral yang mengandung
ion kalsium (Ca?"), ortofosfat (PO,>), pirofosfat (P,0-"), hidrogen (H"), dan
hidroksida (OH’). Kalsium fosfat ditemukan di batuan fosfat. Kalsium fosfat
merupakan padatan putih dengan sedikit keabu-abuan yang sedikit larut dalam air.
Kalsium fosfat dapat terbentuk dengan mensintesis kimia antara kalsium (Ca*")
dengan ortofosfat (PO,*). Kalsium fosfat terbentuk ketika konsentrasi ortofosfat
melebihi 10 ppm dan pada suhu yang tinggi serta pH yang lebih tinggi pula, ini
akan membentuk deposit padat mirip dengan kalsium karbonat. Kalsium fosfat

kurang larut dalam pH netral dan basa tetapi larut dalam asam (Tung, 1998).
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Fosfat dari kalsium tidak larut dalam air dan hasil kali kelarutannya menurun

dengan naiknya ukuran Ca?* (Cotton and Wilkinson, 1989).

Kalsium fosfat yang terbentuk pada sebagian besar proses industri yang
melibatkan air garam dan pada operasi produksi minyak bumi
(Halimatuddahliana, 2003), menjadi masalah serius karena kalsium fosfat
termasuk salah satu endapan penyusun kerak (Amjad, 1995). Kalsium fosfat
terdapat pada industri produksi minyak dan gas, pemurnian air, teknologi produksi
energi, proses pengolahan air limbah dan sistem air industri, dimana pengendapan
kalsium fosfat pada permukaan penukar panas dapat mengakibatkan penurunan
efisiensi sistem dan kecelakaan ledakan (Lei et al., 2015). Kerak kalsium fosfat
(Ca3(PO,),) dapat terbentuk karena terdapat unsur kalsium dan fosfat yang terlarut
dalam air terlalu jenuh. Pada sistem air pendingin kerak ini terbentuk karena
penambahan polifosfat yang digunakan sebagai penghambat korosi, namun pada
temperatur tinggi polifosfat akan terhidrolisis menjadi ortofosfat. Akibatnya
ortofosfat akan bergabung dengan ion-ion kalsium dan membentuk kalsium fosfat
(Lestari, 2008).

2.8. Metode Pencegahan Terbentuknya Kerak

Terdapat beberapa metode yang telah dilakukan untuk mencegah pengerakan pada
peralatan industri yaitu sebagai berikut:

1. Pengendalian pH

Pengendalian pH dengan penginjeksian asam (asam sulfat atau asam klorida) telah
lama diterapkan untuk mencegah pertumbuhan kerak oleh garam-garam kalsium,
garam logam bivalen dan garam fosfat (Lestari dkk., 2004). Kelarutan bahan
pembentuk kerak biasanya meningkat pada pH yang lebih rendah. Namun pada
pH 6,5 atau kurang, korosi pada baja, karbon, tembaga, dan paduan tembaga
dengan cepat akan berlangsung sehingga pH efektif untuk mencegah pengendapan

kerak hanyalah pada pH 7 sampai 7,5.

Oleh karena itu, suatu sistem otomatis penginjeksian asam diperlukan untuk
mengendalikan pH secara tepat. Selain itu, asam sulfat dan asam klorida
mempunyai tingkat bahaya yang cukup tinggi dalam penanganannya. Saat ini,
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penghambatan kerak dengan hanya penginjeksian asam semakin jarang digunakan
(Lestari dkk., 2004).

2. Peningkatan Kondisi Operasi Alat Penukar Panas

Laju timbulnya kerak dipengaruhi oleh laju alir air, temperatur air, dan temperatur
dinding luar penukar panas. Oleh karena itu, salah satu metode penghambatan
kerak yang efektif adalah dengan pengendalian kondisi operasi pada dinding luar
alat penukar panas. Namun, hal ini hanyalah sebagai pelengkap dan bahan
penghambat kerak tetap diperlukan untuk pencegahan timbulnya kerak yang

memadai.

3. Pelunakan dan Pembebasan Mineral Air

Untuk mencegah terjadinya kerak pada air yang mengandung kesadahan tinggi
(250 ppm) perlu adanya pelunakan dengan kapur dan soda abu. Pengerakan tidak
akan ditemukan jika yang digunakan adalah air bebas mineral karena seluruh
garam-garam terlarut dapat dihilangkan. Oleh karena itu, pemakaian air bebas
mineral merupakan metode yang tepat untuk menghambat kerak (Lestari dkk.,
2004). Namun, penggunaan air bebas mineral dalam industri-industri besar
membutuhkan biaya yang cukup tinggi sehingga dapat menurunkan efisiensi kerja
(Halimatuddahliana, 2003).

4. Penggunaan Inhibitor Kerak

Inhibitor kerak pada umumnya merupakan bahan kimia yang ditambahkan pada
substansi untuk mencegah atau menghentikan terbentuknya kerak dengan
konsentrasi yang kecil ke dalam air (Halimatuddahliana, 2003). Prinsip kerja dari
inhibitor kerak adalah pembentukan senyawa kompleks (khelat) antara inhibitor
dengan unsur-unsur penyusun kerak. Senyawa kompleks yang terbentuk larut
dalam air sehingga menutup kemungkinan pertumbuhan kristal yang besar dan
mencegah kristal kerak untuk melekat pada permukaan pipa (Patton, 1981).

