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ABSTRACT

TIME OPTIMIZATION OF METHYL ESTER CONVERSION FROM
COCONUT OIL (Cocos nucifera L.) INTO NITROGEN COMPOUNDS
USING AUTOCLAVE AND ITS APPLICATION
AS A MILD STEEL CORROSION INHIBITOR

By

MAULANA ARYA NADHIEF

This research was conducted as an effort to optimize the amidation reaction of
methyl esters derived from coconut oil into nitrogen compounds by reacting
methyl esters with diethanolamine. Methyl esters were obtained using coconut oil
refluxed with methanol at 70 °C for 4 hours using zeolite-A as catalyst. Nitrogen
compounds were obtained by preparing nine samples by conducting experiments
in an autoclave, then heated in an oven at 100 °C for 48, 72, and 96 hours with
variations in stirring time for 0, 30, and 60 minutes. The resulting products were
then analyzed using FTIR and GC-MS, then used as a mild steel corrosion
inhibitor in COz-saturated brine solution using the Wheel Test method. The
inhibition activity of the samples was evaluated in terms of percentage protection
and surface morphology of the sample using SEM method. The experimental
results obtained revealed that the experiments conducted at 48 hours with 30
minutes mixing and for 48 hours with 60 minutes mixing produced nitrogen
compounds with percentage 13.60% and 24.31%. The results of corrosion testing
experiments revealed that the samples exhibit corrosion inhibition activity, with
the highest protection of 91,87% was provided by the sample prepared at 100 °C
for 48 hours with 30 minutes mixing. Without ignoring the need for further
research, the results obtained in this study suggest that the nitrogen compounds
derived from coconut oil possess promising potential as a green corrosion
inhibitor.

Keywords: Coconut oil methyl ester, zeolite-A, nitrogen compounds, corrosion
inhibitor, and wheel test
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SEBAGAI INHIBITOR KOROSI BAJA LUNAK

Oleh

MAULANA ARYA NADHIEF

Penelitian ini dilakukan sebagai upaya mengoptimalkan reaksi amidasi metil ester
yang berasal dari minyak kelapa menjadi senyawa nitrogen dengan cara
mereaksikan metil ester dengan dietanolamina. Metil ester diperoleh dengan
menggunakan minyak kelapa yang direfluks dengan metanol pada suhu 70 °C
selama 4 jam dengan bantuan katalis zeolit-A. Senyawa nitrogen diperoleh
dengan menyiapkan sembilan sampel dengan melakukan percobaan di dalam
autoklaf, kemudian dipanaskan dalam oven pada suhu 100 °C selama 48, 72, dan
96 jam dengan variasi waktu pengadukan selama 0, 30, dan 60 menit. Produk
yang dihasilkan kemudian dianalisis menggunakan FTIR dan GC-MS, kemudian
digunakan sebagai inhibitor korosi baja lunak dalam larutan brine jenuh CO;
dengan metode Wheel Test. Aktivitas penghambatan sampel dievaluasi dalam
bentuk persentase perlindungan dan morfologi permukaan sampel menggunakan
metode SEM. Hasil percobaan yang diperoleh mengungkapkan bahwa percobaan
yang dilakukan pada waktu 48 jam dengan waktu pengadukan 30 menit dan
selama 48 jam dengan waktu pengadukan 60 menit menghasilkan senyawa
nitrogen dengan persentase 13,60% dan 25,31%. Hasil percobaan pengujian
korosi menunjukkan bahwa sampel menunjukkan aktivitas penghambatan korosi,
dengan perlindungan tertinggi sebesar 91,87% diberikan oleh sampel yang
disiapkan pada suhu 100 °C selama 48 jam dengan waktu pengadukan 30 menit.
Tanpa mengabaikan kebutuhan penelitian lebih lanjut, hasil yang diperoleh dalam
penelitian ini menunjukkan bahwa senyawa nitrogen yang berasal dari minyak
kelapa memiliki potensi yang menjanjikan sebagai green corrosion inhibitor.

Kata kunci: Metil ester minyak kelapa, zeolit-A, senyawa nitrogen, penghambat
korosi, dan wheel test.
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I. PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Menurut data yang disajikan melalui situs resmi Kementrian Perindustrian
Republik Indonesia (2017), Indonesia termasuk ke dalam jajaran negara elit dunia
dalam sektor industri karena mampu menjadi kontributor terbesar bagi
perekonomian nasional. Sektor industri merupakan kontributor terbesar bagi
perekonomian nasional dengan sumbangan mencapai lebih dari 20 persen. Salah
satu sektor industri yang berkembang yaitu pada industri minyak dan gas. Pada
umumnya industri minyak dan gas menggunakan pipa yang berbahan dasar baja
berkarbon rendah atau dikenal juga sebagai mild steel.

Mild steel digunakan pada industri minyak dan gas dikarenakan sifat mereka yang
ideal sebagai bahan utama konstruksi dan biayanya yang relatif terjangkau.
Namun, baja jenis ini memiliki daya rentan yang lebih rendah daripada baja pada
umumnya untuk hal korosi (llim et al., 2016). Pada umumnya pada minyak dan
gas terdapat air serta asam yang memproduksi gas karbon dioksida (CO2) dan
hidrogen sulfida (H2S) yang mana gas karbon dioksida tersebut larut dalam air
dan membentuk asam karbonat yang reaktif dan mengakibatkan terjadinya korosi
pada pipa. Maka dari itu, CO> dianggap sebagai penyebab masalah korosi pada
produksi minyak dan gas, serta fasilitas transportasi pada beberapa tahun

belakangan ini (Farelas et al., 2010).



Korosi merupakan peristiwa pengkaratan yang terjadi pada berbagai bahan-bahan
misalnya pada bahan logam atau dapat didefinisikan sebagai proses degradasi
perusakan logam yang diakibatkan oleh reaksi secara elektrokimia yang mencapai
kesetimbangan secara spontan dengan lingkungannya. Korosi tidak dapat dicegah
ataupun diberhentikan, tetapi dapat dikurangi atau dikendalikan dengan berbagai
metode. Hingga saat ini, telah dikembangkan berbagai macam metode untuk
mencegah korosi, seperti perlindungan katodik, jenis anoda tunggal, pelapisan
pada permukaan logam, penambahan inhibitor korosi, dan lain-lain. Dari
berbagai metode yang telah diujikan, penggunaan atau penambahan inhibitor
korosi merupakan metode yang paling baik, karena dalam penggunaannya

memerlukan biaya relatif rendah dan prosesnya yang cukup sederhana.

Inhibitor korosi dapat didefinisikan sebagai zat yang ditambahkan ke dalam
medium dengan jumlah konsentrasi yang kecil untuk menurunkan serta mencegah
reaksi antara logam dengan medium tersebut (Giat dkk., 2013). Inhibitor korosi
dapat dikategorikan menjadi 2 jenis berdasarkan penyusunnya, yaitu inhibitor
korosi anorganik dan inhibitor korosi organik. Inhibitor anorganik memiliki
pengertian yaitu inhibitor yang berasal dari mineral-mineral yang tidak
mengandung unsur karbon (C) di dalam senyawanya serta cenderung bersifat
membahayakan lingkungan ketika digunakan karena memiliki tingkat
toksisitasnya yang tinggi, misalnya yaitu sodium nitrit (Rizvi et al., 2021),
senyawa garam kromat (Ahmed et al., 2020), dan garam seng (Mazumder, 2020).
Sedangkan inhibitor organik adalah inhibitor yang berasal dari bahan alami yang
tersedia di alam dan memiliki sifat yang lebih ramah lingkungan serta

menguntungkan dibandingkan dengan inhibitor anorganik (Verma et al., 2019).

