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ABSTRAK

STUDI PENAMBAHAN ASAP CAIR TEMPURUNG KELAPA FOOD
GRADE (GRADE 2) SEBAGAI INHIBITOR KERAK MAGNESIUM
KARBONAT (MgCOs) MENGGUNAKAN METODE SEEDED
EXPERIMENT

Oleh

Novani Aludra Zafira

Pembentukan kerak merupakan masalah yang sering ditemukan pada pipa industri,
salah satunya industri air minum. Keberadaan kerak seperti MgCOs pada pipa,
dapat menghambat laju alir pipa, adanya permasalahan memerlukan solusi untuk
mengotimalkan kinerja pada pipa. Oleh karena itu, dalam penelitian ini telah
digunakan asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade 2) (AC) untuk
menghambat pertumbuhan kerak MgCOs menggunakan metode seeded
experiment. Larutan pertumbuhan MgCOs 0,10; 0,15; 0,20 dan 0,25 M diujikan
pada inhibitor AC dengan konsentrasi 100, 150, 200, dan 250 ppm. Nilai presentase
efektifitas yang paling tinggi yaitu pada inhibitor dengan konsentrasi 250 ppm
terhadap larutan pertumbuhan dengan konsentrasi 0,2 M sebesar 74,28 %. Hasil
karakterisasi menggunakan Scanning Eelectron Miscrocopy (SEM) setelah
ditambahkan inhibitor morfologi kristal MgCO3z menjadi lempengan kecil yang
tidak beraturan. Analisis menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) menunjukkan
adanya penurunan intensitas setelah penambahan inhibitor dengan fase
hidromagnesit. Analisis menggunakan Particle Size Analyzer (PSA) menunjukkan
penurunan ukuran partikel kristal MgCOz setelah penambahan inhibitor yakni nilai
rata-rata (mean) dari 28,10 um menjadi 17,12 um dan nilai tengah (median) dari
14,41 pm menjadi 11,01 pm.

Kata kunci: asap cair, inhibitor, MgCO3, pembentukan kerak



ABSTRACT

STUDY OF THE ADDITION OF FOOD GRADE (GRADE 2) COCONUT
SHELL LIQUID SMOKE AS A MAGNESIUM CARBONATE (MgCO:s)
DECAL INHIBITOR USING THE SEEDED EXPERIMENT METHOD

By

Novani Aludra Zafira

Scale formation is a problem that is often found in industrial pipes, one of which is
the drinking water industry. The existence of scale such as MgCQOs in the pipe, can
inhibit the flow rate of the pipe, the problem requires a solution to optimize the
performance of the pipe. Therefore, in this study, liquid smoke from coconut shell
Food Grade (Grade 2) (AC) was used to inhibit the growth of MgCOs scale using
the seeded experiment method. Growth solution MgCOs 0,10; 0,15; 0,20 and 0,25
M were tested on AC inhibitors with concentrations of 100, 150, 200 and 250 ppm.
The highest percentage of effectiveness was the inhibitor with a concentration of
250 ppm against a growth solution with a concentration of 0.2 M of 74.28%. The
results of the characterization using Scanning Electron Microcopy (SEM) after
adding an inhibitor of MgCOs crystal morphology became small irregular. Analysis
using X-Ray Diffraction (XRD) showed a decrease in intensity after adding the
inhibitor with the hydromagnesite phase. Analysis using the Particle Size Analyzer
(PSA) showed a decrease in the particle size of MgCOs crystals after adding
inhibitors, namely the average value (mean) from 28.10 um to 17.12 um and the
median value (median) from 14.41 um to 11.01 um.

Key word: inhibitor, liquid smoke, MgCOg, scale formation
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Industri pangan tersusun dari berbagai peralatan dalam proses produksi suatu
produk, salah satu yang sering digunakan adalah peralatan berbentuk pipa.
Pipa memiliki fungsi sebagai tempat mengalir atau berpindahnya fluida dari
tempat satu menuju tempat lainnya. Fluida merupakan zat yang berupa air,
gas atau vapour dengan suhu tertentu. Fungsi dari peralatan tersebut yaitu
untuk proses pasteurisasi, pengemasan minuman, dan lain sebagainya
(Krisolita, 2021). Pipa merupakan salah satu komponen konstruksi yang
selalu digunakan untuk berbagai keperluan industri, terutama perusahaan air
minum yang berfungsi sebagai transportasi aliran fluida dari satu area ke area
lainnya (Sari dan Bayuseno, 2015).

Permasalahan yang dihadapi pada sebagian besar peralatan industri terutama
pada dinding-dinding permukaan transfer panas dan permukaan alat-alat
evaporasi, yaitu terjadinya penumpukan kerak. Penumpukan ini sangat tidak
diinginkan karena mengurangi efisiensi dan mempersempit diameter pipa-pipa
proses aliran fluida. Di samping itu, kerak yang menumpuk pada pipa-pipa
saluran dapat mengakibatkan gangguan yang serius pada pengoperasian,
karena penumpukan kerak ini dapat mengakibatkan terjadinya penyumbatan,

kerusakan dan berujung kepada kebocoran (Suharso et al., 2007).

Terganggunya proses aliran fluida ini menyebabkan suhu semakin naik dan
tekanan semakin tinggi sehingga memungkinkan terjadinya pipa rusak
bahkan pecah sehingga semua itu akan meningkatkan biaya produksi
(Asnawati, 2001). Akibatnya biaya produksi menjadi mahal karena harus



memperbaiki dan mengganti komponen peralatan yang rusak. Selain itu
produksi akan terganggu akibat perbaikan peralatan yang rusak (Suharso dan
Buhani, 2011).

Kerak merupakan endapan yang terbentuk dari proses kristalisasi dan
pengendapan mineral yang terkandung dalam suatu zat. Pembentukan kerak
biasanya terjadi di bidang-bidang yang bersentuhan secara langsung dengan
suatu fluida selama proses produksi, seperti alat penukar panas (heat
exchangers), rangkaian pompa dalam sumur (downhole pump), pipa produksi,
pipa selubung, pipa alir, serta peralatan produksi lainya. Kerak merupakan
senyawa mineral berupa kalsium karbonat, kalsium sulfat, magnesium karbonat
dan dalam keadaan tertentu disertai pula unsur-unsur lain yaitu mineral besi
serta butiran pasir (Crabtree et al, 1990). Pembentukan kerak pada dasarnya
merupakan fenomena pengkristalan yang dipengaruhi oleh berbagai faktor.
Faktor tersebut diantaranya kondisi larutan lewat jenuh, laju alir, temperatur,
dan kehadiran pengotor juga aditif (Muryanto et al., 2012).

Dari semua jenis kerak yang disebutkan kerak magnesium karbonat (MgCQO3)
paling banyak dijumpai. Kerak magnesium karbonat (MgCQO3) adalah
tumpukan keras dari bahan anorganik dalam bentuk ion Mg?* dan CO3*
terutama pada permukaan perpindahan panas yang disebabkan oleh
pengendapan partikel mineral dalam air. Padatan akan menetap di dalam pipa
atau pada permukaan pertukaran panas, kemudian membeku menjadi kerak
(Bhatia, 2003).

Beberapa metode yang pernah dilakukan untuk mencegah terbentuknya kerak
pada peralatan-peralatan industri yaitu dengan menurunkan pH larutan
melalui penambahan asam, penggunaan senyawa-senyawa anorganik (Zhang
et al., 2000), asam amino (Manoli et al., 2003), polimer-polimer yang larut
dalam air, penggunaan inhibitor (scale inhibitor) (Suharso dkk., 2013), dan
senyawa-senyawa organik lain (He et al., 1999). Selain beberapa metode di
atas, pembentukan kerak dapat dikontrol dengan cara pelunakan dan
pembebasan mineral air, akan tetapi penggunaan air bebas mineral dalam
industri-industri besar membutuhkan biaya yang cukup tinggi
(Halimatuddahliana, 2003). Salah satu cara untuk mencegah terbentuknya
kerak MgCOs di dalam pipa adalah dengan menggunakan inhibitor kimia



yang dapat mengontrol pertumbuhan kristal, dan mengubah morfologi
(Mullin, 2004).

Salah satu prinsip kerja dari inhibitor kerak menurut Suharso and 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.

Penggunaan inhibitor merupakan alternatif yang baik karena ramah
lingkungan, murah, dan mudah didapat. Efektivitas inhibitor kerak bergantung
pada kemampuan sebuah aditif untuk mengganggu langkah-langkah
pembentukan kerak, yaitu baik dengan langkah nukleasi atau dengan
pertumbuhan kristal (Tzotzi et al., 2007). Metode penambahan inhibitor
memiliki tingkat keefektifan yang tinggi, jika ditambahkan dalam konsentrasi
yang sangat rendah dan dapat mencegah kerak dalam periode waktu yang
lama (Karliana, 2009).

Pada penelitian sebelumnya telah digunakan asap cair tempurung kelapa
grade 2 sebagai inhibitor pertumbuhan kerak kalsium karbonat (CaCOs3)
(Kurniawan, 2018), asap cair tempurung kelapa grade 2 banyak mengandung
senyawa fenolik, asam seperti asam asetat, asam butirat, dan asam propionat,
serta mengandung karbonil (Darmadji dkk., 1996). Fenol memiliki gugus OH,
yang dapat mengikat logam berat seperti Ca?* (Irianty dan Sembiring, 2012).
Jenis aditif dari golongan karboksilat seperti asam sitrat, asam oksalat, dan
asam benzoat sebagai aditif juga memberikan pengaruh terhadap laju
pertumbuhan kristal kerak yang mengakibatkan terjadinya perubahan
konduktivitas menjadi lebih besar dan ukuran kristal menjadi lebih kecil
(Suharso et al., 2009). Kandungan asam pada asap cair tempurung kelapa
grade 2 menyebabkan kelarutan bahan pembentuk kerak meningkat pada pH
yang lebih rendah (Lestari dkk., 2004). Menurut (Jamilatun dan Salamah,
2015) asap cair food grade mengandung asam asetat 2,63 %, fenol 54, 58 %,
metoksi 11,72 %, benzena 12,86 %, dan asam karbonil 9,93 %. Pada
penelitian ini digunakan asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade 2)

yang mengandung 61,47 % asam, 23,60 % senyawa fenol dan beberapa



kandungan senyawa asam, fenol, dan senyawa lainnya. Asap cair tempurung
kelapa Food Grade (Grade 2) menarik untuk dikembangkan sebagai inhibitor
kerak magnesium karbonat (MgCQO3) karena adanya kandungan asam dan
fenol yang tinggi. Selain itu, asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade
2) mudah didapat, harganya terjangkau dan ramah lingkungan, sehingga tidak

menimbulkan permasalahan baru bagi lingkungan sekitarnya.