Ekstrak gambir merupakan salah satu inhibitor kerak (CaSO,4) yang mana persen
efektivitasnya mencapai 60-100% pada konsentrasi 50-250 ppm (Suharso dkk.,
2010). Biasanya, penggunaan bahan kimia tambahan untuk mencegah
pembentukan kerak didukung dengan penggunaan bola-bola spons untuk

membersihkan secara mekanis permukaan bagian dalam pipa.
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Terdapat dua macam inhibitor yang sering digunakan di ladang-ladang minyak
atau pada peralatan industri yaitu inhibitor kerak anorganik dan inhibitor kerak
organik. Senyawa anorganik fosfat yang umum digunakan sebagai inhibitor
adalah kondensat fosfat dan dehidrat fosfat. Pada dasarnya bahan-bahan kimia ini
mengandung grup P-O-P dan cenderung untuk melekat pada permukaan kristal.
Oleh karena itu, inhibitor kerak organik yang biasa digunakan adalah
organofosfonat organofosfat ester dan polimer-polimer organik (Asnawati, 2001).
Inhibitor kerak yang pernah digunakan yaitu polimer-polimer yang larut dalam air

dan senyawa fosfonat.

Syarat yang harus dimiliki senyawa kimia sebagai inhibitor kerak adalah sebagai

berikut:

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).

Mekanisme kerja inhibitor kerak 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. Bahan kimia dapat dengan mudah mencegah menempelnya suatu
partikel-partikel pada permukaan padatan (Suharso dkk., 2007).

3. Terjadi proses adsorpsi ion atau molekul adsorbat pada permukaan kristal, dan
memberikan aksi perlindungan terhadap proses pertumbuhan. Inhibitor dapat
berikatan dengan permukaan kristal melalui perpindahan elektron dari senyawa

inhibitor ke kristal membentuk ikatan koordinasi (Suharso dan Buhani, 2011).

Penggunaan inhibitor kerak seperti zat pengompleks dengan biodegradabilitas

tinggi yang mengandung atom nitrogen mampu berinteraksi dengan ion logam
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dan gugus asam karboksilat yang dapat mengkoordinasikan ion logam melalui
oksigen (Kotodynska et al., 2008). Inhibitor organik ramah lingkungan biasanya
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 dalam inhibitor organik ini 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).

Interaksi peleburan
i
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Gambar 7.Mekanisme pencegahan dan peleburan kerak oleh polimer hijau
(Wang et al., 2001).

Gambar 7 merupakan gambar mekanisme pencegahan dan peleburan kerak oleh
polimer hijau dimana 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., 2001).

Sifat-sifat ideal yang harus dimiliki inhibitor kerak yaitu:
1. Kontrol kerak efektif pada konsentrasi inhibitor rendah
2. Kompatibilitas dengan air laut dan air produksi

3. Keseimbangan antara sifat adsorpsi-desorpsi

4. Stabilitas termal tinggi
5

. Toksisitas rendah dan biodegradabilitas tinggi
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6. Biaya rendah
7. Bebas dari fosfor dan logam berat (Duccini et al., 1997).

2.9. Tanaman Nanas (Ananas comosus)

Nanas (Ananas comosus ) merupakan tanaman buah berupa semak. Di Indonesia
pada mulanya nanas hanya sebagai tanaman pekarangan dan meluas dikebunkan
di lahan kering di seluruh nusantara. Tanaman ini dapat hidup dalam berbagai
musim dan tergolong kedalam kelas monokotil yang bersifat tahunan yang
mempunyai rangkaian bunga yang terdapat di ujung batang, tumbuhnya meluas
dengan menggunakan tunas samping yang berkembang menjadi cabang- cabang
vegetatif, pada cabang tersebut kelak dihasilkan buah. Tanaman nanas memiliki
ciri-ciri sebagai tanaman tahunan dengan tinggi antara 50 — 150 cm dengan bunga

majemuk.

Klasifikasi ilmiah tanaman nanas
Kingdom : Plantae (tumbuh-tumbuhan)

Subkingdom : Spermatophyta (tumbuhan berbiji)

Kelas : Angiospermae (berbiji tertutup)

Ordo : Farinosae (Bromeliales)

Famili : Bromeliaceae

Genus : Ananas

Spesies : Ananas comosus (L.) Merr (Bartholomew et al., 2003)

Kulit nanas merupakan produk hasil olahan industri yang terdiri dari sisa daging
buah, kulit, dan kulit terluar. Kulit buah nanas memiliki tekstur yang tidak merata
dan berduri pada permukaannya. Pemanfaatan kulit nanas yang kurang baik dalam
keadaan berlebih akan mengakibatkan pencemaran lingkungan seperti
meningkatkan keasaman tanah dan terganggunya kehidupan organisme perairan,
sehingga diperlukan tindakan untuk mengurangi limbah kulit nanas tersebut.
Limbah kulit nanas yang sudah diolah menjadi ekstrak dapat dimanfaatkan
sebagai antiseptik karena kandungan senyawa kimia yang bersifat antibakteri.

Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Yeragamreddy et al (2013) ekstrak
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kulit nanas mengandung senyawa kimia karbohidrat, tanin, saponin, terpenoid,

steroid, flavonoid, alkaloid, fenol, glikosida jantung, antrakuinon dan asam amino.

Tanin merupakan senyawa fenolik yang larut dalam air, yang berasal dari
tumbuhan berpembuluh dengan berat molekul 500 hingga 3000 gram/mol.
Senyawa ini banyak terdistribusi pada daun, buah, kulit batang dan batang,
umumnya berasa sepat. Tanin mempunyai aktivitas biologis sebagai pengkelat ion
logam, antioksidan biologis dan merupakan senyawa antibakteri. Tannin dapat
larut dalam air atau alkohol karena memiliki gugus —OH yang dapat mengikat
logam berat seperti Ca®*. Polimer alami seperti pati, alginat, lignin, tanin, dan
turunan selulosa sudah memenuhi kualifikasi sebagai “dispersi hijau” dalam
sistem air industri karena tingkat efisiensi dan keamanannya yang baik. Sehingga,
penggunaan senyawa alami menjadi pilihan yang tepat dalam memenubhi

persyaratan yang diperlukan untuk inhibitor kimia (Chauhan et al., 2015).

2.10. Asap Cair Tempurung Kelapa Grade 2

Asap cair (smoke liquid ) merupakan produk samping yang dihasilkan oleh proses
karbonisasi (pengarangan) atau pembakaran bahan berlignoselulosa dengan udara
terbatas (pirolisis), yang melibatkan reaksi dekomposisi karena pengaruh panas,
polimerisasi, dan kondensasi asap menjadi bentuk cairan (Darmadji, 2002). Asap
cair tempurung kelapa dibuat untuk memanfaatkan limbah tempurung kelapa yang
melimpah. Asap cair tempurung kelapa grade 2 memiliki warna yang lebih
kekuningan jika dibandingkan dengan asap cair tempurung kelapa grade 3, namun
sedikit lebih pekat kuningnya dari pada asap cair tempurung kelapa grade 1
(Yulistiani, 2008).

Asap cair grade 2 merupakan asap cair yang dihasilkan setelah melewati proses
destilasi pada suhu 250°C sampai 300°C kemudian disaring dengan menggunakan
zeolit. Asap cair grade 2 hanya terdiri dari asap cair dengan bahan baku
tempurung kelapa pada suhu pembakaran 300°C dan 500°C. Grade pada asap cair
digunakan untuk mengetahui kualitas dan kuantitas asap cair berdasarkan

perbedaan suhu distilasi yang digunakan, semakin tinggi suhu destilasi yang
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digunakan semakin tinggi kualitas asap cair tetapi semakin rendah kuantitasnya.
Asap cair grade 2 memiliki kualitas dibawah kualitas asap cair grade 1 karena
memiliki kadar fenol sebesar 0,64 % dan kadar asam sebesar 43,96 - 44,24 %
tetapi kuantitasnya lebih besar dari grade 1 yaitu sebesar 1,8 - 2,1 % (Noor dkk.,
2014). Alat GC-MS digunakan untuk menganalisis komponen kimia yang ada

dalam asap cair tempurung kelapa.

Tabel 1. Komponen kimia asap cair tempurung kelapa grade 2 hasil GC-MS

Waktu Retensi % Area Nama Senyawa
2,64 2,95 2-Propanon
2,69 11,20 Asam Asetat, Metil Ester
3,12 1,72 Metanol
3,24 4,67 2-Butanon
11,11 2,62 2-Propanon
12,48 1,55 1-Hidroksi, 2-Butanon
13,48 45,56 Asam Asetat, Asam Etil
13,93 6,59 Furankarboksaldehida
19,32 2,51 Fenol,2-Metoksi
20,46 0,70 Benzene, 1,4-dimetoksi
20,85 12,93 Fenol

(Jayanudin dan Suhendi, 2012)

Senyawa fenol dan asam asetat yang terkandung dalam asap cair tempurung
kelapa merupakan senyawa utama yang berperan sebagai antimikroba dan
peranannya semakin meningkat apabila kedua senyawa tersebut ada bersama-
sama (Darmadji, 1995).

2.11. Unseeded Experiment

Unseeded Experiment merupakan salah satu metode pembentukan kristal dengan
cara tanpa menambahkan bibit kristal ke dalam larutan pertumbuhan. Hal ini
dilakukan untuk melihat laju pertumbuhan kerak Cas(PO,).. Metode ini biasanya
digunakan untuk pemeliharaan alat-alat industri yang masih baru sehingga
dibutuhkan pencegahan pertumbuhan kerak Caz(PO,)s.