Penggunaan inhibitor organik lebih banyak digunakan dikarenakan memiliki
tingkat efektivitas yang lebih baik dibandingkan inhibitor anorganik, dan ramah
lingkungan. Pada umumnya, inhibitor organik yang efektif memiliki kandungan
atom N, S, atau O dalam strukturnya atau gugus fungsi elektronegatif dan elektron
n dalam ikatan rangkap tiga atau rangkap terkonjugasi, karena atom dan gugus

fungsi ini dapat diadsorpsi pada permukaan logam melalui ikatan kovalen



koordinat atau melalui interaksi elektrostatik antara permukaan logam dan
inhibitor.

Adapun beberapa penelitian mengenai inhibitor korosi yang memiliki performa
atau hasil yang baik untuk mild steel pada medium CO- jenuh, antara lain yaitu
penelitian yang dilakukan oleh Ilim et al., (2016) dengan judul “Synthesis and
characterization of oligomer 4-vinylpyridine as a corrosion inhibitor for mild
steel in COy saturated brine solution”, kemudian Ilim et al., (2021) dengan judul
“Fractionation And Activity Test Of 4-Vinylpyridine Oligomer as Organic
Corrosion Inhibitors Of Mild Steel In Brine Solution Saturated Carbon Dioxide
(CO2) Medium”, dan llim et al., (2021) dengan judul “Pengaruh Penambahan
Inhibitor Produk Amidasi Terhadap Laju Korosi Pada Baja Lunak Dalam Medium
Jenuh CO2”.

Telah dilakukan penelitian oleh Afifah (2022) dengan tujuan memperoleh
senyawa turunan nitrogen yang dilakukan dengan mereaksikan metil ester turunan
minyak kelapa dengan dietanolamina serta bantuan katalis zeolit-A. Adapun hasil
yang diperoleh pada variasi waktu 24 jam dengan suhu 100 °C memiliki
persentase kandungan senyawa nitrogen yang lebih rendah dibanding dengan
variasi waktu 48 jam dengan suhu yang sama, yaitu 2,68% berbanding 53,54%.
Perbedaan juga didapati pada persentase proteksi hasil pengukuran laju korosi
dengan menggunakan metode wheel test, yaitu 63,6% berbanding 97,9%.
Terdapat peningkatan yang signifikan baik pada pengukuran laju korosi ataupun
kandungan senyawa nitrogen yang diperoleh pada kedua variasi waktu tersebut.
Dapat ditarik hipotesis bahwasannya pada peningkatan variasi waktu pada suhu
yang sama maka akan diperoleh hasil yang lebih tinggi. Maka dari itu, penelitian
ini dilakukan untuk mengetahui hasil optimum serta maksimum dari peningkatan

variasi waktu lainnya dengan metode dan suhu yang sama.

Dalam upaya untuk mengetahui hasil lengkap dari metode yang dilakukan
sebelumnya, maka pada penelitian ini dilakukan penambahan prosedur berupa

variasi waktu dan pengadukan dengan tujuan untuk memperoleh hasil yang lebih



baik atau optimum dengan melakukan dua tahapan yaitu transesterifikasi dan
amidasi. Reaksi amidasi yang dilakukan akan mengalami modifikasi dengan
mereaksikan metil ester dari minyak kelapa, dietanolamina, memvariasikan waktu
reaksi amidasi dan zeolit-A dari silika sekam padi sebagai katalis dalam metode
autoclave. Variasi waktu reaksi amidasi yang dilakukan yaitu 48, 72, dan 96 jam.
Sedangkan untuk variasi pengadukan yang dilakukan yaitu 0 menit, 30 dan 60

menit.

1.2. Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dilakukannya penelitian ini, yaitu:

1. Memproduksi katalis zeolit-A dari silika sekam padi dan aluminium foil

2. Memproduksi metil ester dari minyak kelapa dengan transesterifikasi
menggunakan bantuan katalis zeolit-A

3. Memperoleh senyawa turunan nitrogen yang berasal dari metil ester minyak
kelapa dengan autoklaf

4. Memperoleh data perbandingan reaksi amidasi dengan variasi waktu
pemanasan 48, 72, dan 96 jam

5. Mendapatkan data eksperimen yang menunjukkan kinerja senyawa nitrogen

sebagai inhibitor korosi untuk baja lunak.

1.3. Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan mampu memberikan kontribusi dalam perkembangan

ilmu pengetahuan serta perekonomian, di antaranya yaitu sebagai berikut:

1. Zeolit-A yang disintesis dengan bahan baku silika sekam padi dan aluminium
foil mampu bertindak sebagai katalis yang baik sehingga dapat mendukung
perkembangan aplikasi katalis zeolit

2. Minyak kelapa yang merupakan sumber daya terbarukan dapat diolah
menjadi senyawa alkanolamida yang dapat bertindak sebagai inhibitor korosi

ramah lingkungan



1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Mild Steel

Mild steel digunakan secara luas di industri minyak dan gas karena memiliki
karakteristik yang ideal sebagai bahan konstruksi dan harga yang relatif lebih
murah (Sanni et al., 2023). Terdapat kekurangan pada baja lunak ini, yaitu
umumnya lebih rentan terhadap korosi daripada baja tahan karat dan baja paduan
tinggi lainnya. Secara umum ditemukan bahwa minyak dan gas selalu
mengandung air serta gas penghasil asam seperti karbon dioksida dan hidrogen
sulfida. Gas karbon dioksida larut dalam air dan membentuk asam karbonat
reaktif yang menimbulkan korosi pada pipa (Nesi¢, 2011). Menurut Ilim et al.
(2016), mild steel SAE/AISI Grade 1022 memiliki komposisi seperti pada Tabel
1.

Tabel 1. Komposisi Mild steel (%) (Ilim et al., 2016)

Kandungan C Cr Ni Si Mn P S Fe

Komposisi (wt%) 0,22 <0,01 0,04 0,014 0,02 0,05 0,02 sisanya

2.2. Korosi

Pada umumnya logam tidak dapat mengalami keadaan tetap atau utuh setelah
beberapa waktu. Logam akan mengalami kerusakan atau dapat disebut dengan
korosi. Korosi didefinisikan sebagai suatu proses kerusakan logam yang pada



dasarnya merupakan reaksi logam menjadi ion di permukaan logam yang kontak
langsung dengan lingkungan berair dan oksigen. Terkikisnya barang-barang yang
terbuat dari logam merupakan salah satu penyebab rusaknya infrastruktur serta
barang-barang yang terbuat dari logam (Kasim dkk., 2011). Korosi logam dapat
terjadi diakibatkan oleh uap air, asam, dan garam serta suhu lingkungan yang
tinggi. Korosi dapat diartikan sebagai proses degradasi atau menurunnya mutu

logam menjadi rapuh, kasar, dan mudah hancur (Utomo, 2015).

Logam-logam yang dibiarkan secara terbuka akan mengakibatkan reaksi dengan
oksigen, sehingga elektron-elektron yang terdapat pada logam akan dilepaskan
yang kemudian ditangkap dan akan bereaksi dengan uap (reduksi oksigen)
sehingga karena logam akan menyesuaikan dengan lingkungan untuk mencapai
kestabilan, terjadilah proses yang dinamakan reaksi oksidasi logam yang
kemudian dikenal dengan istilah korosi (Fermiana, 2017).

Korosi dapat terjadi jika mengandung empat elemen, antara lain yaitu anoda,
katoda, metallic pathway, dan larutan elektrolit (Afandi dan Arief, 2015). Adapun
reaksi korosi yang terjadi, yaitu:

Anoda Fews) > Fe*aq + 26 1)
Elektron yang dibebaskan dalam oksidasi akan mengalir ke bagian lain untuk
mereduksi oksigen

Katoda : Oyg + 2H20(l) + 4e- > 40H (2)
lon besi(ll) yang terbentuk pada anode akan teroksidasi membentuk besi(lll) yang
kemudian membentuk senyawa oksida terhidrasi Fe>O3-xH>0 yang disebut karat
(Zuchry and Magga, 2017).