Berdasarkan penjabaran di atas, maka dilakukan penelitian ini untuk
mempelajari pengaruh penambahan asap cair tempurung kelapa Food Grade
(Grade 2) sebagai inhibitor pada pembentukan kerak MgCO3 dengan
menggunakan metode seeded experiment pada konsentrasi larutan
pertumbuhan dan konsentrasi inhibitor yang berbeda. Pada metode seeded
experiment ditambahkan bibit kristal ke dalam larutan pertumbuhan agar lebih

mudah mengamati pertumbuhan kristal MgCO:s.

Pada penelitian ini, analisis kandungan gugus fungsi inhibitor asap cair
tempurung kelapa Food Grade (Grade 2) dilakukan menggunakan
spektrofotometer IR dan untuk mengetahui komponen senyawa kimia pada
inhibitor asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade 2) dianalisis
menggunakan GC-MS (Gas Chromatography — Mass Spectrometry),
efektifitas inhibitor dalam menghambat pertumbuhan kerak MgCO3 dengan
metode seeded experiment diketahui berdasarkan analisis data. Analisis
morfologi MgCOs dilakukan menggunakan Scanning Electron Microscopy

(SEM), analisis struktur kerak MgCO3z menggunakan X-Ray Difraction

(XRD), sedangkan distribusi ukuran partikelnya diukur menggunakan
Particle Size Analyzer (PSA).

1.2 Tujuan Penelitian

Adapun tujuan pada penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Mempelajari pengaruh penambahan asap cair tempurung kelapa Food
Grade (Grade 2) sebagai inhibitor pertumbuhan kerak MgCO:s.

2. Mengetahui efektivitas asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade 2)
sebagai inhibitor kerak MgCO:s.



1.3 Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan hasil berupa informasi mengenai
pengaruh dari penambahan asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade 2)
sebagai inhibitor kerak magnesium karbonat (MgCQOs3) yang efektif sehingga
dapat dikembangkan lebih lanjut untuk mencegah pengerakan yang terjadi pada
peralatan-peralatan industri serta mengurangi dampak negatif yang ditimbulkan

dari proses pengerakan tersebut.



. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Pengendapan Senyawa Anorganik

Endapan didefinisikan sebagai bentuk kristal keras yang menempel pada
perpindahan panas permukaan di mana proses penghilangannya dapat dilakukan
dengan cara di bor atau di dril. Endapan yang berasal dari larutan akan terbentuk
karena proses penurunan kelarutan pada kenaikan temperatur operasi dan kristal
padat melekat erat pada permukaan logam (Lafifah, 2000).

Proses pengendapan senyawa-senyawa anorganik biasa terjadi pada peralatan-
peralatan industri yang melibatkan air garam seperti industri minyak dan gas,
proses desalinasi dan ketel serta industri kimia (Badr and Yassin, 2007). Penyebab
terjadinya endapan kerak pada pipa di industri karena terdapatnya senyawa-
senyawa pembentuk kerak dalam air dengan jumlah yang melebihi kelarutannya
pada keadaan kesetimbangan sehingga terbentuk kristal (Asnawati, 2001).

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. 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 (Kragh et al., 1981).

Proses pemanasan masuk

Air masuk

Proses pendinginankeluar

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

2.2 Kerak

Kerak dapat didefinisikan sebagai suatu deposit dari senyawa anorganik yang
mengendap dan membentuk timbunan kristal pada permukaan suatu substansi
yang terjadi pada peralatan perpindahan panas yang disebabkan oleh pengendapan
partikel mineral anorganik dalam air (Soediono dkk., 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, kemudian
membeku menjadi kerak (Bhatia, 2003).

Penyebab terbentuknya endapan kerak pada pipa-pipa di industri adalah
terdapatnya 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 mengalami kerusakan (Asnawati, 2001).

Kerak terbentuk karena tercapainya keadaan larutan lewat jenuh. Dalam keadaan
larutan lewat jenuh beberapa molekul akan bergabung membentuk inti kristal. 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. Apabila ukuran inti kristal menjadi lebih besar dari inti kritis,
maka akan dimulai pertumbuhan kristal, dari kristal kecil membentuk kristal
dengan ukuran yang lebih besar (penebalan lapisan kerak). Kristal-kristal yang
terbentuk mempunyai muatan ion lebih rendah dan cenderung untuk menggumpal
sehingga terbentuklah kerak (Lestari, 2008).

2.3 Magnesium Karbonat (MgCO:s)

Magnesium karbonat (MgCOz) adalah mineral kalsium karbonat, yang sedikit larut
dalam air dan tanah air. Ini dapat dibentuk dalam aplikasi industri tertentu, yaitu di
evaporator dan pembangkit listrik pendingin. Kehadiran mineral ini dapat membuat
masalah yang signifikan karena dapat mengendap dan menyumbat pipa. Pada
prinsipnya, Pembentukan kerak magnesium karbonat dipengaruhi oleh banyak faktor
seperti konsentrasi larutan, pH nilai, suhu, tekanan, dan kekuatan ionik (Azimi and
Papangelakis, 2010).

Kerak merupakan senyawa mineral berupa kalsium karbonat, kalsium sulfat,
magnesium karbonat dan dalam keadaan tertentu disertai pula unsur-unsur lain yaitu
mineral besi serta butiran pasir. Dari semua jenis kerak yang disebutkan kerak
magnesium karbonat (MgCOz) paling banyak dijumpai. Kerak magnesium karbonat
(MgCOs) adalah tumpukan keras dari bahan anorganik dalam bentuk ion Mg?* dan
COs? terutama pada permukaan perpindahan panas yang disebabkan oleh
pengendapan partikel mineral dalam air. Padatan kemudian akan menetap di dalam
pipa atau pada permukaan pertukaran panas, kemudian membeku menjadi kerak
(Bhatia, 2003).

Ikatan ion ini disebabkan karena adanya serah terima elektron. Gaya tarik menarik
ini disebut juga dengan gaya elektrostatik. Senyawa ionik dapat membentuk kristal
ion dalam suhu kamar. Kristal ion terdiri dari ion positif dan ion negatif, dengan
struktur yang teratur dan dapat ditentukan oleh muatan dan jari-jari ion
pembentuknya (Hasan dkk., 2017). Pada saat pertukaran elektron terjadi, kation
bermuatan positif dan anion bermuatan negatif, akan terjadi gaya

elektrostatik antara kation serta anion yang kemudian membentuk ikatan ionik dan
terbentuklah senyawa ion (Vela dkk., 2021).



Mekanisme pembentukan endapan kerak berhubungan dengan

komposisi air di dalam formasi. Secara umum, air mengandung ion-ion

terlarut, baik itu berupa kation (Na*, Ca?*, Mg?*, Ba2*, Sr?* dan Fe®"),

maupun anion (CI, HCO3 SO4? dan CO3? ). Kation dan anion yang

terlarut dalam air akan membentuk senyawa yang mengakibatkan

terjadinya proses kelarutan. Kelarutan sebagai batas suatu zat yang dapat
dilarutkan dalam zat pelarut pada kondisi fisik tertentu. Proses terlarutnya
ion-ion dalam air formasi merupakan fungsi dari tekanan, temperatur dan

waktu kontak antara air dengan media pembentukan (Ratna, 2011). Magnesium
karbonat dapat disiapkan di laboratorium melalui reaksi antara garam magnesium

terlarut dan natrium bikarbonat melalui Persamaan 1 (Ariyanto, 2013):

MQCl2(g) + 2NaHCO3(g) — MgCOs3s) + 2NaClg) + H20¢y + CO2(g) - . ... ... ... (1)

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 vaterit adalah fase yang paling
stabil dalam suhu yang lebih rendah, sementara kalsit umumnya terbentuk pada suhu
yang lebih tinggi (Raharjo, 2020). Pembentukan skala magnesium karbonat
ditentukan oleh laju alir. Secara umum, tingkat pertumbuhan kerak tidak mengikuti
linier dengan waktu, karena kecepatan yang lebih tinggi terkadang dapat
menyebabkan pengurangan deposisi kerak (Basim et al., 2012). Dalam Laminar Air
Flow (LAF), semakin tinggi laju aliran menyebabkan semakin banyak massa skala
magnesium karbonat yang diendapkan yang menunjukkan bahwa aliran fluida

meningkat meningkatkan laju aliran volume (Muryanto et al., 2012).

Salah satu cara untuk mencegah terbentuknya kerak MgCOs di dalam pipa adalah
dengan menggunakan inhibitor kimia yang dapat mengontrol pertumbuhan kristal,
dan mengubah morfologi (Mullin, 2004). Adanya inhibitor ke dalam larutan dapat
secara terus menerus mengontrol proses nukleasi dan pertumbuhan kristal yang
terjadi pada permukaan kristal yang sedang tumbuh. Penggunaan aditif yang dibuat
dapat membantu untuk memeriksa berbagai proses mengenai nukleasi kristal dan
pertumbuhan, interaksi dengan lingkungan pertumbuhan dan polimorfisme kristal

(Raharjo et al., 2018). Kerak magnesium karbonat ditunjukkan pada Gambar 2.
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Gambar 2. Endapan kerak magnesium karbonat (a) dalam Pipa (b) permukaan
heat exchangers (Crabtree et al, 1999).