24

2.12. Analisis dan Karakterisasi Kerak Cas(POy);

Pada penelitian ini akan dilakukan beberapa analisis dan karakterisasi terhadap
kerak Caz(PQ,), yang telah terbentuk. Analisis yang dilakukan yaitu analisis
menggunakan IR digunakan untuk mengidentifikasi struktur suatu senyawa dan
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 Caz(PO4),. Analisis morfologi permukaan kristal Caz(PO,),
menggunakan SEM, dan analisis distribusi ukuran partikel menggunakan PSA.
Analisis dan karakterisasi ini dilakukan untuk dapat mengetahui seberapa efektif
campuran ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung kelapa grade 2 sebagai
green inhibitor pembentukkan kerak Caz(PO4),.

2.12.1. Spektrofotometer Infra Red (IR)

Spektrofotometer Infra Red (IR) adalah alat yang digunakan untuk
mengidentifikasi adanya gugus fungsional dalam suatu sampel menggunakan
radiasi sinar infra merah. Syarat suatu gugus fungsi dalam suatu senyawa dapat
teridentifikasi pada FTIR adalah adanya perbedaan momen dipol pada gugus
tersebut. Vibrasi ikatan akan menimbulkan fluktuasi momen dipol yang
menghasilkan gelombang listrik. Terdapat dua jenis vibrasi ikatan yaitu vibrasi
ulur (streching) dan vibrasi tekuk (bending). Vibrasi ulur adalah vibrasi yang
mengakibatkan perubahan panjang ikatan, sedangkan vibrasi tekuk adalah vibrasi
yang mengakibatkan perubahan sudut ikatan selang dua ikatan. Pengukuran pada
spektrum inframerah berada pada daerah cahaya inframerah tengah (mid-infrared)
yaitu pada panjang gelombang 2.5-50 um atau bilangan gelombang 4000-200
cm’™. Pita absorpsi inframerah sangat khas dan spesifik untuk setiap tipe ikatan

kimia atau gugus fungsi (Dachriyanus, 2004).

Bila frekuensi tertentu dari radiasi inframerah dilewatkan pada suatu sampel
senyawa maka frekuensi tersebut akan diserap oleh sampel. Detektor yang
ditempatkan pada sisi lain dari senyawa akan mendeteksi frekuensi yang
dilewatkan pada sampel yang tidak diserap oleh senyawa (Dachriyanus, 2004).
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Penyerapan gelombang elektromagnetik dapat menyebabkan terjadinya eksitasi
tingkat-tingkat energi dalam molekul. Dapat berupa eksitasi elektronik, vibrasi,

atau rotasi.

2.12.2. Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MYS)

Gas Chromatography (GC) adalah teknik kromatografi yang digunakan untuk
memisahkan dan mendeteksi semua jenis senyawa yang mudah menguap dan
untuk analisis kualitatif dan kuantitatif senyawa dalam campuran. Kriteria
menguap adalah dapat menguap pada kondisi vakum tinggi dan tekanan rendah
serta dapat dipanaskan. Prinsip dasar kromatografi sendiri adalah pemisahan
senyawa-senyawa berdasarkan adanya perbedaan distribusi fasa gerak dan fasa
diam (McNair dan Bonelli, 1998).

Spektroskopi massa adalah metode analisis instrumental yang digunakan untuk
mengidentifikasi dan menentukan struktur dari komponen sampel yang tidak
diketahui serta menentukan rumus molekul dengan menunjukkan massa relatif
dari molekul komponen dan massa relatif hasil pecahannya (Pavia et al., 2006).
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).

GC-MS adalah gabungan dari Gas Chromatography dan Mass Spectroscopy.
Spektroskopi massa digunakan sebagai detektor akan memberikan data struktur
kimia senyawa yang tidak diketahui. Ketika gas solut memasuki spektroskopi
massa maka molekul-molekul organik akan ditembak dengan elektron bertenaga
tinggi dan pecah menjadi molekul-molekul yang lebih kecil. Kemudian komponen
campuran yang sudah terpisahkan dengan kromatografi gas akan tergambar dalam
satu spektra massa (Hendayana, 2006). GC-MS dilengkapi dengan sistem
kepustakaan senyawa kimia, sehingga identifikasi senyawa kimia dapat dilakukan
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dengan cepat tanpa bantuan instrumen lainnya, seperti spektrofotometri

inframerah dan spektrofotometri magnet inti (Torres, 2005).

2.12.3. Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan salah satu jenis mikroskop
yang digunakan untuk mengetahui morfologi suatu material atau bahan dengan
cara menggambarkan spesimen tersebut dengan memindainya menggunakan sinar
elektron berenergi tinggi dalam scan pola raster. SEM memanfaatkan interaksi
antara elektron sumber dengan elektron penyusun sampel yang akan
menghasilkan emisi elektron ataupun foton. Hasil dari interaksi tersebut akan
direkam oleh detektor ataupun layar. Hasil data rekaman tersebut berupa topografi
dengan segala tonjolan dan bentuk permukaan yang dapat divisualisasikan
sehingga dapat menghasilkan morfologi sampel. Gambar topografi diperoleh dari
penangkapan pengolahan elektron sekunder yang dipancarkan dari spesimen
(Sujatno, 2015). Sistem pencahayaan SEM menggunakan radiasi elektron yang
mempunyai | = 200 — 0,1 A, mempunyai daya pisah (resolusi) yang tinggi kurang
lebih 5 nm sehingga dapat dicapai perbesaran hingga £100.000 kali dan
menghasilkan gambar atau citra yang tampak seperti 3 dimensi karena
mempunyai depth of field tinggi. Sehingga SEM mampu menghasilkan gambar
atau citra yang lebih baik dibandingkan dengan hasil mikroskop optik. SEM
terdiri dari beberapa komponen penting antara lain kolom elektron (electron
column), ruang sampel (sample chamber), sistem pompa vakum (vacuum
pumping system), kontrol elektron dan sistem bayangan (imaging system)
(Handayani dan Sitompul, 1996). Kelebihan menggunakan SEM antara lain
material atau sampel dapat dianalisis tanpa preparasi khusus, karena itu sampel
yang tebal sekalipun (bulk) juga dapat dianalisis (Handayani dan Sitompul, 1996).
Skema instrumentasi SEM ditunjukkan pada Gambar 8.
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Gambar 8. Skema Instrumentasi SEM (Gabriel, 1985).