2.2.1. Macam- Macam Korosi

Berdasarkan bentuk kerusakan, penyebab korosi, dan lingkungan terjadinya korosi
serta material yang digunakan, korosi terbagi menjadi berbagai macam jenis,

antara lain yaitu



a. Korosi Merata atau Seragam (uniform corrosion)
Korosi merata dapat diakibatkan oleh reaksi kimia pada permukaan logam
yang mengikis lapisannya menjadi tipis disebabkan oleh pH air yang rendah
dan udara yang lembab (Selvia, 2020). Jenis korosi ini adalah yang paling
umum dan korosi dapat dideteksi dengan menghitung kehilangan berat (weight
loss) dari ketebalan yang terdegradasi. Bahan dengan ukuran butir kristal halus
dan homogenitas tinggi biasanya mengalami korosi seragam. Distribusi
seragam proses katoda dan anoda pada permukaan logam menyebabkan korosi
seragam (Fermiana, 2017).

b. Korosi Galvanic (Galvanic corrosion)
Korosi galvanic terjadi terdapat kontak secara listrik kedua logam yang
berbeda dihubungkan, perbedaan potensial tersebut akan menimbulkan aliran
elektron atau listrik diantara kedua logam, logam yang mempunyai tahanan
korosi rendah (potensial rendah) akan terkikis dan yang tahanan korosinya
tinggi akan mengalami penurunan daya korosinya (Zuchry and Magga, 2017).

c. Korosi Celah (crevice corrosion)
Korosi celah terjadi di daerah yang kondisi oksigennya sangat rendah atau
bahkan tidak ada sama sekali. Dapat juga terjadi akibat desain konstruksi
peralatan yang tidak memungkinkan terjadinya oksidasi (Zuchry and Magga,
2017).

d. Korosi Sumuran (pitting corrosion)
Korosi sumuran disebabkan oleh adanya lapisan yang hancur yang terjadi
karena adanya ion klorida yang agresif. Korosi ini sangat berbahaya karena
dapat mengakibatkan kegagalan total pada material hanya dikarenakan oleh
hilangnya beberapa persentase berat. Pitting corrosion merupakan salah satu
jenis korosi yang sulit untuk diatasi bahkan dalam skala laboratorium
dikarenakan ukurannya yang kecil dan tertutup oleh produk dari korosi itu
sendiri (Jones, 1996).

e. Korosi Batas Butir (intergranular corrosion)
Korosi intergranular disebabkan oleh adanya pengotor, yaitu kelebihan elemen
paduan atau penurunan salah satu elemen paduan. Ketika jumlah paduan besi

dalam aluminium kecil, maka mengakibatkan kelarutan besi yang rendah



sehingga terjadi segregasi pada batas butir dan menyebabkan korosi
terintegrasi (Rubiyato dan Raharjo, 2008).

2.2.2. Kontrol Korosi

Dalam upaya mencegah ataupun mengontrol korosi, dapat dilakukan dengan

berbagai cara. Upaya-upaya yang dilakukan harus memikirkan berbagai aspek

seperti efisiensi dan harga. Umumnya untuk skala besar, dapat menggunakan

inhibitor korosi karena biaya yang digunakan relatif murah dibandingkan dengan

lainnya. Kontrol laju korosi dapat dikategorikan menjadi sebagai berikut:

1. Pemilihan material (logam dan non logam menyesuaikan kebutuhan)

2. Pelapisan (coating)

3. Penambahan inhibitor

4. Proteksi anodik dan katodik

5. Kontrol lingkungan (berupa temperatur, konsentrasi, dan lain sebagainya)
(Manurung, 2016)

2.3. Korosi CO2

Pada sektor industri pengolahan gas alam, terdapat gas CO2 yang merupakan salah
satu komponen terbanyak dari berbagai macam gas yang terkandung di dalamnya.
Baik itu berasal dari sumur produksi ataupun hasil pengolahan. Sebenarnya
kandungan gas CO- tidak mempengaruhi material penyalur, akan tetapi reaksi
yang dimiliki CO> dengan fasa cair (liquid) akan menyebabkan terjadinya korosi
secara internal pada material, yang dikenal sebagai korosi CO2 (CO- corrosion)
(Kermani et al., 2006).

Korosi internal akibat gas CO. (CO corrosion) merupakan korosi yang terjadi

pada pipa penyalur gas. Korosi CO- dipengaruhi oleh temperatur, tekanan,

konsentrasi, aliran fluida dan lain sebagainya. Tipe korosi CO ditandai dengan

(3)



terbentuknya asam karbonat (H.COz) yang kemudian bereaksi dengan baja.
Adapun bentuk reaksinya adalah sebagai berikut:
COz2 (aq) + H200) —— H2CO03 ag)

Asam karbonat yang terbentuk akan terdisosiasi menjadi bicarbonate dan ion
karbonat melalui 2 tahap, yang setiap tahapnya menghasilkan ion hidrogen

H2CO3(aq) <+—> Hag + HCO3 (ag (4)

HCOs(@a) <«—>  CO%@g+ H'ag) ®)

Reaksi antara CO, dengan air yang membentuk asam karbonat merupakan reaksi
sintesis. Asam karbonat akan menurunkan pH dan menghasilkan ion hidrogen
sebagai penerima elektron. Hidrogen yang memiliki satu proton pada intinya,
berukuran sangat kecil dapat berdifusi ke dalam struktur kristal baja, sehingga
menurunkan keuletan dari baja tersebut serta dapat menyebabkan terjadinya patah
getas (Sari dan Dwiyati, 2015).

2.4. Inhibitor Korosi

Pencegahan korosi dapat dilakukan dengan berbagai cara, misalnya yaitu dengan
menggunakan inhibitor korosi. Inhibitor korosi adalah zat yang ditambahkan ke
dalam medium dengan jumlah konsentrasi kecil untuk menurunkan serta
mencegah reaksi antara logam dengan medium tersebut (Giat dkk., 2013). Pada
industri, penggunaan inhibitor korosi sebagai pengendali korosi dalam sistem
tertutup, sebagai suatu alternatif-biaya yang efisien terhadap penggunaan
bahan/material yang sangat tahan korosi. Kriteria praktis untuk pemilihan
inhibitor korosi dari berbagai zat/senyawa anorganik dan organik karena sifat-sifat
inhibisinya. Tidak hanya efisiensi inhibisinya, tetapi juga keamanan penggunaan,
kendala ekonomi, kesesuaian dengan bahan kimia yang lain di dalam sistem dan

masalah lingkungan (Magnussen, 2007).
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2.4.1. Inhibitor Organik

Terdapat dua jenis inhibitor korosi berdasarkan senyawa penyusunnya, antara
lain yaitu inhibitor korosi anorganik dan inhibitor korosi organik. Karim dan
Yusuf (2012) mendefinisikan inhibitor korosi organik sebagai inhibitor yang
berasal dari bahan alami yang tersedia di alam. Inhibitor organik selain dapat
menghambat laju korosi, memiliki sifat non-toxic, relatif murah, mudah
didapatkan dan dapat diperbaharui. Penggunaan inhibitor organik biasanya
sebagai pembentuk lapisan/ film yang bertujuan untuk melindungi permukaan
logam (Roberge, 2000). Pada umumnya senyawa inhibitor bersifat netral, tetapi
gugus nitrogen pada senyawa memiliki pasangan elektron bebas yang
menyebabkan inhibitor cenderung bermuatan negatif sehingga, inhibitor akan
tertarik ke permukaan logam dan membentuk lapisan (Kristian dkk., 2015).
Keefektifan inhibitor organik ini tergantung dengan susunan kimia, struktur
molekul, dan afinitasnya terhadap permukaan logam. Senyawa organik dianggap
sebagai inhibitor yang paling efektif dan efisien karena memiliki atom hetero,
yaitu O, N dan S, serta ikatan n (pi) yang teradsorpsi ke substrat baja (Yang,
2021). Inhibitor organik akan diadsorpsi berdasarkan muatan ion permukaan
logam dan inhibitor. Kekuatan adsorpsi merupakan faktor yang dominan untuk
inhibitor organik yang larut dalam air (Yatiman, 2009).