2.4 Mekanisme Pembentukan Kerak

Scale terbentuk karena tercapainya keadaan larutan lewat jenuh, dalam keadaan
larutan jenuh beberapa molekul akan bergabung membentuk inti kristal. Inti kristal
ini akan terlarut kembali menjadi ukuran lebih kecil daripada ukuran partikel
kritis. Kristal- kristal yang terbentuk mempunyai muatan ion lebih rendah dan
cenderung untuk menggumpal sehingga terbentuknya scale (Suharso dan Buhani,
2015).

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 3.

“ Supersaturasi
A

@ @ Pasangan Ion

Stabilitas \ Kristal tak Sempurna

Sementara
- \
® s
Pertumbuhan lanjut

di situs ketidaksempurnaan
kristal

Kristal/Inti

Gambar 3. 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 Kkristal 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. Hal ini menunjukkan 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 (Crabtree et al., 1999).

Pada proses nukleasi heterogen, pertumbuhan kristal 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 4.

Supersaturas Pasanganion
® ® >0
e N I o

Permukaan tak
sempuma

Abranlarutan

Dindngpipa

Gambar 4. Nukleasi heterogen (Crabtree et al., 1999).

Menurut (Antoni dan Ag, 2012), pada dasarnya proses terbentuknya scale dapat
dikategorikan dalam tiga tahapan pokok, yaitu:

1. Tahap pembentukan inti (nukleasi)
Pada tahap ini ion-ion yang terkandung dalam air formasi akan mengalami
reaksi kimia untuk membentuk inti kristal. Inti kristal yang terbentuk sangat

halus sehingga tidak akan mengendap dalam proses aliran.



2. Tahap pertumbuhan inti
Pada tahap pertumbuhan inti kristal akan menarik molekul-molekul yang lain,
sehingga inti akan tumbuh menjadi butiran yang lebih besar, dengan diameter
0,001 — 0,1 (ukuran koloid), kemudian tumbuh lagi sampai diameter 0,1 — 10
(kristal halus). Kristal akan mulai mengendap saat pertumbuhannya mencapai
diameter > 10 (kristal kasar).

3. Tahap pengendapan
Kecepatan pengendapan kristal dipengaruhi oleh ukuran dan berat jenis kristal
yang membesar pada tahap sebelumnya. Selain itu, proses pengendapan juga
dipengaruhi oleh aliran fluida pembawa, di mana kristal akan mengendap
apabila kecepatan pengendapan lebih besar dari kecepatan aliran fluida.

PADATAN AlR MINERAL DAPAT LARUT
TERSUSPENSI
A 4
PELARUT
v Parameter yang
| LEWAT JENUH ’ mengontrol : waktu,

suhu, tekanan, pH, faktor
lingkungan, ukuran

v A S partikel, kecepatan

PENGENDAPAN DAN PERTUMBUHAN
PEMADATAN KRISTAL

A 4
> KERAK

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

Dalam proses produksi, perubahan kelarutan terjadi seiring dengan penurunan
tekanan dan perubahan temperatur selama produksi. Perubahan angka kelarutan
pada tiap zat terlarut dalam air formasi akan menyebabkan terganggunya
keseimbangan dalam air formasi, sehingga akan terjadi reaksi kimia antara ion
positif (kation) dan ion negatif (anion) dengan membentuk senyawa endapan
yang berupa kristal (Salimin and Gunandjar, 2007).

Menurut (Siswoyo, 2005), terdapat kondisi-kondisi yang mendukung pembentukan
dan pengendapan scale antara lain sebagai berikut :

12
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1. Air mengandung ion-ion yang memiliki kecenderungan untuk membentuk
senyawa-senyawa yang mempunyai angka kelarutan rendah.

2. Adanya perubahan kondisi fisik atau komposisi air yang akan menurunkan
kelarutan lebih rendah dari konsentrasi yang ada.

3. Kenaikan temperatur akan menyebabkan terjadinya proses penguapan,
sehingga akan terjadi perubahan kelarutan.

4. Air formasi yang mempunyai derajat keasaman (pH) besar akan
mempercepat terbentuknya endapan scale.

5. Pengendapan scale akan meningkat dengan lamanya waktu kontak dan ini

akan mengarah pada pembentukan scale yang lebih padat dan keras.

2.5 Faktor Pembentukan Kerak

Pembentukan kerak dan deposit endapan lain adalah proses kristalisasi yang
kompleks. Kecepatan pembentukan lapisan awal kerak dan kecepatan
pertumbuhan yang berikutnya ditentukan melalui interaksi dari beberapa
kecepatan proses seperti: nukleasi, difusi, reaksi kimia, kesesuaian pola geometris
molekul-molekul dan atom-atom kristal kerak, dan lain-lain. Sebagian besar unsur
pokok pembentukan kerak mineral kelarutannya cenderung turun terhadap
kenaikan suhu. Oleh karena itu, bila larutan lewat jenuh bersinggungan dengan
permukaan transfer panas, mineral tersebut mengendap menjadi padatan karena
daya larut setimbangnya menurun. Pada saat 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 karbonat dapat
mengendap dan membentuk kerak sebagai akibat dari beda tekanan, perubahan
temperatur, perubahan pH, dan lain-lain. Perubahan tersebut terjadi dalam
peralatan proses, penukar panas, evaporator, boiler, dan cooling tower (Salimin
dan Gunandjar, 2007).

Adapun faktor-faktor yang mempengaruhi pembentukan kerak menurut Lestari dkk.,
(2004), adalah sebagai berikut:
1. Kualitas air
Pembentukan kerak dipengaruhi oleh konsentrasi komponen-komponen kerak
(kesadahan kalsium, konsentrasi karbonat, dan lain - lain ), pH, dan konsentrasi

bahan penghambat kerak di dalam air. Ada berbagai indeks yang digunakan
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untuk meramalkan terjadinya pembentukan kerak, diantaranya indeks kejenuhan
dari Langelier untuk kalsium karbonat, indeks Green dkk untuk kalsium fosfat
dan persamaan Kubo untuk menghitung derajat keasaman (pH) pengendapan
kritis kalsium fosfat.

2. Temperatur air

Pada umumnya komponen pembentuk kerak cenderung mengendap atau
menempel sebagai 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 masalah

kerak terjadi pada temperatur air di atas 60°C.

3. Lajualir 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 laju pembentukan kerak hanya seperlima dibanding pada laju alir
air 0,2 m/detik.

Pembentukan kerak merupakan proses Kkristalisasi yang biasanya terdiri dari empat
tahap, yaitu :

1. Tercapainya keadaan larutan yang lewat jenuh (supersaturation),

2. Pembentukan inti kristal (nukleasi),

3. Pertumbuhan kristal pada sekeliling inti;

4

. Pertumbuhan kristal kecil membentuk kristal dengan ukuran yang lebih besar
(penebalan lapisan kerak) (Hasson and Semiat, 2005).

Dapat diketahui bahwa kerak terbentuk sebagai akibat dari menumpuknya inti-inti

kristal. Berikut ini faktor-faktor pembentukan kristal:

2.5.1 Kristalisasi

Kristalisasi adalah peristiwa pembentukan partikel-partikel zat padat

dalam suatu fase homogen. Kristalisasi dari larutan dapat terjadi jika padatan
terlarut dalam keadaan berlebih (diluar kesetimbangan), maka sistem akan
mencapai kesetimbangan dengan cara mengkristalkan padatan terlarut (Dewi
dan Ali, 2003).
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Kristalisasi mempunyai 2 tahap proses, yaitu tahap pembentukan inti yang dimulai
terbentuknya zat padat baru, dan tahap pertumbuhan kristal yang merupakan tahap
inti zat padat yang baru terbentuk mengalami pertumbuhan menjadi kristal yang
lebih besar, dampaknya kristal inti yang pada awal mulanya hanya memiliki
ukuran yang kecil akan berganti menjadi ukuran yang lebih besar. Proses
pertumbuhan kristal pada kerak ialah salah satu contoh permasalahan laju
perkembangan kristal yang bisa dengan mudah diamati (Suharso, 2004; Suharso,
2007a; Suharso, 2009a; Suharso, 2009b; Suharso, 2010a; Suharso, 2010b; Suharso,
2010c; Suharso, 2010d; Suharso, 2012; Suharso, 2012a; Suharso et al., 2008).

Penjelasan sederhana pembentukan kerak (Kkristalisasi) ditunjukkan pada Gambar 6.

Kristal J
lon Inti kristal -::}\ A 11
’3’\‘ v ,
Oo r { 7 Tumbuh J T,’J
Kelompok e

Gambar 6. Proses pembentukan kristal (Zeiher et al., 2003).

2.5.2 Kelarutan Endapan

Kelarutan bergantung pula pada sifat serta konsentrasi zat- zat lain, terutama ion-
ion dalam kombinasi itu. Terdapat perbandingan yang besar antara dampak dari
ion sejenis serta ion asing. lon sejenis merupakan sesuatu ion pada salah satu
bahan endapan. Dapat dikatakan bahwa suatu endapan berkurang banyak apabila
salah satu ion sejenis ada dalam jumlah berlebihan, walaupun dampak ini mungkin
diimbangi dengan pembuatan suatu kompleks yang dapat larut dengan ion sejenis
yang berlebihan tersebut. Adanya ion asing menyebabkan kelarutan endapan
meningkat, namun pertambahan ini umumnya sedikit, kecuali jika terjadi reaksi
kimia (seperti pembentukan kompleks atau reaksi asam-basa) antara endapan serta
ion asing, pertambahan kelarutannya menjadi lebih besar (Suharso dan Buhani,
2015).
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2.5.3 Derajat Lewat Jenuh

Larutan lewat jenuh merupakan larutan yang mengandung zat terlarut lebih besar
daripada yang diperlukan pada sistem kesetimbangan larutan jenuh. Keadaan
larutan lewat jenuh dapat diperoleh melalui proses pendinginan larutan pekat
panas, penguapan larutan encer, kombinasi proses penguapan dan pendinginan
serta dengan akumulasi zat lain untuk menurunkan kelarutannya (Wafiroh, 1995).