2.12.4. X-Ray Diffraction (XRD)

Spektroskopi X-Ray Diffraction (XRD) merupakan teknik analisis yang digunakan
untuk mengidentifikasi fasa, parameter Kisi, tipe struktur kristal, susunan berbagai
jenis atom dalam kristal, orientasi, dan cacat kristal dalam suatu material
(Smallman and Bishop, 1999) berdasarkan interaksi sinar-x dengan material

analit.

Sinar X merupakan jenis gelombang elektromagnetik dengan rentang panjang
gelombangnya antara 0,5 A-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). Jika
materi berstruktur kristal, maka sinar X yang mengenai bidang-bidang kristal akan
didifraksikan atau dihamburkan pada sudut tertentu. Pola difraksi setiap padatan
kristalin bergantung pada kisi kristal,unit parameter dan panjang gelombang sinar-
X yang digunakan, oleh karena itu, sangat kecil kemungkinan dihasilkan pola
difraksi yang sama untuk suatu padatan kristalin yang berbeda (Warren, 2003).
Material amorf apabila dikenai berkas sinar X akan dicirikan oleh spektrum yang

kontinu, tidak ada puncak-puncak difraksi pada sudut tertentu sedangkan material
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kristal, apabila dikenai berkas sinar X akan dicirikan oleh adanya spektrum yang

diskrit pada sudut hamburan tertentu (Susita dan Sujitno, 2008).

Gambar 9. Skema kerja alat XRD (Callister and David, 2009).

Berdasarkan skema alat XRD pada Gambar 9, generator tegangan tinggi (A)
berfungsi sebagai catu daya sumber sinar-X (B). Sampel berbentuk pelet (C)
diletakkan di atas tatakan (D) yang dapat diatur. Berkas sinar-X didifraksikan oleh
sampel dan difokuskan melewati celah (E), kemudian masuk ke alat pencacah (F).
Intensitas difraksi sinar-X direkam (G) dan ditampilkan dalam bentuk kurva (H)
terhadap jarak antar bidang (d) (Callister and David, 2009).

Data hasil penyinaran sinar X yang didapatkan berupa spektrum difraksi sinar X
dideteksi oleh detektor kemudian data difraksi tersebut direkam dan dicatat oleh
komputer dalam bentuk grafik peak intensitas lalu dianalisis jarak antara bidang
kisi kristalnya dan dibandingkan dengan Hukum Bragg pada komputer dengan
menggunakan software tertentu sehingga dapat menghasilkan suatu data
(Sudarningsih, 2008).

2.12.5. Particle Size Analyzer (PSA)

Particle Size Analyzer (PSA) merupakan instrumen yang digunakan untuk
menganalisis distribusi ukuran partikel pada suatu sampel yang berukuran
nanometer. Prinsip instrumen ini yaitu ketika cahaya (laser) dihamburkan oleh

kumpulan partikel. Sudut cahaya hamburan berbanding terbalik dengan ukuran
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partikel. Semakin besar sudut hamburan maka semakin kecil ukuran partikel.
Penentuan ukuran dan distribusi partikel menggunakan PSA dapat dilakukan
dengan (1) difraksi sinar laser untuk partikel dari ukuran submikron sampai
dengan milimeter, (2) control principle untuk mengukur dan menghitung partikel
yang berukuran mikron sampai dengan milimeter, (3) penghamburan sinar untuk
untuk mengukur partikel untuk yang berukuran mikron sampai dengan nanometer
(Etzler, 2004).

Biasanya material atau sampel memiliki kecenderungan menggumpal yang tinggi.
Pada analisis menggunakan PSA, sampel serbuk didispersikan ke dalam media,
sehingga partikel tidak saling beraglomerasi (menggumpal). Ukuran partikel yang
terukur adalah ukuran dari partikel tunggal (single particle). Hasil pengukuran
adalah berupa distribusi, sehingga kondisi hasil pengukuran sampel yang diambil

dapat diasumsikan sudah menggambarkan keseluruhan kondisi sampel.

Menurut Hossaen (2000), PSA memiliki keunggulan yaitu sebagai berikut:

1. Akurasi dan reprodusibilitas berada dalam + 1%.

2. Dapat mengukur sampel dari 0,02 nm sampai 2000 nm.

3. Dapat mengukur distribusi ukuran partikel yang berupa emulsi, suspensi, dan

bubuk kering.