2.4.2. Inhibitor Anorganik

Berbeda dengan inhibitor organik, inhibitor anorganik memiliki pengertian yaitu
inhibitor yang berasal dari mineral-mineral yang tidak mengandung unsur karbon
(C) di dalam senyawanya serta cenderung bersifat membahayakan lingkungan
Ketika digunakan karena memiliki tingkat toksisitasnya yang tinggi, misalnya
yaitu sodium nitrit (Nugroho, 2015). Inhibitor anorganik yang mengandung
fosfat, kromat, dan logam berat lainnya, sekarang dibatasi atau dilarang oleh
berbagai peraturan lingkungan karena toksisitasnya dalam pembuangan terutama

di industri kelautan, di mana kehidupan air dapat terancam (Roy et al., 2014).
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2.5. Minyak Kelapa

Minyak kelapa merupakan salah satu produk olahan dari daging buah kelapa
dapat dimanfaatkan sebagai produk pangan dan non pangan. Minyak kelapa
sendiri memiliki keunikan karena kandungannya terdapat berbagai senyawa asam
lemak yang mayoritas ialah asam lemak rantai medium (Karouw dkk., 2013).
Minyak kelapa memiliki kandungan ester yang sangat tinggi dibandingkan dengan
minyak diesel itu sendiri, serta memiliki sifat pembakaran yang baik dan ramah
lingkungan (Hidayanti dkk., 2015).

2.5.1. Metil Ester Minyak Kelapa

Sintesis metil ester dapat dilakukan secara transesterifikasi enzimatis ataupun
kimiawi. Sintesis ester metil asam lemak secara enzimatis berlangsung pada suhu
yang relatif rendah yaitu sekitar 30 °C (Watanabe et al., 2000). Sedangkan
sintesis metil ester secara transesterifikasi kimia menggunakan katalis asam atau
katalis basa dengan suhu yang beragam menyesuaikan dengan tingkat keasaman

katalis yang digunakan (Karouw dkk., 2013).

Tabel 2. Komposisi Asam Lemak Pada Minyak Kelapa (Afifah, 2022)

No. Asam Lemak Rumus Senyawa Jumlah Relatif (%)
1. Asam kaprilat CoH1502 6,18
2. Asam kaprat C11H202 6,26
3. Asam laurat C13H2602 38,85
4, Asam miristat C15H3002 20,35
5. Asam palmitat C17H3402 12,34
6. Asam oleat C18H3602 11,51
7. Asam stearat C19H3802 4,50

Dapat dilihat bahwasannya asam lemak yang memiliki persentase jumlah relatif
tertinggi yaitu asam laurat. Asam laurat ini memiliki struktur seperti yang dapat

dilihat pada Gambar 1.
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Gambar 1. Struktur asam laurat

2.5.2. Senyawa Nitrogen

Metil ester yang diperoleh dari reaksi transesterifikasi minyak kelapa dapat
digunakan sebagai prekursor untuk memperoleh senyawa nitrogen dengan metode
hidrotermal pada proses amidasi. Reaksi amidasi terjadi antara metil ester dengan
dietanolamina serta bantuan katalis seperti zeolit-A. Pada penelitian yang
dilakukan oleh Ilim et al. (2022) diketahui senyawa nitrogen yang terbentuk

melalui reaksi amidasi sebesar 53,54%.

2.6. Transesterifikasi

Transesterifikasi merupakan metode yang digunakan untuk memproduksi
biodiesel dari minyak nabati. Pada dasarnya proses transesterifikasi ini
bertujuan untuk mengubah (tri, di, mono)gliserida yang terdapat dalam skala besar
pada komposisi minyak nabati dan berviskositas tinggi menjadi metil ester asam

lemak dimana metanol atau etanol menggantikan gliserin (Suleman dkk., 2019).

H,C—OCOR, ® H@ H,C—OH R;COOR
| H/O | -
H(IT—OCORz + 3 ROH H(IZ—OH + RzC(_BOR
H,C—OCOR; H,C—OH R3;COOR

Gambar 2. Mekanisme Reaksi Transesterifikasi (Thanh et al., 2012)

Alkohol yang dapat digunakan dalam reaksi transesterifikasi yaitu metanol dan

etanol. Metanol memiliki sifat fisik dan kimia yang menguntungkan yaitu



13

merupakan senyawa polar dan alkohol rantai pendek. Selain itu, Metanol lebih
dipilih karena harganya yang lebih murah dan dapat bereaksi dengan trigliserida
dengan cepat. Akan tetapi karena metanol memiliki titik didih yang relatif
rendah, maka diperlukanlah penanganan yang tepat pada saat penggunaannya
(Giraldo et al., 2013)

2.7. Amidasi

Amidasi merupakan reaksi pembentukan senyawa amida dari suatu asam lemak
atau metil ester dengan senyawa amina, salah satu contoh senyawa amina yaitu
dietanolamina. Dietanolamina berfungsi sebagai penyedia gugus amina yang
akan menggantikan gugus metoksi pada metil ester sehingga terbentuk

dietanolamida dengan hasil samping metanol.

H
N\/\
o N OH

Gambar 3. Struktur dietanolamina

Senyawa amina hanya dapat bereaksi dengan senyawa ester pada suhu tinggi.
Apabila dilakukan pada suhu rendah, maka reaksi akan berjalan lambat sekalipun
dengan bantuan katalis (Khasanah dkk., 2019).

RCOOCHs3 + NaOH - RCOONa + CH3OH (6)
RCOONa + NH(C2H4OH), > RCON(C2H4OH); + NaOH (7
RCOONa+ NaOH + NH(C2H4OH)2 > RCON(C2H4OH)2 + CH30H + NaOH (8)

Katalis NaOH memecah ikatan metil ester terjadi pada tahap pertama reaksi.
Pada tahap pertama, katalis NaOH terionisasi memecah ikatan metil ester. lon
Na* berikatan dengan gugus ester sedangkan ion OH" berikatan dengan gugus

metil membentuk metanol (Probowati dkk., 2012).
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2.8. Zeolit-A

Jenis katalis heterogen asam yang dapat digunakan dalam proses produksi
biodiesel adalah zeolit. Zeolit sebagai katalis disebabkan karena zeolit
menunjukkan aktivitas asam yang cukup besar dan terutama karena sifat
selektifitasnya (shape selective) (Chung and Park, 2009). Pada umumnya, zeolit
merupakan salah satu material yang sangat penting karena memiliki sifat yang
unik, yaitu mampu berperan penting sebagai adsorben dan katalis (Pandiangan et
al., 2018). Zeolit memiliki satu formula umum yaitu Mxn [(AlO2)x(SiO2)y]
wH20, yang mana (M) adalah kation alkali atau alkali tanah, (n) adalah valensi
kation, (w) adalah jumlah molekul air per unit sel, x dan y adalah jumlah total
tetrahedra per unit sel. Rasio y/x biasanya memiliki nilai 1 hingga 5, meskipun
untuk zeolit silika, y/x dapat berkisar dari 10 hingga 100 (Petrov and Michalev,
2012). Salah satu contoh dari zeolit yaitu zeolit-A. Zeolit-A merupakan zeolit
buatan (sintetis) yang mengandung aluminasilikat dan membentuk struktur unit
tetrahedral yang memiliki formula yaitu Nai2((AlO2)12(Si02)12)-27 H20

Gambar 4. Struktur Zeolit-A (Oliveira and Beatrice, 2019)

Zeolit-A terdiri atas alumina silikat dimana unit terkecilnya berbentuk tetrahedral
TO. dengan T adalah Si** atau AI**. Kedua bentuk T tersebut terhubung dengan
adanya oksigen sebagai penghubungnya, dimana oksigen digunakan bersama oleh
Si** dan A" membentuk struktur zeolit-A. Zeolit-A memiliki kapasitas tukar
kation (KTK) yang tinggi, karena zeolit-A merupakan zeolit yang kaya alumina.
(Witanto dan Trisunaryanti, 2010). Zeolit-A merupakan salah satu jenis katalis

heterogen yang dapat dengan mudah dipisahkan dari campuran reaksi karena
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memiliki fase yang berbeda antara reaktan dan produk dengan katalis, memiliki
kestabilan termal yang relatif tinggi sehingga dapat digunakan untuk reaksi pada
yang suhu tinggi, dan oleh karena itu memungkinkan untuk katalis dapat

diregenerasi (Pandiangan et al., 2019).