Daerahlabil = .-

7 B A
Daerah stabil

Temperatur

Konsentrasi

Gambar 7. Diagram temperatur— konsentrasi (Wafiroh, 1995).

Garis tebal pada Gambar 7 menampilkan kelarutan wajar buat zat terlarut dalam
pelarut. Garis putus- putus menampilkan kurva melalui jenuh, letaknya dalam
diagram bergantung pada zat- zat pengotor. Pada diagram tersebut, keadaan
kelarutan dipecah dalam 3 bagian yaitu daerah stabil, metastabil, dan daerah labil.
Daerah stabil merupakan daerah larutan yang tidak mengalami kristalisasi. Daerah
yang memungkinkan terjadinya kristalisasi tidak spontan merupakan wilayah
metastabil, sedangkan wilayah labil merupakan wilayah yang memungkinkan
terjadinya kristalisasi secara spontan (Wafiroh, 1995).

Pada diagram pembentukan inti kristal, bila sesuatu larutan yang terletak pada titik
A, didinginkan tanpa kehilangan volume pelarut (garis ABC), sehingga
pembentukan inti secara spontan tidak akan terjadi sampai kondisi C tercapai.
Larutan lewat jenuh dapat pula dicapai dengan mengurangi sejumlah volume pelarut
dari pelarutnya melalui proses penguapan. Hal ini ditunjukkan dengan garis ADE,
yaitu bila larutan pada titik A diuapkan pada temperatur konstan (Wafiroh, 1995).
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2.6 Metode Pencegahan Terbentuknya Kerak MgCOs

Terdapat beberapa metode yang digunakan untuk mencegah terbentuknya kerak

magnesium karbonat pada peralatan-peralatan industri adalah sebagai berikut :

2.6.1 Pengendalian pH

Pengendalian pH dengan penginjeksian asam (asam sulfat ataupun asam klorida)
telah lama diterapkan untuk menghindari pertumbuhan kerak oleh garam- garam
kalsium, garam logam bivalen serta garam fosfat. Kelarutan bahan pembuatan kerak
umumnya bertambah pada pH yang lebih rendah. Pada pH 6, 5 ataupun kurang,
korosi pada baja karbon, tembaga serta paduan tembaga dengan cepat akan
berlangsung serta pH efisien untuk menghindari pengendapan kerak hanya pada pH
7, 0 hingga 7, 5. Suatu sistem otomatis penginjeksian asam dibutuhkan untuk
mengendalikan pH secara tepat. Asam sulfat serta asam klorida juga memiliki
tingkatan bahaya yang cukup besar dalam penanganannya (Lestari dkk., 2004).

2.6.2 Pelunakan dan Pembebasan Mineral Air

Usaha dalam mencegah terbentuknya kerak pada air yang memiliki kesadahan besar
(= 250 ppm CaCOs) memerlukan pelunakan menggunakan kapur serta soda abu
(pengolahan kapur dingin). Permasalahan kerak tidak akan di jumpai jika dipakai air
leluasa mineral, karena segala garam- garam terlarut bisa dihilangkan. Sehingga
pemakaian air bebas mineral merupakan metode yang tepat untuk menghambat kerak
di dalam sesuatu sistem dengan pembebanan panas tinggi di mana pengolahan
konvensional dengan bahan penghambat kerak tidak berhasil (Lestari et al., 2004).
Tetapi, pemakaian air bebas mineral memerlukan biaya yang cukup besar untuk

digunakan dalam industri skala besar sehingga dapat menurunkan efisiensi kerja.

2.6.3 Penggunaan Inhibitor Kerak

Inhibitor kerak merupakan bahan kimia yang menghentikan ataupun mencegah
terjadinya kerak apabila ditambahkan pada konsentrasi yang kecil pada air
(Halimatuddahliana, 2003). Metode penambahan inhibitor memiliki tingkat
keefektifan yang tinggi, jika ditambahkan dalam konsentrasi yang sangat rendah
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dan dapat mencegah kerak dalam periode waktu yang lama (Karliana, 2009).
Salah satu prinsip kerja dari inhibitor kerak menurut Suharso and 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.

Mekanisme kerja inhibitor kerak terbagi menjadi dua, yaitu :

a. 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.

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

Mekanisme inhibitor dalam menghambat laju pertumbuhan kristal dapat
diilustrasikan pada Gambar 8 yang memberikan gambaran bagaimana kerja inhibitor
dalam mengadsorpsi pada sisi-sisi pertumbuhan kristal dari bibit kristal (ditunjukkan
pada 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).

Gambar 8. Mekanisme inhibitor dalam menghambat laju pertumbuhan kristal dalam
larutan pertumbuhan (o = inhibitor, ¢ = bibit kristal) (Suharso et al.,
2009).

Biasanya, penggunaan bahan kimia tambahan untuk mencegah pembentukan
kerak didukung dengan penggunaan bola-bola spons untuk membersihkan secara
mekanis permukaan bagian dalam pipa. Syarat yang harus dimiliki senyawa kimia
sebagai inhibitor kerak adalah sebagai berikut:
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a. Inhibitor kerak harus menunjukkan kestabilan termal yang cukup dan efektif
untuk mencegah terbentuknya air sadah dari pembentukan kerak.

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

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

Salah satu cara untuk mencegah terjadinya scale yaitu dengan cara menjaga
kation-kation pembentuk scale tetap berada dalam larutannya. Zat-zat kimia yang
ditambahkan dalam air berfungsi sebagai pencegah terbentuknya scale di dalam
larutan tersebut (Septiapribadi, 2010). Ada beberapa metode treatment yang dapat
dilakukan untuk menginjeksikan scale inhibitor, yaitu :
a. Squeeze Treatment
Squeeze treatment ini merupakan suatu cara menginjeksikan scale inhibitor
ke dalam formasi melalui anulus dengan tekanan injeksi tertentu di bawah
tekanan rekah formasi dan di atas tekanan formasi.
b. Batch Treatment
Batch treatment merupakan suatu cara dengan menempatkan scale inhibitor
ke dalam sumur melalui tubing dalam jumlah yang hampir sama dengan
jumlah air yang diproduksikan per hari. Dengan adanya aliran fluida dari
reservoir yang mengalir ke lubang sumur, maka fluida akan bercampur
dengan scale inhibitor yang ada.

c. Continous Treatment

Continous treatment merupakan suatu cara treatment dengan jalan
menginjeksikan scale inhibitor di permukaan dari kepala sumur (well head)
menuju stasiun pengumpul (gathering station) dengan chemical injection
pump. Dengan cara tersebut dapat menghambat kecenderungan terbentuknya
scale yang dapat memperkecil diameter dalam pipa dan dengan segera dapat

menjaga kelarutan (Asnawati, 2001).

2.7 Mekanisme Penghambatan Kerak

Terdapat berbagai tata cara penghambatan kerak pada pipa yang sangat efektif
salah satunya ialah dengan memakai inhibitor kerak. Ada 4 macam mekanisme
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yang berlangsung dikala terbentuknya proses pelarutan serta penghambatan

perkembangan kristal, ialah antara lain sebagai berikut:

2.7.1 Penghambat Ambang Batas

Inhibisi ambang batasan ialah keahlian senyawa kimia pada tingkat
substoikiometri untuk mempertahankan kelarutan ion mineral yang melewati
batasan wajarnya (Stamatakis et al., 2006) yang menghambat terbentuknya
nukleasi untuk menghindari pengendapan lebih lanjut dengan mengusik gugus ion
untuk menggapai dimensi kritis pada nukleasi dengan membatasi posisi
perkembangan sehingga inhibitor memisahkan serta melepaskan ion pada proses
penghambatan. Proses ini dikendalikan oleh kinetika serta bukan dampak
termodinamika. Guna inhibitor ambang batasan lewat mekanisme adsorpsi
stereospesifik di atas bidang kristalografi dari perkembangan inti (Abdel and
Sawada, 2003). Adsorpsi mempengaruhi struktur kristal serta mendesak Kristal
secara termodinamik mengarah pelarutan kembali daripada mengarah
pertumbuhan kristal secara otomatis. Mekanisme ini biasanya berlaku untuk
molekul- molekul kecil. Inhibitor yang biasa digunakan dalam membatasi kerak
merupakan senyawa yang memiliki fosfor, semacam polifosfat anorganik, ester
fosfat organik, fosfonat organik, serta fosfat amino organik. Tidak hanya itu,
beberapa aminopolikarboksilat, fosfonopolikarboksilat, serta sulfonat pula
diketahui sebagai inhibitor. Terdapat gugus tambahan, seperti -COOH, -OH, NH>

meningkatkan laju pelarutan serta efisiensi pelarutan (Demadis et al., 2006).

2.7.2 Khelat

Khelat ialah aditif kimia yang dapat mengikat spesies kation yang dapat larut
semacam Ca?*, Mg?*, Ba?* dengan metode menghindari respon dari counter ion
(Jones et al., 2006). Prosesnya mengganti muatan ion logam dari positif menjadi
negatif serta mengunci logam tersebut ke dalam struktur cincin organik yang larut.
Kompleks yang tercipta antara khelat logam yang tercipta larut dalam air.
Kompleks logam terlarut tidak membuktikan terdapatnya aktivitas kimia selaku ion
non- kompleks untuk pengendapan di permukaan panas. Satu molekul khelat hanya
bereaksi dengan satu ion kalsium ataupun terkadang sebagian, bergantung pada pH
serta dosis besar dibutuhkan buat menggapai hasil yang di inginkan (Chauhan et
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al., 2015). Umumnya komponen utama dari pelarut kerak yang biasa digunakan
merupakan garam dari asam amino karboksilat (EDTA; asam dietilentriaminpenta
asetat; asam nitriltriasetat) serta polifosfonat (Knepper, 2003).