I11. METODE PENELITIAN

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Maret 2022 sampai Juni 2022 di
Laboratorium Kimia Anorganik/Fisik Fakultas Matematika dan IImu
Pengetahuan Alam Universitas Lampung. Analisis menggunakan instrumen
spektrofotometer IR dan 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 PSA dilakukan di
Laboratorium Sentral Universitas Padjajaran dan analisis menggunakan XRD

dilakukan di Laboratorium Terpadu Institut Sepuluh November.

3.2. Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan pada penelitian ini berupa FTIR (Cary 630

Agilent), SEM (Zeiss Evo MA10), GC-MS (Shimadzu QP2010S), XRD (Philip
Analytical), PSA (Beckman Coulter LS 13 320), water bath (Thermo Scientific
AC 200/S21), rotary evaporator (Heidolph), oven, neraca analitik (Air Showth
AA-160), hotplate stirrer, gelas ukur 50 mL, gelas ukur 100 mL, gelas kimia 200
mL, gelas kimia 1000 mL, gelas-gelas plastik, spinbar, pH meter, spatula dan

termometer.

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu CaCl, anhidrat, NazPQO,,
akuades, kertas saring, plastic wrap, ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung

kelapa grade 2.
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3.3. Prosedur Kerja

3.3.1. Pembuatan Ekstrak Kulit Nanas

Kulit nanas yang didapatkan dibersihkan menggunakan air mengalir dan
dikeringkan dengan bantuan sinar matahari selama empat hari lalu dikeringkan
lagi menggunakan oven dengan suhu 105°C selama 2 jam. Kulit nanas yang sudah
kering dihaluskan menggunakan blender untuk mendapatkan serbuk kulit nanas.
Sebanyak 100 g serbuk kulit nanas diekstraksi menggunakan akuades sebanyak
1000 mL dan diaduk menggunakan hotplate stirrer selama 3 jam dengan suhu
90°C. Ekstrak didiamkan selama semalaman kemudian disaring menggunakan
kertas saring untuk diambil filtratnya dan residunya diekstraksi lagi dengan cara
yang sama. Filtrat yang didapatkan diuapkan menggunakan rotary evaporator
dengan suhu 70°C untuk mendapatkan ekstrak kulit nanas kental. 1 g ekstrak kulit
nanas kental dilarutkan dalam 1000 mL akuades sehingga didapatkan larutan
ekstrak kulit nanas dengan konsentrasi 1000 ppm. Pada penelitian ini ekstrak kulit
nanas yang digunakan sebagai inhibitor yaitu pada konsentrasi 250 ppm.
Pembuatan larutan ekstrak kulit nanas dengan konsentrasi 250 ppm dilakukan
dengan cara mengambil 250 mL larutan ekstrak kulit nanas 1000 ppm, lalu

diencerkan dengan akuades dalam labu ukur 1000 mL dan dihomogenkan.

Ekstrak kulit nanas dianalisis menggunakan spektrofotometer IR untuk
mengetahui gugus fungsi yang terkandung di dalamnya. Selain itu ekstrak kulit
nanas dianalisis menggunakan GC MS untuk mengetahui komponen senyawa

Kimianya.

3.3.2. Pembuatan Variasi Konsentrasi Asap Cair Tempurung Kelapa Grade
2

Asap cair tempurung kelapa grade 2 digunakan dengan variasi konsentrasi 50,

150, 250 dan 350 ppm. Pembuatan asap cair tempurung kelapa grade 2

konsentrasi 50 ppm dilakukan dengan mengencerkan 50 mL asap cair tempurung

kelapa grade 2 menggunakan akuades dalam labu ukur 1000 mL dan



32

dihomogenkan. Perlakuan yang sama dilakukan untuk pembuatan larutan inhibitor
dengan konsentrasi 150, 250 dan 350 ppm.

Asap cair tempurung kelapa grade 2 dianalisis menggunakan spektrofotometer IR
untuk mengetahui gugus fungsi yang terkandung di dalamnya. Selain itu asap cair
tempurung kelapa grade 2 dianalisis menggunakan GC MS untuk mengetahui

komponen senyawa kimianya.

3.3.3. Pembuatan Inhibitor Campuran Ekstrak Kulit Nanas dan Asap Cair
Tempurung Kelapa Grade 2
Pada penelitian ini digunakan campuran ekstrak kulit nanas dan asap cair
tempurung kelapa grade 2 sebagai inhibitor. Larutan inhibitor dibuat dengan cara
mencampurkan 200 mL ekstrak kulit nanas 250 ppm dan 200 mL asap cair
tempurung kelapa grade 2 pada berbagai variasi konsentrasi yang dapat dilihat
pada Tabel 2. Larutan campuran ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung
kelapa grade 2 diaduk menggunakan pengaduk magnetik selama 15 menit
kemudian disaring dan disimpan dalam botol. Masing-masing campuran diuji
efektivitasnya dalam menghambat pembentukan kerak Caz(PO,),. Campuran
ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung kelapa grade 2 diukur nilai pH nya

menggunakan pH meter.