Sebagai katalis, zeolit-A ini telah digunakan untuk transesterifikasi untuk
mengubah minyak nabati menjadi biodiesel, yang dikenal sebagai bahan bakar
cair terbarukan yang semakin penting. Pemanfaatan yang bervariasi ini
menjadikan zeolit-A sebagai senyawa yang menarik, karena dapat secara
berkelanjutan untuk eksplorasi teknik preparasi serta penggunaan bahan baku
yang bervariasi. Adapun contoh bahan baku yang digunakan dalam proses
pembuatan zeolit-A yaitu silika dari sekam padi dan aluminium foil (Simanjuntak
etal., 2021).

2.9. Karakterisasi Produk

2.9.1. X-Ray Diffraction (XRD)

XRD merupakan teknik yang digunakan untuk mempelajari struktur kristal dan
jarak atom. XRD atau dalam Bahasa Indonesia berarti difraksi sinar-X didasari
pada interferensi konstruktif sinar-X monokromatik dan sampel kristal. Sinar-X
ini dihasilkan oleh tabung sinar katoda, disaring untuk menghasilkan radiasi
monokromatik, dikolimasi menjadi konsentrat, dan diarahkan ke sampel.
Interaksi sinar datang dengan sampel menghasilkan interferensi konstruktif (dan
sinar difraksi) ketika kondisi memenuhi hukum Bragg:

nA = 2d.sind 9)
di mana n adalah bilangan bulat, 1 adalah panjang gelombang sinar-X, d adalah
jarak antar bidang yang menghasilkan difraksi, dan 06 adalah sudut difraksi.
Hukum ini menghubungkan panjang gelombang radiasi elektromagnetik dengan
sudut difraksi dan jarak kisi dalam sampel kristal. Sinar-X yang terdifraksi ini

kemudian dideteksi, diproses, dan dihitung. Dengan memindai sampel melalui
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berbagai sudut 20, semua kemungkinan arah difraksi kisi harus dicapai karena
orientasi acak dari bahan halus seperti bubuk.
N

X-ray
Detector

Gonlomeater

X-ray Tube
“x
()

R

Sample Analy:ing Crystal
Gambar 5. Diagram skema sistem difraktometer (Bunaciu et al., 2015)

Adapun contoh difraktogram zeolit-A yang dibuat dari sekam padi dan aluminium
foil yaitu sebagai berikut

'UMML-JJMLJ\-WLM PR
J_JLJ_A_J_Lu N I L

_;‘ J_J |__J _Jul H_LJ 24h

J111 L L L1z
10

20 a0 40 50
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Gambar 6. Pola difraktogram XRD zeolit-A hasil sintesis dengan variasi waktu

aging larutan natrium silikat dan standar zeolit-A (IZA) (Herliana et
al., 2021)

Untuk mengetahui hasil XRD zeolit-A hasil sintesis yang sesuai dengan standar
zeolit-A 1ZA dapat dilihat pada puncak yang dihasilkan dan dibandingkan. Jika

terdapat lima atau lebih puncak yang sama, menandakan zeolit-A berhasil
disintesis.



17

2.9.2 Scanning Electron Microscope (SEM)

SEM memberikan informasi mengenai detail permukaan dengan menelusuri
sampel dalam pola raster dengan berkas elektron. Proses penggunaan
instrumentasi SEM diawali dengan penembakan elektron yang menghasilkan
seberkas elektron energik di kolom dan ke serangkaian lensa elektromagnetik.
Lensa ini berbentuk tabung, dibungkus dalam kumparan dan disebut sebagai
solenoida. Kumparan disesuaikan untuk memfokuskan berkas elektron yang
datang ke sampel. Penyesuaian ini menyebabkan fluktuasi tegangan,
meningkatkan/menurunkan kecepatan kontak elektron dengan permukaan
spesimen (Choudhary and Priyanka, 2017).

Penggunaan SEM untuk pada karakterisasi zeolit-A berfungsi untuk mengetahui
mikrostruktur dengan menunjukkan secara jelas morfologi permukaan yang
ditandai dengan pembentukan cluster yang memiliki ukuran dan bentuk berbeda.
Dapat dilihat pada Gambar 7 terdapat beberapa fase kristal seperti yang juga telah
ditunjukkan oleh hasil XRD, termasuk kristobalit berbentuk tetragonal, nepheline

berbentuk heksagonal, jadeite berbentuk monoklinik, dan albite berbentuk triklin

m Mag= 1000KX  SignalA=SE1  Date:21 un2022  URTLTSIT = Mag= 1500 KX  SanelA=SET  Date 21Jun20z2  UPTLTSIT
WO = 90mm EMI = 800K Tme ADA754 I WD = 80mm SHT= @Q0KY  Tima:1020:04

Gambar 7. Mikrograf zeolit-A hasil sintesis dengan perbesaran 10.000x (a) dan
15.000x (b) (Afifah, 2022)
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2.9.3 Fourier Transform Infrared (FTIR)

Fourier Transform Infrared (FTIR) adalah teknik yang digunakan untuk
mendapatkan spektrum inframerah serapan, emisi, dan fotokonduktivitas padatan,
cair, dan gas (Sindhu et al., 2015). FTIR sangat berguna untuk karakterisasi
permukaan nanopartikel. Menurut Torres-Rivero et al., (2021). Spektroskopi
FTIR didefinisikan sebagai teknik yang digunakan untuk mengidentifikasi gugus
fungsi karakteristik dari pita spektral yang memungkinkan untuk mengetahui

konjugasi antara nanomaterial dan biomolekul yang teradsorpsi.

Untuk mengetahui gugus fungsi dari sampel yang diujikan dapat dilihat
berdasarkan panjang gelombang yang didapat melalui Infra Red (IR). Panjang
gelombang ini diperoleh dari ikatan kovalen yang diserap radiasi elektromagnetik
di wilayah IR. Spektrum IR dapat dikelompokkan menjadi 3 berdasarkan
bilangan gelombangnya, yaitu spektrum IR jauh (kurang dari 400 cmt), spektrum
IR tengah (400-4000 cm™), dan spektrum IR dekat (4000-13000 cm™). Spektrum
IR tengah adalah yang paling banyak digunakan dalam analisis sampel
(Nandiyanto et al., 2019).

% Transmittance

——Methyl Ester

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Wavenumber (cm )

Gambar 8. Spektra FTIR Metil Ester (llim et al., 2022)

Pada spektrum metil ester dicirikan oleh adanya puncak serapan yang timbul dari
vibrasi gugus fungsi ester yang khas. Pita serapan pada 2922 cm™, 2855 cm™, dan

1438 cm™ dikaitkan dengan peregangan dan pembengkokan —C-H dari gugus
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alkana. Puncak serapan yang tajam pada bilangan gelombang 1744 cm dikaitkan
dengan peregangan gugus karbonil (C=0) dan pita serapan pada 1170 cm™
mewakili gugus C-O (llim et al., 2022). Sari et al., (2018) melaporkan bahwa
gugus amida (C=0) tercatat pada bilangan gelombang 1618,34 cm-1 untuk
alkanolamida dari minyak kelapa

2.9.4 Gas Chromatography — Mass Spectrometry (GC-MS)

Gas Chromatography — Mass Spectrometry (GC-MS) merupakan metode analisis
yang menggabungkan fitur kromatografi gas dan spektrometri massa untuk
mengidentifikasi zat yang berbeda dalam sampel uji. GC-MS terdiri dari dua blok
instrumen utama: kromatografi gas dan spektrometer massa (Sparkman et al.,
2011). Tujuan utama dari analisis instrumen GC-MS adalah untuk
mengidentifikasi sebuah zat yang berbeda dalam sampel uji. Hal ini dilakukan
dengan membandingkan konsentrasi relatif antara massa atom dalam spektrum

yang dihasilkan (Hibschmann, 2016).