2.7.3 Distorsi Kristal

Molekul inhibitor mengadsorpsi ke situs pertumbuhan kristal yang aktif, akibatnya
molekul inhibitor menghalangi dan mencegah pertumbuhan kristal lebih lanjut.
Dengan demikian, mekanisme penghambatan yang terjadi melalui distorsi kristal.
Dalam mekanisme distorsi kristal, inhibitor kerak mempengaruhi reaksi penataan dan
pertumbuhan kristal sehingga menyebabkan bentuk yang tidak teratur dan
nonkristalin (Suharso and Buhani, 2019).

Selain itu, distorsi (cacat pada Kisi kristal) menghasilkan tekanan internal, membuat
kristal rapuh serta halus. Kristal- kristal halus ini tidak bisa menahan gaya-gaya
mekanik yang diberikan oleh air sehingga dapat dengan mudah dihilangkan dari
permukaan pipa. Polimer dengan bobot molekul rendah antara 2000- 5000
menampilkan keahlian yang baik dalam sifat distorsi kristal. Produk yang sangat
universal digunakan merupakan asam poliakrilat (PAA), asam polimaleat (PMA),
poliamida, dendrimer poliamida, karboksimetilinulin, serta lain- lain (Chauhan et al.,
2015).

2.7.4 Dispersi Kristal

Dispersi ialah kombinasi stabil yang seragam dari bahan yang tidak larut dalam
cairan. Dispersi kristal terjadi ketika inhibitor secara kimia teradsorpsi ke
permukaan kristal serta membagikan muatan tambahan di permukaan. Muatan
permukaan yang dihasilkan menimbulkan tolakan elektrostatik antara partikel
yang bermuatan sama untuk menghindari proses aglomerasi sehingga mengurangi
pertumbuhan partikel dan akhirnya menyebabkan terbentuknya dispersi kristal.
Adsorpsi inhibitor pula berikan hidrofilisitas terhadap kristal, yang membuat
kristal kurang menempel pada permukaan panas sehingga dispersi mempengaruhi
interaksi partikel ke partikel (homogen) serta partikel ke permukaan (heterogen).

Inhibitor jenis dispersi berhubungan dengan permukaan kristal dengan cara
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kerak pada permukaan panas (Chauhan et al., 2015).

Dari keempat mekanisme inhibitor yang sudah disebutkan terkait dengan
penghambatan, dispersi, modifikasi kristal, serta pengelatan pada dasarnya
mengaitkan adsorpsi anti kerak buat membatasi kerak yang terjalin pada

permukaan, prosesnya bisa ditunjukkan Gambar 9.
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Gambar 9. Mekanisme pencegahan kerak dengan penghambatan ambang batas,
dispersi, dan modifikasi kristal (Chauhan et al., 2015).

2.8 Asap Cair Tempurung Kelapa Food Grade (Grade 2)

Asap cair (liquid smoke) merupakan suatu hasil distilasi atau pengembunan dari
uap hasil pembakaran tidak langsung maupun langsung dari bahan-bahan yang
mengandung karbon (Yunus, 2011), serta senyawa-senyawa lain seperti
hemiselulosa, selulosa, dan lignin (Darmadji, 2009). Pada dasarnya bahan baku
yang menghasilkan asap cair ini bermacam-macam, antara lain kayu tempurung
dan serabut kelapa, sampah organik, cangkang kopi, bambu maupun

merang padi (Ridhuan dkk., 2019). Asap cair diperoleh dengan cara kondensasi
asap hasil pembakaran bahan mengandung lignoselulosa antara lain tempurung
kelapa, kayu dan cangkang kelapa sawit pada suhu 20-400 °C. Pada asap cair

tempurung kelapa, cairan atau destilat yang diperoleh berwarna cokelat tua dan

masih tercampur dengan senyawa-senyawa kimia yang tidak diinginkan seperti tar

dan senyawa karsinogen lainnya (Darmadji, 2002).

22
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Senyawa yang berhasil dideteksi dalam asap cair dikelompokkan menjadi beberapa
golongan yaitu fenol, karbonil, keton dan aldehid, furan, polisiklik, dan polisiklik
aromatik hidrokarbon (PAH) (Atmaja, 2009). Senyawa utama yang terdapat dalam
asap cair diantaranya adalah fenol, karbonil dan senyawa asam (Jamilatun dan
Salamah, 2015). Gumanti (2006) melaporkan bahwa komponen kimia destilat asap
cair tempurung kelapa mengandung total fenol (5,5%), metil alkohol (0,37%), dan
total asam (7,1%). Menurut Tranggono dkk., (1996) asap cair tempurung kelapa
memiliki 7 macam komponen dominan, yaitu fenol, 3-metill,2siklopentadion, 2
metoksifenol, 2- metoksi-4-metilfenol, 4-etil-2metoksifenol, 2,6-dimetoksifenol,
dan 2,5- dimetoksi benzil alkohol yang semuanya larut dalam eter. Asap cair

memiliki banyak manfaat salah satunya yaitu sebagai inhibitor (Choi et al., 2001).

Proses pembuatan asap cair melalui beberapa tahapan yaitu pirolisis, kondensasi
dan redistilasi. Asap cair yang dikondensasikan masih memiliki kandungan tar dan
berwarna keruh, sehingga perlu dilakukan distilasi berulang-ulang (Yunus, 2011;
Jamilatun dan Salamah, 2015). Pada penelitian Jamilatun dan Martono (2014)
menggunakan asap cair tempurung kelapa grade 2 yang dihasilkan setelah
melewati proses destilasi kemudian disaring dengan menggunakan zeolit pada suhu
250-300 °C. Proses penyaringan ini menyebabkan kandungan senyawa berbahaya
seperti benzopyrene serta tar yang masih terdapat dalam asap cair teradsorbsi oleh
zeolit.

Asap cair dapat memperpanjang masa simpan produk dengan mencegah kerusakan
akibat aktivitas bakteri pembusuk dan patogen. Senyawa yang mendukung sifat
antibakteri dalam distilat asap cair adalah senyawa fenol dan asam. Senyawa fenol
dapat menghambat pertumbuhan populasi bakteri dengan memperpanjang fase lag
secara proposional di dalam produk,sedangkan kecepatan pertumbuhan dalam fase
eksponensial tetap tidak berubah, kecuali konsentrasi fenol yang tinggi. Fraksi fenol
yang mampu menghambat pertumbuhan bakteri adalah fenol dengan titik didih
rendah.Asam lebih kuat menghambat pertumbuhan bakteri pada senyawa fenol,
namun apabila keduanya digabungkan akan menghasilkan kemampuan

penghambat yang lebih besar daripada masing-masing senyawa (Darmadji, 2009).

Adapun kualitas pada asap cair tergantung dari kadar asam asetat, fenol , difenol,

formaldehid dan karbonil yang merupakan komponen yang dapat berperan dalam
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bau, warna, daya simpan dan tekstur. Asap cair food grade diperoleh di pasaran
yang sudah digunakan masyarakat untuk mengawetkan makanan (Jamilatun dan
Salamah, 2015). Hasil analisis GC-MS pada asap cair food grade ditunjukkan
Tabel 1.

Tabel 1. Hasil analisis GC-MS asap cair Food Grade (Jamilatun dan Salamah,

2015).
No. Jenis Presentase Jumlah Senyawa
Asam Fenol Metoksi Benzena  Asam
Asetat Karbonil
1 Sampel 263% 548% 11,72% 1286% 9,93%
Murni

Berdasarkan Tabel 1, asap cair food grade mengandung asam asetat 2,63 %, fenol
54, 58 %, metoksi 11,72 %, benzene 12, 86 %, dan 9,93 % (Jamilatun dan
Salamah, 2015). Distilasi asap cair dapat dilakukan pada suhu 100 °C hingga

150° C (Darmadji, 2002). Menurut Gorbatov dkk., (1971) dalam Darmadji (2002),
Asap cair tempurung kelapa grade 2 banyak mengandung senyawa fenolik, asam
seperti asam asetat, asam butirat, dan asam propionat, serta mengandung karbonil
(Darmadiji dkk., 1996). Fenol memiliki gugus OH, yang dapat mengikat logam
berat seperti Ca?* (Irianty dan Sembiring, 2012). Fenol yang memiliki rentang
suhu optimal 0°C —90° C (Putri dkk., 2014). Menurut Harjanti dkk., (2003)
hampir semua senyawa fenol mengalami kerusakan akibat suhu pemanasan diatas

85° C dengan lama pemanasan lebih dari 5 menit.

2.9 Metode Seeded Experiment

Seeded experiment merupakan salah satu metode pembentukan kristal dengan cara
menambahkan bibit kristal ke dalam larutan pertumbuhan. Penambahan bibit
kristal (seeded experiment) 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 kalsium

sulfat untuk membentuk kristal yang lebih besar (Rahmania, 2012). Hal ini
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dilakukan untuk melihat laju pertumbuhan kerak kalsium sulfat setelah

ditambahkan gambir dan kemenyan putih dengan seeded experiment.