Tabel 2. Perbandingan konsentrasi campuran ekstrak kulit nanas dan asap cair
tempurung kelapa grade 2

Perbandingan Konsentrasi Ekstrak Konsentrasi Asap Cair
Inhibitor Kulit Nanas Tempurung Kelapa Grade 2
N:A (ppm) (ppm)
5:1 250 50
5:3 250 150
5:5 250 250
5:7 250 350

3.3.4. Uji Ketahanan Inhibitor

Ekstrak kulit nanas 250 ppm sebanyak 70 mL dimasukkan kedalam gelas kimia

dan ditutup menggunakan plastic wrap. Kemudian ekstrak kulit nanas tersebut
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didiamkan selama 2 bulan dan diamati perubahan yang terjadi. Perlakuan yang
sama juga dilakukan pada asap cair tempurung kelapa grade 2 dan campuran
ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung kelapa grade 2 dengan perbandingan
konsentrasi 5:1, 5:3, 5:5 dan 5:7.

3.3.5. Pengujian Inhibitor dalam Menghambat Pertumbuhan Kristal
Cag(PO4)2

Pengujian campuran ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung kelapa grade 2

sebagai inhibitor dalam menghambat pertumbuhan kristal Ca3(PO,), dengan

metode unseeded experiment dilakukan dengan beberapa tahapan percobaan yaitu

sebagai berikut:

3.3.5.1. Penentuan Laju Pertumbuhan Kristal Ca3(PO,), Tanpa
Penambahan Inhibitor pada Beberapa Variasi Konsentrasi Larutan
Pertumbuhan dengan Metode Unseeded Experiment
Larutan pertumbuhan Ca3(PO,), 0,04 M dibuat dari campuran larutan CaCl, 0,24
M dan larutan NasPO,4 0,016 M. Sebanyak 5,328 g CaCl, dan 5,248 g NazPO,
masing-masing ditambahkan akuades sampai volume 200 mL dan diaduk sampai
homogen selama 15 menit dengan suhu 90°C. Kemudian, larutan CaCl, 0,24 M
dan larutan NazPO,4 0,16 M dicampurkan dan diaduk selama 15 menit dengan
suhu 90°C. Setelah itu, larutan pertumbuhan diukur pH menggunakan pH meter.
Kemudian larutan pertumbuhan dimasukkan ke dalam 6 gelas plastik yang
masing-masing gelas berisi 50 mL larutan kalsium fosfat 0,04 M. Setelah itu,
diletakkan dalam waterbath pada suhu 90°C. Pengamatan ini dilakukan selama 1
jam 5 menit dimana gelas pertama diambil pada 15 menit pertama dan gelas-gelas
selanjutnya diambil setiap 10 menit. Kemudian dilakukan penyaringan endapan
dengan menggunakan kertas saring dan endapan yang didapatkan dikeringkan
menggunakan oven selama 3 jam dengan suhu 105°C. Kemudian, endapan yang
didapatkan ditimbang menggunakan neraca analitik. Percobaan ini diulang dengan
variasi konsentrasi larutan pertumbuhan yang berbeda yaitu 0,02; 0,05 dan 0,06
M.
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3.3.5.2. Penentuan Laju Pertumbuhan Kristal Ca3(PO,), dengan
Penambahan Inhibitor pada Beberapa Variasi Konsentrasi Larutan
Pertumbuhan dengan Metode Unseeded Experiment
Larutan pertumbuhan Ca3(PO,), 0,04 M dibuat dari campuran larutan CaCl, 0,24
M dan larutan NasPO,4 0,016 M. Sebanyak 5,328 g CaCl, dan 5,248 g NazPO,
masing masing ditambahkan inhibitor campuran 5:1 sampai volume 200 mL dan
diaduk sampai homogen selama 15 menit dengan suhu 90°C. Kemudian, larutan
CaCl; 0.24 M dan larutan NazPO, 0.16 M dicampurkan dan diaduk selama 15
menit dengan suhu 90°C. Setelah itu, larutan pertumbuhan diukur pH
menggunakan pH meter. Kemudian larutan pertumbuhan dimasukkan ke dalam 6
gelas plastik yang masing-masing gelas berisi 50 mL larutan kalsium fosfat 0,04
M yang sudah dibuat. Setelah itu, diletakkan dalam waterbath pada suhu 90°C.
Pengamatan ini dilakukan selama 1 jam 5 menit dimana gelas pertama diambil
pada 15 menit pertama dan gelas-gelas selanjutnya diambil setiap 10 menit.
Kemudian dilakukan penyaringan endapan dengan menggunakan kertas saring
dan endapan yang didapatkan dikeringkan menggunakan oven selama 3 jam
dengan suhu 105°C. Kemudian, endapan yang didapatkan ditimbang
menggunakan neraca analitik. Percobaan ini diulang dengan variasi konsentrasi
larutan pertumbuhan yang berbeda yaitu 0,02; 0,05 dan 0,06 M serta variasi
perbandingan konsentrasi inhibitor campuran 5:3, 5:5 dan 5:7.