Instrumen ini digunakan untuk proses analisis senyawa volatile ataupun semi-
volatile. Sampel yang mengandung senyawa volatile diinjeksikan ke dalam
sistem GC untuk kemudian dilakukan proses pemisahan di dalam kolom
berdasarkan sifat kepolaran. Setelah terelusi dari sistem GC, maka masing-
masing senyawa yang telah terpisahkan, akan masuk ke dalam sistem MS untuk

kemudian difragmentasi dengan energi ionisasi tertentu (BRIN, 2022).

LIS

1,178,031

10.0 200 300 400 500 60.0 69.0

Gambar 9. Kromatogram GC Produk Amidasi (Ilim et al., 2022)



20

GC-MS digunakan untuk mengevaluasi pembentukan senyawa nitrogen. Pada

Gambar 9 terdapat kromatogram yang merupakan hasil karakterisasi senyawa

nitrogen mana dapat disajikan juga menjadi data seperti Tabel 3 di bawah ini

Data pada Tabel 3 menunjukkan besarnya senyawa nitrogen yang terbentuk yaitu

53,54%. Hal ini menandakan hasil yang baik untuk karakterisasi GC-MS karena

memiliki hasil data konversi metil ester menjadi senyawa nitrogen yang relatif

tinggi.

Tabel 3. Komposisi Kimia Produk Hasil Amidasi (Ilim et al., 2022)

No. Nama Senyawa Rumus Kimia  Presentasi Relatif (%)
1 Metil Kaprilat CoH1502 0.77
2 Gliserin C3HsOs3 2.35
3 Asam Kaprilat CsH1602 1.36
4 Metil Kaprat C11H2202 1.06
5 Asam Kaprat C10H2002 1.77
6 Metil Laurat C13H2602 9.78
7 Tripropilamina CoH2:N 1.85
8 Asam Laurat C12H2402 1.75
9 Metil Miristat C15H3002 3.96
10 Heksanamida, N-(2- CsH17NO2 2.39
Hidroksietil)-
11 Asam Miristat C14H2802 5.60
12 Metil Palmitat C17H3402 2.02
13 Asam Kaprilat Monoetanol C10H21NO2 1.22
Amida
14 Asam Palmitat C16H3202 5.03
15  Dekanamida, N-(2-Hidroksietil)- C12H2sNO2 12.38
16 Metil Oleat C19H3602 1.53
17 Metil Stearat C19H330> 1.50
18 Asam Oleat C18H3402 2.44
19 Asam Stearat C18H3602 5.53
20 Dietanolamid Laurat C16H33NO3 33.23
21 1-Piperazine Etanol CeH14N20 2.47

2.10 Pengukuran Laju Korosi

Laju korosi didefinisikan sebagai peristiwa merambatnya proses korosi yang

terjadi pada suatu material. Penyebab terjadinya laju korosi berkaitan dengan
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nilai ekonomis dan teknis material. Laju korosi juga dapat diartikan sebagai
parameter yang digunakan untuk mengukur ketahanan terhadap korosi pada
material sehingga dapat diperkirakan kelayakan durasi penggunaan material
tersebut (Priyantoro dkk., 2012). Laju korosi dapat dinyatakan dalam milimeter
per-year (mmpy) dari logam yang terdegradasi (Oparaodu and Okpokwasili,
2014).

2.10.1. Weight Loss

Cara paling sederhana untuk mengukur laju korosi suatu logam adalah dengan
merendam sampel ke media uji dan mengukur kehilangan berat material sebagai
fungsi waktu (Rathi et al., 2010). Data luaran yang diperoleh dari metode weight
loss adalah berat yang hilang (W), laju korosi (LK), dan % proteksi (%P) yang
dapat dihitung sesuai persamaan berikut (llim et al., 2016):

W=W,—Wg (10)

_ 10.W.365 1
~ A.D.t an
(LK, — LK;)
%p=—— "~ 12
% LK, (12)

Keterangan W = berat yang hilang (g), Wq) = berat awal (g), W = berat akhir
(9), LK = laju korosi (mm/T = milimeter per tahun), A = luas permukaan sampel
uji (cm?), D = massa jenis logam (g/cm?®) sama dengan 7,86 g/cm? untuk baja
karbon, t = waktu paparan (hari), %P = persen proteksi, LKo = laju korosi tanpa

penambahan inhibitor, dan LK; = laju korosi dengan penambahan inhibitor.

2.10.2. Pengukuran Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS)

Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS) banyak digunakan untuk
karakterisasi elektrokimia untuk melindungi lapisan organik pada logam (Bonora
etal., 1996). Teknik ini diketahui memiliki keuntungan bahwa korosi pada sistem

tidak mempengaruhi akurasi pengukuran dengan cara yang dibahas metode non-
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elektrokimia (weight loss) (Feliu, 2020). EIS merupakan metode penting untuk
memantau perubahan elektrokimia sistem in situ dengan waktu perendaman,
karena memberikan informasi kinetik dan mekanistik tentang proses korosi dalam
kasus perlindungan pasif dan aktif atau kombinasi keduanya (Aparicio and Mosa,
2018). Teknik ini didasari pada penerapan gangguan potensial sinusoidal
amplitudo kecil (biasanya dalam kisaran 5-10 mV) ke elektroda kerja pada
rentang frekuensi yang diperluas (biasanya, 100 kHz hingga 10 mHz)

menggunakan tiga elektroda konvensional sel elektrokimia (Jia et al., 2019).

Diagram yang dihasilkan merupakan sinyal sinusoidal dengan frekuensi yang

sama tetapi dengan fase dan amplitudo yang berbeda terhadap gangguan

&
VOLTAGE

Time
. iijrri‘;d' ul
o | Time
Gambar 10. Representasi Grafis Dari Arus dan Tegangan Sebagai Fungsi Waktu
(Feliu, 2020)

Data EIS biasanya disajikan sebagai plot Nyquist, di mana komponen impedansi
imajiner (Z") diplot terhadap komponen impedansi nyata (Z’) pada setiap
frekuensi eksitasi, dan plot Bode menampilkan logaritma dari modulus impedansi
|Z| dan sudut fase (0) sebagai fungsi logaritma dari rentang frekuensi yang

diterapkan (Cano et al., 2010)

<100 ~

Gambar 11. Nyquist Plot
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Berdasarkan plot Nyquist diperoleh nilai parameter listrik yang dihasilkan yaitu
Rp, Rs dan Rct. Notasi Rs adalah tahanan larutan yang tergantung dari
konsentrasi ion, jenis ion dan geometri area penghantar arus, dan merupakan titik
awal dari setengah lingkaran. Rp adalah resistansi transfer muatan yang dibentuk
oleh reaksi elektrokimia tunggal pada permukaan logam yang dikontrol secara
kinetik, dan merupakan titik akhir dari setengah lingkaran yang terbentuk dari plot
Nyquist. Sedangkan Rct adalah selisih dari nilai Rp dan Rs (diameter setengah
lingkaran yang dihasilkan) (Ajiriyanto et al., 2018).