2.10 Analisis dan Karakterisasi Kerak MgCOs3

Pada penelitian ini dilakukan analisis dan karakterisasi terhadap pertumbuhan
kristal magnesium karbonat (MgCQOs). Analisis menggunakan spektrofotometer
Fourier Transform Infra Red (FTIR) dilakukan untuk mengetahui gugus
fungsional dan komponen senyawa kimia yang terkandung dalam asap cair
tempurung kelapa food grade. Analisis menggunakan Gas Chromatography-Mass
Spectrometry (GC-MS) untuk mengetahui adanya komponen senyawa kimia yang
terkandung dalam sampel inhibitor yaitu asap cair tempurung kelapa food grade.
Analisis menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM) dilakukan untuk
mengetahui adanya perubahan morfologi permukaan kristal MgCOs. Sedangkan,
analisis menggunakan Particle Size Analyzer (PSA) dilakukan untuk mengetahui
distribusi ukuran partikel MgCO3z dan analisis untuk mengetahui bentuk kristal
MgCOz menggunakan X-Ray Diffraction (XRD).

Analisis dan karakterisasi ini dilakukan bertujuan untuk mengetahui dan
membuktikan inhibitor asap cair tempurung kelapa food grade dapat menghambat
pembentukan kerak magnesium karbonat (MgCO3).

2.10.1 Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red (FT-IR)

FT-IR merupakan salah satu instrumen yang menggunakan prinsip spektroskopi.
Spektroskopi adalah spektroskopi inframerah yang dilengkapi dengan
transformasi fourier untuk deteksi dan analisis hasil spektrumnya (Anam et al.,
2007). Spektroskopi inframerah berguna untuk identifikasi senyawa organik
karena spektrumnya yang sangat kompleks yang terdiri dari banyak puncak-
puncak. Spektrofotometri inframerah dapat mengidentifikasi struktur suatu
senyawa dengan mengetahui adanya gugus-gugus fungsional utama dalam suatu
sampel. Pada spektrofotometri inframerah, setiap gugus fungsi pada suatu
senyawa akan menyerap radiasi inframerah pada panjang gelombang karakteristik
(Chusnul, 2011).
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Spektrum IR suatu molekul merupakan hasil transisi antara tingkatan tenaga
vibrasi dan osilasi. Apabila molekul meresap radiasi IR, tenaga yang diserap akan
menyebabkan peningkatan amplitudo getaran atom-atom yang terikat sehingga
molekul- molekul tersebut terletak pada kondisi vibrasi tereksitasi (excited
vibrational state), energi yang diserap ini akan dibuang dalam wujud panas
apabila molekul itu kembali pada keadaan dasar. Dengan demikian
spektrofotometer IR bisa digunakan untuk mengenali terdapatnya gugus fungsi
dalam sesuatu molekul (Supratman, 2010).

Menurut Sastrohamidjojo (2002) bila sinar inframerah dilewatkan melalui cuplikan
senyawa organik, maka sejumlah frekuensi diserap sedangkan frekuensi yang lain
diteruskan atau ditransmisikan. Sinar inframerah mempunyai energi yang rendah
dengan bilangan gelombang antara 600-4000 cm™ atau sekitar (1,7x10° cm
sampai dengan 2,5x10 cm). Sinar infra merah hanya dapat menyebabkan vibrasi
(getaran) pada ikatan baik berupa rentangan (stretching) maupun berupa
bengkokan (bending) (Sitorus, 2009). Spektrum inframerah tersebut dihasilkan
dari pentrasmisian cahaya yang melewati sampel, pengukuran intensitas cahaya
dengan detektor dan dibandingkan dengan intensitas tanpa sampel sebagai fungsi
panjang gelombang. Spektrum inframerah yang diperoleh kemudian diplot sebagai
intensitas fungsi energi, panjang gelombang (um) atau bilangan gelombang (cm™)
(Anam et al., 2007).

Pada penelitian ini, inhibitor asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade 2)
dianalisis menggunakan FT-IR, fungsi dari analisis ini untuk mengetahui gugus
fungsi yang terdapat pada inhibitor, diharapkan spektrum yang diperoleh dapat
memberikan pita serapan yang menunjukkan adanya gugus C=0 dari asam
karboksilat, keton, aldehida dan ester pada bilangan gelombang 2100-2400 cm™.
Selain itu dapat menunjukkan adanya gugus -OH dan N-H pada bilangan
gelombang sekitar 3000-3750 cm™, gugus C=C pada bilangan gelombang 1650-
1900 cm?, gugus C-H dari aromatik, alkuna, alkena pada bilangan gelombang
2900-3000 cm™ dan gugus C=N, N=N pada bilangan gelombang 2700-3000 cm™
(Permanasari dkk., 2016).

Ciri-ciri pita serapan untuk mengetahui perkiraan gugus fungsi yang lebih spesifik
yaitu sebagai berikut:



1. Pita utama dalam senyawa alkana disebabkan oleh ulur C-H di daerah 2850-
3000 cm?, tekuk menggunting -CH: dan -CHj3 pada 1450-1470 cm?, tekuk
rocking -CH pada 1370-1380 cm™.

2. Ulur C-H alkena terjadi pada bilangan gelombang lebih tinggi dari alkana
(3050-3150 cm'Y), ulur C=C terjadi pada 645-1670 cm™, tekuk C — H di
luar bidang terjadi antara 650-1000 cm™, dan untuk alkena ujung tampak
vibrasi kuat pada 890-990 cm.

3. Alkuna ujung menunjukkan pita ulur C — H tajam pada 3300-3320 cm, ulur
C=C ujung pada 2100-2140 cm, ujung pada 2100 — 2140 cm™, dan ulur C=C
yang tidak terlalu tajam pada 2200-2260 cm™.

4. Ciri serapan IR untuk alkohol dan eter adalah pita vibrasi ulur pada 1050-1200
cm, dan terutama ulur OH dari alkohol pada 3200-3600 cm™. Pita
tajam adalah ulur OH bebas, sedang pita lebar dalam OH terikat ikatan
hidrogen.

5. Pada aldehid dan keton ciri serapan gugus ini adalah ulur C = O yang tajam
pada daerah 1725 cm™.

6. Spektra khas amida ditunjukkan oleh dua pita serapan kuat pada daerah 1600
-1700 cm™, yaitu dari ulur C=0 dan tekuk N-H dan atau ulur C-N
(Permanasari dkk., 2016).

Adapun skema spektroskopi FTIR ditunjukkan pada Gambar 10.

Gambar 10. Skema alat spektroskopi FT-IR. (1) Sumber inframerah. (2) Pembagi
berkas (beam spliter). (3) Kaca pemantul. (4) Sensor inframerah. (5)
Sampel. (6) Display (Anam et al., 2007).
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2.10.2 Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS)

Kromatografi gas (Gas Chromatrography) merupakan suatu alat yang digunakan
sebagai alat untuk memisahkan berbagai komponen campuran dalam sampel.
Kromatografi gas digunakan untuk analisis kuantitatif dan kualitatif campuran,
untuk pemurnian senyawa, dan untuk penentuan konstanta termokimia seperti
panas larutan dan penguapan, koefisien aktivitas, dan tekanan uap (Rubaye et al.,
2017).

Metode GC-MS merupakan metode dengan mekanisme pemisahan sampel yang
dilakukan dengan metode kromatografi gas sedangkan analisis menggunakan MS
(Mass spectroscopy). Metode GC-MS memiliki sensitivitas tinggi sehingga dapat
memisahkan senyawa yang saling bercampur dan mampu menganalisis berbagai
senyawa walaupun dalam kadar/ konsentrasi yang rendah (Gandjar dan Rohman,
2012). Metode GC-MS merupakan metode dengan mekanisme pemisahan sampel
dilakukan menggunakan kromatografi gas yaitu pemisahan solut-solut yang
mudah menguap sedangkan analisis menggunakan spektrofotometri massa.
Prinsip dasar dari spektrofotometri massa adalah untuk menghasilkan ion baik
dari senyawa anorganik atau organik dengan metode yang sesuai, untuk
memisahkan ion-ion suatu senyawa dengan berdasarkan mass-to-charge (m/z) dan
mendeteksinya secara kualitatif dan kuantitatif dengan m/z dari masing-masing
senyawa dan kelimpahannya (Gross, 2017). Skema instrumentasi GC-MS

ditunjukkan pada Gambar 11.
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Gambar 11. Skema alat instrumentasi GC-MS (Pavia, 2006).

Analisis menggunakan GC-MS dilakukan untuk mengetahui komponen senyawa
kimia yang terdapat pada inhibitor asap cair tempurung kelapa. Berikut hasil analisis
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komponen kimia dari asap cair tempurung kelapa menggunakan alat GC-MS, yang
dapat dilihat pada Gambar 12.

24412

Gambar 12. Kromatogram asap cair tempurung kelapa Grade 2 (Kurniawan, 2018).

Berdasarkan penelitian Kurniawan (2018), terdapat 9 puncak yang mengandung 9
senyawa yaitu: 15,19 % metanol, 1,77 % dimetil keton, 0,99 % asam format, 53,28
% asam asetat, 1,99 % 2-propanon, 5,31 % 2-furankarbokaldehida, 0,34 % 2-
siklopentanon, 20,05 fenol, dan 1,08 % 2-metoksifenol.

2.10.3 Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM umumnya digunakan untuk karakterisasi susunan serbuk dan melihat retakan
pada permukaan sampel. Pada SEM pancaran berkas elektron ditembakkan pada
sampel dan akan berinteraksi dengan atom-atom atau elektron dari sampel. SEM
menggunakan prinsip scanning yaitu elektron diarahkan dari titik ke titik yang
lain pada suatu objek. Gerakan berkas elektron dari satu titik ke titik yang lain
pada suatu daerah objek menyerupai gerakan membaca hal ini disebut scanning.
Gerakan scanning tersebut ditimbulkan oleh scanning coil sedangkan pantulan
dideteksi oleh foto mulfier. Data sinyal dari suatu titik sampel ke titik yang lain
diperkuat oleh video amplifier dan selanjutnya setelah disinkronkan oleh scanning
circuit digambarkan pada layar CRT (Cathode Ray Tube). Layar CRT yang
digunakan pada SEM merupakan CRT dengan daya pisah yang sangat tinggi
(Eko, 2005).