Setelah didapatkan perbandingan konsentrasi inhibitor campuran yang paling
efektif maka dilakukan variasi kembali dengan membuat konsentrasi 50, 150 dan
250 ppm. Variasi ini dibuat dengan cara mengambil beberapa mL bagian dari
masing-masing larutan induk ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung kelapa
grade 2, lalu dicampurkan dalam gelas beaker 1000 mL dan diaduk menggunakan
stirrer. Campuran larutan inhibitor ini kemudian disaring dan diencerkan menjadi
konsentrasi 50, 150 dan 250 ppm. Percobaan ini dilakukan pada variasi
konsentrasi larutan pertumbuhan Cas(PO,), 0,02; 0,04; 0,05; dan 0,06 M dengan
perlakuan yang sama seperti penentuan laju pertumbuhan kerak dengan variasi

perbandingan konsentrasi inhibitor campuran.
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3.4. Analisis Data

Data yang diperoleh berupa jumlah kristal Caz(PO,), yang baik tanpa
menggunakan inhibitor maupun menggunakan inhibitor dengan variasi
konsentrasi larutan pertumbuhan Cas(PO,), dan variasi konsentrasi inhibitor yang
masing-masing akan diplot sebagai jumlah massa kristal Cas(PO,), yang terbentuk
terhadap waktu laju pertumbuhan kristal Caz(PO4), menggunakan Microsoft
Excel sehingga diperoleh data berupa grafik. Besarnya nilai persentase efektivitas
inhibitor campuran ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung kelapa grade 2
dalam menghambat laju pertumbuhan kerak Caz(PO,), dapat dihitung dengan
menggunakan persamaan yang dikemukakan oleh Patel dan Finan (1999) di
bawah ini :

% Efektivitas = % x 100%

Dimana:

C. = Berat endapan dengan penambahan inhibitor (g/L)
Cp = Berat endapan tanpa penambahan inhibitor (g/L)
Co = Berat endapan awal (g/L)

Hasil kristal Ca3(PQO,), tanpa inhibitor dan dengan penambahan inhibitor
dianalisis morfologinya menggunakan SEM, struktur kristal menggunakan XRD

dan ukuran partikel menggunakan PSA.

3.4. Diagram Alir Penelitian

Secara keseluruhan penelitian ini terangkum dalam diagram alir penelitian yang
ditunjukkan dalam Gambar 10 .



Pembuatan inhibitor dari campuran ekstrak kulit nanas dan
asap cair tempurung kelapa grade 2 dianalisis menggunakan
spektrofotometr IR dan GC-MS

Larutan pertumbuhan tanpa
inhibitor menggunakan metode
unseeded experiment

\4

Larutan pertumbuhan dengan
inhibitor menggunakan metode
unseeded experiment

Y

Analisis data laju pertumbuhan kristal
Caz(POy,), yang terbentuk menggunakan
Microsoft Excel

Y

Karakterisasi kristal Caz(PO,4), menggunakan
SEM, PSA dan XRD

Y

Hasil

Gambar 10. Diagram alir penelitian
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V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1. Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh simpulan

sebagai berikut:

1.

Campuran ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung kelapa grade 2 mampu
menghambat laju pertumbuhan kristal Caz(PO,), yang ditunjukkan dengan

adanya perubahan morfologi dan penurunan ukuran partikel kerak Caz(PO,),.

Analisis morfologi kristal Caz(PO,4), menggunakan SEM menunjukkan bahwa
tanpa penambahan inhibitor morfologi kristal Caz(PQO,), lebih teratur dan
ukurannya lebih besar, sedangkan setelah ditambahkan inhibitor morfologi
kristal menjadi tidak teratur dan terlihat lebih rapuh.

Analisis struktur kristal Caz(PO,), menggunakan XRD menunjukkan bahwa
kristal Caz(PO,), tanpa dan dengan penambahan inhibitor memiliki kemiripan

puncak dengan data standar ICDD nomor 09-0432 dengan fasa hidroksiapatit.

Analisis distribusi ukuran partikel kristal Caz(PO,4), menggunakan PSA
menunjukkan bahwa kristal tanpa penambahan inhibitor mengalami penurunan
ukuran partikel setelah ditambahkan inhibitor yakni nilai rata-rata dari 138 um

menjadi 7,104 um dan nilai tengah dari 55,97 um menjadi 4,64 um.

. Inhibitor campuran ekstrak kulit nanas dan asap cair tempurung kelapa grade 2

memiliki nilai persentase paling tinggi pada perbandingan campuran 5:7
dengan konsentrasi 250 ppm terhadap larutan pertumbuhan dengan konsentrasi
0,02 M sebesar 79,27%.
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5.2. Saran

Untuk meningkatkan mutu penelitian yang telah dilakukan, maka penulis
memberikan saran yaitu perlu dilakukan penelitian lebih lanjut terhadap
penghambatan kerak Caz(PO,4), menggunakan inhibitor limbah buah seperti kulit
atau daun yang mengandung senyawa yang efektif dalam menghambat laju
pertumbuhan kerak Caz(PO,), serta ekonomis dengan variasi konsentrasi inhibitor

yang lebih rendah dengan menggunakan metode seeded dan unseeded experiment.
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