Untuk menghitung besarnya nilai efisiensi inhibisi (%P) dapat dihitung dengan
persamaan berikut ini

Ry - Reee)

%P
R (et

(13)

Dengan %P = persen proteksi, Rct (i) = charge transfer resistance dengan
inhibitor, dan Rct (0) = charge transfer resistance tanpa inhibitor
(Hlim et al., 2017)

2.10.3. Pengukuran Metode Tafel dengan Potentiodynamic Polarization
(PDP)

Pengukuran Tafel dengan menggunakan PDP merupakan metode umum yang
digunakan dalam pengukuran korosi. Pada PDP, potensi rentang yang luas
diterapkan pada elektroda uji, karena di permukaan logam yang dominan terjadi
reaksi oksidasi atau reduksi (tergantung pada arah polarisasi) dan sebagai
akibatnya, arus yang memadai akan dihasilkan. Penyajian potensi dalam fungsi
rapat arus (i) untuk setiap titik terukur menghasilkan kurva polarisasi. Kurva
polarisasi dapat digunakan untuk menentukan potensial korosi dan laju korosi
logam. Berdasarkan plot Tafel ini dapat diketahui dominasi reaksi yang terjadi
antara anodik dan katodik. Jika potensial anodik dapat bergeser ke arah negatif
maka reaksi anodik yang berperan. Namun, jika potensial korosi bergeser ke arah

positif maka reaksi katodik berperan. Data yang didapat dari metode ini adalah
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kurva polarisasi anodik atau katodik yang menyatakan hubungan arus antara arus
(MA.cm) sebagai fungsi potensial (mV).

Untuk menentukan laju korosi dapat dilakukan dengan persamaan berikut ini
lcorr KEW
pA

Sedangkan untuk menghitung persentase proteksi dari inhibitor yang digunakan

Laju Korosi = (14)

dapat dilakukan dengan persamaan berikut

_ (icorr(o) - icorr)

%P (15)

icorr (0)

Dengan K = konstanta yang mewakili satuan untuk laju korosi, EW = massa
setara dalam gram/ekivalen, p = densitas dalam g/cm3 , A = area dalam cm?2 yang
terpapar pada larutan korosif, i°corr dan icorr = arus korosi dari sampel tanpa dan
dengan inhibitor dalam satuan ampere.



I11. METODOLOGI PENELITIAN

3.1. Tempat dan Waktu Pelaksanaan

Penelitian ini dilaksanakan dari Oktober 2022 hingga Mei 2023 bertempat di
Laboratorium Kimia Anorganik dan Fisik FMIPA Universitas Lampung.
Karakterisasi zeolit-A menggunakan XRD dilakukan di Institut Teknologi
Sepuluh November (ITS), Surabaya, Jawa Timur. Karakterisasi untuk
mengetahui komponen dengan menggunakan GC-MS dilakukan di Laboratorium
Kimia, Universitas Gajah Mada (UGM), Sleman, Daerah Istimewa Yogyakarta.
Analisis gugus fungsi hasil dari transesterifikasi dan amidasi dengan
menggunakan FTIR serta analisis stuktur permukaan zeolit-A dengan
menggunakan SEM dilaksanakan di Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi

Teknologi (LTSIT) Universitas Lampung, Bandar Lampung, Lampung.

3.2. Alat dan Bahan

Adapun alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah Fourier-Transform
Infrared (FTIR) merk Cary 30 Agilent, Gas Chromatography—Mass Spectrometry
(GC-MS) merk Shimadzu QP 2010 SE, X-Ray Diffraction (XRD) merk
PANalytical tipe Empyrean, Scanning Electron Microscopy (SEM) merk ZEISS
EVO MA 10, Polytetrafluoroethylene (PTFE) lined stainless steel autoclave,
furnace, refluks kondensor, hot plate, timbangan analitik merk KERNABT 220-

AM, ayakan mesh, water bath, termometer, magnetic stirrer, labu bundar, gelas
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Beaker, corong pisah, mikropipet, mikrometer sekrup, stirrer road, spatula, dan
botol kaca bersih.

Adapun bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini antara lain, yaitu NaCl
(Merck), NaOH (Merck), metanol (Merck), NaHCO3 (Merck), HNO3 (Merck),
dietanolamin (Merck), Sh.03, SnClz, HCI pekat, baja karbon rendah (SAE/AISI
Grade 1022), sekam padi dari Untung Suropati Bandar Lampung, aluminium foil,
gas CO» food grade, minyak kelapa, akuades, indikator pH, kertas saring, kertas
garnet, dan kertas silikon karbida (grade 200, 400, 600, 800, dan 1200)

3.3. Prosedur Penelitian

3.3.1. Preparasi Sekam Padi

Sekam padi didapat dari industri penggillingan lokal di Rajabasa. Sebelum
digunakan, sekam padi dicuci terlebih dahulu dengan cara direndamkan dalam air
agar kotoran hilang. Kemudian dipisahkan sekam padi yang mengambang dan
tenggelam. Sekam padi yang tenggelam kemudian dibilas dengan akuades, dan

dikeringkan dibawah sinar matahari hingga kering.

3.3.2. Ekstraksi Silika Sekam Padi

Sekam padi yang sudah bersih kemudian ditimbang sebanyak 50 g dan dilarutkan
dalam larutan NaOH 1.5% sebanyak 500 mL ke dalam gelas Beaker. Selanjutnya
dipanaskan hingga mendidih selama 30 menit, lalu diangkat dan didiamkan
selama 24 jam agar suhu menjadi seperti suhu ruangan. Hasil setelah didiamkan
selama 24 jam yaitu terdapat 2 fasa (filtrat dan residu). Kedua fasa tersebut
kemudian disaring dan filtrat yang mengandung silika dikumpulkan. Sol silika
(filtrat) yang sudah dikumpulkan kemudian ditambahkan larutan HNO3z 10%

hingga pH menjadi netral dan di-aging selama 24 jam agar diperoleh gel yang
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diinginkan. Setelah itu, gel dicuci dengan air panas hingga berwarna putih dan
dikeringkan di dalam oven selama 24 jam dengan suhu 100 °C. Setelah kering,
padatan gel silika kemudian dihaluskan dengan mortar dan diayak menggunakan

saringan mesh 200 nm.

3.3.3. Sintesis Katalis Zeolit-A

Pembuatan katalis zeolit-A diawali dengan pembuatan larutan NaOH terlebih
dahulu dengan cara melarutkan 20 g NaOH (pa) di dalam 200 mL akuades.
Kemudian larutan NaOH dicampurkan dengan silika yang sudah diayak sebanyak
30 g dan diaduk dengan menggunakan hotplate pada suhu 70 °C. Setelahnya
dilakukan aging selama 96 jam. Setelah di-aging, diperoleh natrium silika yang
kemudian digunakan untuk melarutkan aluminium foil sebanyak 13,5 g.
Selanjutnya dilakukan kristalisasi dalam oven selama 96 jam dengan suhu 100 °C.
Diperoleh sampel zeolit-A dengan bentuk gel yang kemudian gel tersebut dicuci
kembali setelah didinginkan hingga pH menjadi 7-8 dengan akuades.
Dikeringkan kembali di dalam oven dengan suhu 100 °C selama 24 jam.
Setelahnya dilakukan penghalusan dengan mortar dan disaring kembali dengan
mesh ukuran 200 nm. Dilakukan kalsinasi pada suhu 550 °C selama 6 jam.
Kemudian diperoleh zeolit-A. Untuk membuktikan hasil yang diperoleh itu sesuai
dengan yang diinginkan, maka zeolit-A perlu dilakukan karakterisasi dengan

XRD. Kemudian dilakukan prosedur transesterifikasi dan amidasi.

3.3.4. Transesterifikasi

Transesterifikasi dilakukan dengan nisbah minyak kelapa dan reaktan 1:4.