Pada prinsipnya SEM dapat mengamati morfologi, struktur mikro, komposisi dan

distribusi unsur. SEM terdiri dari kolom elektron (electron column), ruang sampel
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(sample chamber), sistem pompa vakum (vacuum pumping system), kontrol elektron
dan sistim bayangan (imaging system) (Handayani dan Sitompul, 1996). Skema
bagan SEM ditunjukkan pada Gambar 13.
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Gambar 13. Skema bagan SEM (Gabriel, 1985).

Analisis menggunakan SEM dalam penelitian ini untuk mengetahui morfologi
dari kerak magnesium karbonat. Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh
Aprian (2022) hasil analisis morfologi kerak magnesium karbonat mengalami
perubahan setelah menggunakan inhibitor asap cair tempurung kelapa Food
Grade (Grade 2) dimana sebelum menggunakan inhibitor berupa lempengan
yang menyatu membentuk butiran dan setelah penambahan inhibitor menjadi

lembaran tipis dan kecil. Hal ini dapat terlihat dari hasil SEM yang ditunjukkan
oleh Gambar 14.

Gambar 14. Morfologi kerak MgCOs tanpa penambahan inhibitor (A) dan
dengan penambahan inhibitor (B) (Aprian, 2022).
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2.10.4 Particle Size Analyzer (PSA)

Particle size analyzer (PSA) merupakan instrumen yang digunakan untuk
mengkarakterisasi distribusi dimensi partikel dalam suatu sampel. PSA dapat
diaplikasikan pada material padat, suspensi, emulsi serta aerosol. PSA hanya spesifik
untuk memastikan dimensi partikel yang berupa bentuk lingkaran. Selain untuk
memastikan dimensi partikel, PSA juga dapat digunakan untuk memastikan volume
tiap partikel di dalam sampel. Penggunaan difraksi laser merupakan instrumen yang
umum digunakan dalam metode pengukuran partikel. Terutama ukuran partikel

0, Spum- 100pum (Nengsih et al., 2013).

Dasar metode analisis PSA/ sedigraf yaitu pengukuran partikel dengan mengukur
kecepatan serta penentuan fraksinasi massa dengan kerelatifan absorbsi sinar-X pada
tenaga yang rendah. Sedigraf memakai sinar-X sebagai tanda horizontal tipis untuk
mengukur konsentrasi partikel massa secara langsung dalam medium cairan. Hal ini
dilakukan pada pengukuran awal intensitas massa, Imax dari garis dasar atau
keterangan atau informasi yang ditransmisikan sinar-X yang sudah diproyeksikan
melalui medium cairan sebelum pengenalan sampel. Sebagai sirkulasi cairan yang
berkelanjutan, sampel berupa padatan dimasukkan ke wadah cairan dan dicampur
sampai penyebaran aliran suspensi sampel berupa padatan homogen dan penyebaran
cairan dipompa melalui sel (Nengsih et al., 2013).

Sampel berupa padatan lebih banyak mengabsorbsi sinar-X daripada cairan, oleh
karena itu transmisi sinar-X dikurangi. Sejak pencampuran suspensi yang homogen,
intensitas diasumsikan sebagai nilai konstan, Imin, untuk transmisi sinar-X dalam
skala pengurangan yang penuh. Aliran pencampuran dihentikan dan penyebaran
yang homogen dimulai untuk menyelesaikan pentransmisian intensitas sinar-X yang
dimonitor pada depth - s. Selama proses sedimentasi, partikel yang besar menempati
tempat pertama di bawah zona pengukuran dan pada akhirnya, semua partikel
menempati level ini dan yang tertinggal hanya cairan yang bersih. Semakin banyak
partikel besar yang menempati di bawah zona pengukuran dan tidak digantikan
dengan ukuran partikel yang sama yang menempati dari atas, maka pelemahan
sinar-X berkurang (Webb, 2002). Proses fraksinasi massa ditunjukkan pada Gambar
15.
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Gambar 15. Diagram proses fraksinasi massa dalam sedigraf (Webb, 2002).

Analisis menggunakan PSA dalam penelitian ini untuk mengetahui untuk
mengetahui distribusi ukuran partikel berukuran nanometer dari kerak magnesium

karbonat. Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Aprian (2022) hasil
analisis distribusi partikel dari kerak magnesium karbonat mengalami perubahan
setelah menggunakan inhibitor asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade 2)
dimana sebelum menggunakan inhibitor diameter partikel kerak MgCOs mencapai
100 pm dan setelah penambahan diameter partikel MgCO3 menjadi 55 pm. Hal ini
dapat terlihat dari hasil PSA yang ditunjukkan oleh Gambar 16.
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Gambar 16. Distribusi ukuran partikel MgCOs (Aprian, 2022).
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2.10.5 X-Ray Diffraction (XRD)

Suatu sinar x yang monokromatis dengan panjang gelombang tertentu akan
menunjukkan nilai sudut difraksi tertentu pula. Jika difraksi terjadi disertai dengan
interferensi saling menguatkan, maka nilai sudut tersebut akan ditentukan oleh jarak
antarbidang, d. Jarak antarbidang (d) adalah khas untuk setiap hablur, sehingga
dengan menetapkan nilai d, maka jenis hablur dapat diidentifikasi. Difraksi yang
terjadi pada kristal dengan nilai jarak antar kisi (d) berbeda menyebabkan cukup
luasnya daerah | sinar x yang dapat diukur. Pada dasarnya difraktometer sinar x
terdiri dari komponen-komponen: sumber sinar x, celah/slit atau monokromator,

kristal pendifraksi (kristal sampel atau sel), dan detector (Permanasari dkk., 2016).

XRD dapat digunakan untuk menentukan jenis struktur kristal menggunakan sinar-X.
Metode ini digunakan untuk menentukan jenis struktur, ukuran butir, konstanta Kisi
dan FWHM. Sinar-X merupakan gelombang elektromagnetik dengan panjang
gelombang di antara 400-800 nm (Smallman dan Bishop, 2000). Metode difraksi
sinar-X (XRD) didasarkan pada interferensi konstruktif sinar-X monokromatik
dalam sampel kristal. Zat kristal yang mengandung jaringan atom dapat mendifraksi
sinar-X yang datang dan menghasilkan pola interferensi. Pola yang dihasilkan dapat
dianalisis untuk memperoleh informasi tentang struktur atom atau molekul bahan itu
dan identitas fasenya. XRD adalah teknik yang cepat dan kuat untuk
mengidentifikasi dan mengkarakterisasi bahan (Alderton and Royal, 2020).

Analisis difraksi sinar-X didasarkan pada susunan sistematik atom-atom atau ion-
ion di dalam bidang kristal yang dapat tersusun sedemikian rupa sehingga
membentuk Kisi kristal dengan jarak antar bidang (d) yang khas. Setiap spesies
mineral mempunyai susunan atom yang berbeda-beda sehingga membentuk bidang
kristal yang dapat memantulkan sinar-X dalam pola difraksi yang karakteristik. Pola
difraksi inilah yang kemudian digunakan untuk mengidentifikasi suatu senyawa
(Rini, 2016).

Pola XRD yang terbentuk dari analisis menggunakan XRD pada penelitian ini
digunakan untuk mengetahui fase kristalin yang terbentuk pada kerak
MgCOs. Pada Gambar 17 dapat terlihat contoh pola XRD pada kerak MgCOs yang

terdiri dari fase magnesite, nesquehonite, hydromagnesite, dan landsfordite.
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Gambar 17. Analisis XRD MgCO3 (Stopic et al., 2018).
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I11. METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Oktober 2022-Februari 2023 di Laboratorium
Anorganik/Fisik, Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam,
Universitas Lampung. Analisis menggunakan instrumen Fourier Transform
Infrared (FTIR) dan Scanning Electron Microscopy dilakukan di UPT Laboratorium
Teknologi dan Sentra Inovasi Terpadu (LTSIT) Universitas Lampung, analisis
menggunakan Gas Chromatography- Mass Spectrometry (GCMS) dilakukan di
Laboratorium Kimia Organik Universitas Gadjah Mada, analisis menggunakan
Particle Size Analyzer (PSA) dilakukan di Laboratorium Sentral Universitas
Padjajaran, dan analisis menggunakan X-Ray Difraction (X-RD) dilakukan di

Laboratorium Terpadu Institut Teknologi Sepuluh Nopember.

3.2 Alat dan Bahan

Alat — alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah alat-alat gelas, water bath
(Thermoscientific AC 200/S21), gelas-gelas plastik, pengaduk magnet, spinbar,
oven, neraca analitik (Airshwoth AA-160), pH meter, termometer, rotary
evaporator, spektrofotometer IR merek Cary 630 Agilent, Gas Chromatography —
Mass Spectrometry (GC-MS) merk Shimadzu GC2010 MSQP 2010S, Scanning
Electron Microscopy (SEM) merek Zeiss evo MA10, Particle Size Analyzer (PSA)
merek Coulter LS 13320, dan X-Ray Difraction (X-RD) merek Philip Analytical.
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Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah MgCl, anhidrat,

NaHCOg, akuades, asap cair tempurung kelapa grade 2 (food grade), dan kertas
saring.

3.3 Prosedur Kerja

3.3.1 Pembuatan Inhibitor

Pada penelitian ini digunakan asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade 2)
dengan variasi konsentrasi 100, 150, 200, dan 250 ppm. Pembuatan inhibitor diawali
dengan pembuatan larutan stok dengan konsentrasi 1000 ppm. Prosedurnya diawali
dengan mencari berat jenis dari asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade 2)
dengan menimbang sebanyak 1 mL di dalam gelas beaker 50 mL dan diketahui berat
jenis dari asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade 2) sebesar 0,85046 g/L.
untuk membuat larutan stok dilakukan dengan memasukkan sebanyak 0,85046 ¢
inhibitor AC kemudian ditambahkan dengan 1000 mL akuades di dalam labu ukur
hingga tanda batas, lalu dihomgenkan sehingga diperoleh larutan stok dengan
konsentrasi 1000 ppm. Untuk membuat larutan inhibitor 100 ppm dilakukan dengan
mengambil 100 mL larutan stok kemudian ditambah 1000 mL akuades di dalam labu
ukur hingga tanda batas, lalu dihomogenkan sehingga diperoleh inhibitor dengan
konsentrasi 100 ppm. Prosedur yang sama dilakukan untuk pembuatan inhibitor
dengan konsentrasi 150, 200, dan 250 ppm.