Sebanyak 25 mL minyak kelapa dicampur dengan 100 mL metanol dan kemudian
ditambahkan katalis zeolit-A sebanyak 10% dari berat minyak dalam labu bundar
250 mL. Campuran direfluks secara terus-menerus menggunakan hotplate stirrer

pada suhu 70 °C selama 4 jam. Hasil refluks didinginkan hingga mencapai suhu
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ruang, lalu disaring dengan kertas saring ke dalam corong pisah dengan tujuan
memisahkan katalis dengan produk yang dihasilkan. Filtrat kemudian didiamkan
selama 24 jam agar terjadi pemisahan antara metil ester dengan minyak yang
tersisa. Metil ester yang diperoleh kemudian dicuci dengan akuades dan
dimasukkan ke dalam corong pisah untuk memisahkan metanol yang tersisa dari
produk yang dihasilkan. Metil ester yang dihasilkan digunakan sebagai bahan

baku pembuatan senyawa nitrogen dalam reaksi amidasi.

3.3.5. Reaksi Amidasi

Amidasi dilakukan yaitu untuk memperoleh senyawa turunan nitrogen yang dapat
digunakan sebagai inhibitor korosi. Pada penelitian ini dilakukan variasi waktu
dan pengadukan agar mendapatkan perbandingan hasil yang bertujuan untuk
mengetahui kondisi optimumnya. Adapun variasi waktu yang digunakan yaitu 48,
72, dan 96 jam. Sedangkan varisi pengadukan yang digunakan yaitu 0, 30, dan 60
menit. Proses ini menggunakan metil ester sebelumnya yang sudah didapatkan
dan dietanolamin yang dibuat dengan rasio perbandingan 1:1 yang kemudian
dimasukkan gelas Beaker dan ditambahkan katalis zeolit-A sebanyak 5% dari
bobot. Selanjutnya dilakukan pengadukan dengan varisi 0, 30, dan 60 menit,
kemudian dimasukkan ke dalam teflon yang tersambung dengan autoclave.
Campuran tersebut dipanaskan pada suhu 100 °C selama 48, 72, dan 96 jam.
Setelah dipanaskan produk disaring menggunakan kertas saring, dimasukkan ke
dalam corong pisah untuk memisahkan katalis zeolit-A, dan dibiarkan selama satu
malam untuk memisahkan antara senyawa nitrogen yang diperoleh dengan metil
ester berlebih. Prosedur ini dilakukan secara berulang dengan menyesuaikan
variasi waktu yang tersedia. Untuk membuktikan bahwa produk yang dihasilkan
adalah senyawa nitrogen seperti yang diharapkan, senyawa yang diperoleh dari
reaksi ini akan dikarakterisasi dengan FTIR dan GC-MS, kemudian digunakan

sebagai inhibitor korosi.
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3.3.6. Preparasi bahan

Bahan utama yang digunakan dalam penelitian ini yaitu mildsteel. Mildsteel
dipotong menjadi lempengan tipis dengan ukuran (2 x 1 x 0.1) cm yang digunakan
pada metode weight-loss. Lempengan mengalami penurunan dengan
memasukkannya ke dalam gelas kimia yang berisi etanol dan disonikasi selama
dua menit. Lempeng kemudian dikeringkan dan dimensi serta beratnya dicatat

secara akurat

3.3.7. Preparasi Larutan

Media korosif yang digunakan adalah larutan NaCl 3% (b/v) yang dibuat dengan
melarutkan 30 g natrium klorida (NaCl) dan 0,1 g natrium bikarbonat (NaHCO3),
dalam 1 L akuades. Media korosif kemudian jenuh dengan gas CO- food grade
pada tekanan atmosfer dengan membersihkan larutan dengan gas pada laju sekitar
150-200mL mint. Larutan inhibitor dengan konsentrasi 15.000 ppm dibuat
dengan melarutkan inhibitor (senyawa nitrogen) dalam metanol. Larutan Clarke
dibuat dengan melarutkan 5g SnCl> dan 2g Sb>O3 dalam 100 mL HCI pekat (Ilim
etal., 2021).

3.3.8. Pengukuran Laju Korosi (Weight Loss Method)

Sampel uji mild steel dikeringkan dan ditimbang berat awalnya. Selanjutnya,
botol kaca disiapkan dan diisi dengan brine solution sebanyak 175 mL dan
dijenuhkan dengan gas CO; selama 45 menit (sekitar 250 mL.menit?),
eksperimen dibuat dalam variasi 150 ppm. Sampel uji mid steel dimasukkan ke
dalam botol tersebut dan ditutup dengan rapat dan didiamkan selama 24 jam.
Setelah itu, sampel mild steel dikeluarkan dan dibilas dengan Clarke’s solution

selama 5 detik untuk menghilangkan sisa-sisa oksida karat yang terbentuk, dibilas
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dengan akuades, dan etanol 96%, kemudian dikeringkan dan ditimbang kembali
berat akhirnya.

3.3.9. Analisis Permukaan dengan SEM

Prosedur ini dilakukan untuk mengetahui morfologi permukaan sampel baja
lunak. Sehingga dapat diamati korosi yang terjadi dan dampak inhibitor korosi
pada permukaan baja lunak. Adapun sampel yang diamati yaitu sampel baja
lunak tanpa medium korosif, sampel baja lunak menggunakan larutan medium
korosif, serta sampel baja lunak dengan larutan medium korosif dan larutan

inhibitor.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Dari hasil yang diperoleh dari penelitian ini, diperoleh beberapa kesimpulan

sebagai berikut:

1.

Zeolit-A hasil sintesis memiliki karakteristik yang mirip dengan zeolit-A
standar I1ZA berdasarkan analisis menggunakan XRD menunjukkan pola
difraksi pada rentang 20 7-34°.

Zeolit-A hasil sintesis memiliki aktivitas katalitik yang baik untuk
transesterifikasi dan reaksi antara metil ester dan dietanolamina. Hal ini
ditunjukkan dengan terbentuknya metil ester minyak kelapa dengan aroma
khas metil laurat dan terbentuknya senyawa nitrogen.

Karakterisasi FTIR senyawa nitrogen menunjukkan bahwa reaksi berhasil
mengubah metil ester menjadi senyawa nitrogen. Hal ini ditunjukkan oleh
adanya pita serapan pada rentang bilangan gelombang 3200-3410 cm™ yang
merupakan gugus N-H, serta didukung pula oleh rentang bilangan gelombang
1600-1630 cm™.

Karakterisasi dengan GC-MS pada senyawa nitrogen P-1B memiliki jumlah
puncak yang lebih sedikit dibandingkan dengan P-1C, yaitu 12 dengan 13.
Hasil ini berbanding lurus dengan persentase jumlah senyawa nitrogen yang
diperoleh, yaitu sebesar 13,60% dan 25,31%

Senyawa nitrogen yang diperoleh dari reaksi pada suhu 100 °C selama 48 jam

dengan pengadukan selama 30 menit (P-1B) menunjukkan aktivitas terbaik
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sebagai inhibitor korosi pada eksperimen menggunakan metode wheel test.
Hal ini ditunjukkan dengan persentase perlindungan tertinggi (91,87%).
Analisis SEM untuk permukaan baja lunak yang diberi perlakuan P-1B
sebagai inhibitor juga menunjukkan bahwa inhibitor tersebut melindungi

permukaan dari korosi dengan baik

5.2. Saran

Terdapat beberapa saran untuk dapat dilakukan pada penelitian selanjutnya, antara

lain yaitu:

1.

Mengoptimalkan kondisi percobaan untuk reaksi antara metil ester dan
dietanolamina, seperti melakukan percobaan dengan berbagai perbandingan
reaktan, suhu, dan waktu reaksi atau menggunakan katalis lain untuk
mendapatkan jumlah senyawa nitrogen yang lebih tinggi.

Pengujian senyawa penghambat korosi dengan metode lain seperti
Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS) dan Polarisasi Tafel, serta
melakukan beberapa kali pengulangan untuk mendapatkan akurasi data
eksperimen yang lebih baik.

Mendalami lebih lanjut mengenai senyawa nitrogen yang diperoleh agar
dapat mengetahui faktor yang dapat mempengaruhi aktivitasnya sebagai

inhibitor korosi.
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