Diukur nilai keasamannya menggunakan pH meter. Kemudian untuk mengetahui
gugus fungsi yang terdapat di dalam asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade
2) dilakukan analisis menggunakan FTIR untuk mengetahui adanya komponen
senyawa kimia yang terdapat di dalam asap cair tempurung kelapa Food Grade

(Grade 2) dilakukan pula analisis menggunakan GC-MS.

3.3.2 Pembuatan Bibit Kristal

Bibit kristal dibuat dari MgCl» 23,75 g yang dilarutkan dalam 250 mL akuades
kemudian diaduk dengan menggunakan magnetic stirrer pada suhu 60 °C selama
15 menit dan NaHCO3 21 g dilarutkan dalam 250 mL akuades kemudian diaduk
dengan menggunakan magnetic stirrer pada suhu 60 °C selama 15 menit. Larutan
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MgCl> dan NaHCOs dicampurkan ke dalam gelas kimia 500 mL serta diaduk,
diletakkan di atas magnetic stirrer dan diaduk dengan spinbar pada suhu 60 °C
selama 15 menit hingga mengendap sempurna. Kemudian endapan dipisahkan
dengan kertas saring dan endapan dikeringkan dengan menggunakan oven pada
suhu 105 °C selama 4 jam. Prosedur ini diulang beberapa kali sampai diperoleh
jumlah bibit kristal sebanyak 50 gram dan cukup untuk melakukan prosedur
selanjutnya.

3.4 Pengujian Inhibitor dalam Menghambat Pertumbuhan Kristal MgCOs

Adapun tahapan untuk menguji pengujian asap cair tempurung kelapa Food Grade
(Grade 2) sebagai inhibitor dalam pengendapan kristal MgCQO3 dengan metode

seeded experiment dilakukan dengan rangkaian percobaan sebagai berikut:

3.4.1 Penentuan Laju Pertumbuhan MgCOs Tanpa Penambahan Inhibitor
pada Konsentrasi Larutan Pertumbuhan yang Berbeda dengan Metode
Seeded Experiment

Larutan pertumbuhan dibuat dari konsentrasi larutan MgCl2 0,20 M dan larutan
NaHCO3z 0,20 M masing-masing dalam 150 mL akuades. Setiap larutan diaduk
dengan magnetic stirrer hingga homogen selama 15 menit dengan suhu 60 °C.
Selanjutnya, larutan MgCl2 0,20 M dan larutan NaHCO3z 0,20 M dicampurkan ke
dalam gelas kimia dan diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 15 menit
dengan suhu 60 °C agar terbentuk kerak MgCOs 0,10 M dan diukur nilai pH-nya
menggunakan pH meter. Kemudian campuran dimasukkan ke dalam 5 gelas plastik
sebanyak masing-masing 50 mL dan ditambahkan 0,2 g bibit kristal. Setelah itu,
diletakkan dalam waterbath pada suhu 90 °C selama 50 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 3-4 jam. Selanjutnya, endapan ditimbang untuk
mengetahui berat kristal yang terbentuk. Percobaan ini diulang dengan variasi
konsentrasi larutan MgCl, dan NaHCO3 sebesar 0,30; 0,40 dan 0,50 M untuk
menghasilkan larutan pertumbuhan kerak MgCOs3 tanpa penambahan inhibitor
sebesar 0,15; 0,20; dan 0,25 M. Endapan yang terbentuk ditimbang, kemudian
dipilih yang paling efektif dan dianalisis menggunakan SEM untuk mengetahui
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morfologi kristalnya, struktur dan karakteristik kristal dianalisis menggunakan

XRD, dan distribusi ukuran partikel dalam endapan dianalisis menggunakan PSA.

3.4.2 Penentuan Laju Pertumbuhan MgCOs dengan Penambahan Inhibitor
pada Konsentrasi Larutan Pertumbuhan yang Berbeda dengan Metode
Seeded Experiment

Larutan pertumbuhan dibuat dari larutan 0,20 M MgCl; anhidrat dan larutan

0,20 M NaHCO3 masing-masing dalam 150 mL inhibitor (asap cair) 100 ppm.
Masing-masing larutan dimasukkan ke dalam gelas kimia dan diaduk
menggunakan pengaduk magnet selama 15 menit dengan suhu 60 °C untuk
menghomogenkan larutan. Kemudian larutan MgCl; anhidrat 0,20 M dan larutan
NaHCOz3 0,20 M dicampurkan ke dala gelas kimia 500 mL dan diaduk
menggunakan pengaduk magnet selama 15 menit dengan suhu 60 °C agar
terbentuk kerak MgCOs 0,10 M dan diukur nilai pH-nya menggunakan pH meter.
Larutan MgCO3 yang terbentuk dimasukkan ke dalam 5 gelas plastik masing-
masing sebanyak 50 mL. Setelah itu diletakkan dalam waterbath pada suhu 90 °C
selama 50 menit untuk mencapai kesetimbangan, lalu 15 menit pertama diambil
satu gelas, setelahnya setiap 10 menit sekali satu gelas diambil hingga gelas ke-5.
Selanjutnya disaring menggunakan kertas saring yang sudah ditimbang, lalu
dikeringkan menggunakan oven pada suhu 105 °C selama 3-4 jam. Percobaan ini
diulang dengan variasi konsentrasi larutan MgCl, dan NaHCO3 sebesar 0,3; 0,4;
dan 0,5 M untuk menghasilkan larutan pertumbuhan kerak MgCO3 dengan
penambahan inhibitor sebesar 0,15; 0,20; dan 0,25 M, pada variasi konsentrasi
inhibitor 150, 200, dan 250 ppm.

3.5 Analisa Data

Data yang diperoleh berupa jumlah endapan kristal magnesium karbonat terhadap
waktu dengan variasi konsentrasi larutan pertumbuhan dan variasi konsentrasi
inhibitor, masing-masing diplot sebagai jumlah endapan kristal magnesium
karbonat terhadap waktu menggunakan Microsoft Excel. Morfologi kerak MgCO3
sebelum atau sesudah penambahan inhibitor dianalisis menggunakan SEM.
Perubahan ukuran partikel dari kelimpahan MgCO3 pada masing-masing endapan

dari setiap percobaan yang dilakukan juga dianalisis dengan PSA. Struktur kristal
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MgCO3 sebelum dan sesudah penambahan inhibitor dianalisis dengan X-RD. Data
yang diperoleh tersebut dapat digunakan untuk mengetahui efektivitas inhibitor
asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade 2) dalam menghambat laju
pertumbuhan kerak MgCQO3 dengan menggunakan Persamaan 2 (Suharso dkk.,
2019).

Cb

9% Efektifitas = 2=

Keterangan:

Ca = berat endapan dengan penambahan inhibitor pada saat kesetimbangan (g/L)
Cb = berat endapan tanpa penambahan inhibitor pada saat kesetimbangan (g/L)

Co = berat endapan awal (g/L)



3.6 Diagram Alir Penelitian

Adapun diagram alir dari penelitian ini disajikan pada Gambar 18 :

Inhibitor asap cair food grade (grade 2) dianalisis
menggunakan FT-IR dan GC-MS

\ 4

Larutan pertumbuhan tanpa Larutan pertumbuhan
inhibitor dengan metode dengan inhibitor dengan
Seeded Experiment metode Seeded Experiment

Analisis laju pertumbuhan kristal
MgCO3z dengan Microsoft Excel

A4

Karakterisasi kristal MgCOs
menggunakan SEM, PSA dan
XRD

\ 4

Hasil

Gambar 18. Diagram Alir Penelitian
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V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, diperoleh kesimpulan sebagai
berikut :

1.

Asap cair tempurung kelapa Food Grade (Grade 2) dapat digunakan
sebagai alternatif inhibitor kerak MgCOs, yang ditunjukkan dengan
adanya penurunan laju pertumbuhan kerak MgCOs, perubahan morfologi,
serta perubahan ukuran kerak yang menjadi kecil setelah penambahan
inhibitor.

Presentase efektivitas inhibitor AC tertinggi berada pada konsentrasi 250
ppm pada kerak MgCOs3 0,10 M sebesar 74,28 %.

Analisis distribusi ukuran partikel MgCO3 menggunakan PSA
menunjukkan adanya penurunan nilai rata-rata (mean) dan nilai tengah
(median) setelah penambahan inhibitor AC 250 ppm, dengan selisih mean
10,98 um dan selisih median 3,4 pm.

Analisis morfologi kerak MgCO3 menggunakan SEM menunjukkan
adanya perubahan morfologi kerak MgCQOs setelah penambahan inhibitor
AC 250 ppm menjadi lempengan kecil.

Analisis struktur kristal MgCOs menggunakan XRD menunjukkan bahwa
kristal MgCOs didominasi dengan fasa hidromagnesit. Terdapat penurunan
intensitas pada beberapa puncak difraksi 20 yang berarti telah terjadi

kerusakan struktur kristal MgCOs3 setelah penambahan inhibitor AC 250
ppm.



5.2 Saran

Untuk meningkatkan mutu penelitian yang telah dilakukan, maka penulis
memberikan saran agar perlu dilakukannya penelitian lebih lanjut terhadap

penghambatan kerak MgCOs dengan menggunakan variasi inhibitor dengan
kandungan yang lebih baik.
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