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ABSTRAK

STUDI PENAMBAHAN ASAP CAIR TANDAN KOSONG KELAPA
SAWIT SEBAGAI INHIBITOR KERAK KALSIUM SULFAT (CaSO4)
MENGGUNAKAN METODE SEEDED EXPERIMENT

Oleh

Nurdiana

Pembentukan kerak yang terjadi pada pipa industri terutama industri minyak dan
gas, sering menjadi masalah yang serius karena dapat menghambat aliran fluida
dan mengakibatkan kerugian. Salah satu jenis kerak yang sering ditemukan
adalah kerak kalsium sulfat (CaSOs4). Oleh karena itu, dalam penelitian ini
digunakan asap cair Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS) sebagai inhibitor
untuk menghambat pertumbuhan kerak kalsium sulfat (CaSOs) dengan
menggunakan metode seeded experiment. Konsentrasi larutan pertumbuhan
CaSO4 yang digunakan pada penelitian ini yaitu 0,038 M, 0,050 M, 0,063 M, dan
0,075 M, serta variasi konsentrasi inhibitor 75, 100, 125, dan 150 ppm.
Efektivitas inhibitor terbaik dalam menghambat pertumbuhan kerak CaSO4
diperoleh dengan penambahan inhibitor pada konsentrasi 150 ppm dan larutan
pertumbuhan 0,038 M, dengan persentase efektivitas sebesar 50,82%. Hasil
analisis menggunakan Scanning Electron Miscroscopy (SEM) setelah
penambahan inhibitor menunjukkan terjadi perubahan morfologi kerak CaSO4
menjadi berukuran lebih kecil dan pendek dibandingkan tanpa penambahan
inhibitor yang berukuran besar, lebar, dan berbentuk lebih panjang. Analisis
menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) menunjukkan kerak CaSOs tanpa
inhibitor terdiri dari fase gipsum dan basanit, sedangkan setelah penambahan
inhibitor terdiri dari fase gipsum dan basanit serta muncul fase baru yaitu
anhidrit. Analisis menggunakan Particle Size Analyzer (PSA) menunjukkan
terjadi penurunan ukuran partikel kerak CaSO4 berdasarkan nilai rata-rata (mean)
dan nilai tengah (median) setelah dilakukan penambahan inhibitor. Dengan
demikian, asap cair tandan kosong kelapa sawit dapat digunakan untuk
menghambat pertumbuhan kerak CaSOs.

Kata kunci: tandan kosong kelapa sawit, CaSOs, kerak, inhibitor



ABSTRACT

STUDY OF ADDITIONAL PALM EMPTY FRUIT BUNCHES LIQUID
SMOKE AS CALCIUM SULFATE (CaSO4) SCALE INHIBITOR USING
SEEDED EXPERIMENT METHOD

By

Nurdiana

The formation of scale on industrial pipes, especially in the oil and gas industry,
is often becomes a serious problem because it can obstruct fluid flow and cause
losses. One type of scale commonly found is calcium sulfate (CaSOs) scale.
Therefore, in this research, liquid smoke from Palm Empty Fruit Bunches (EFB)
was used as an inhibitor to inhibit the growth of calcium sulfate (CaSO4) scales
using the seeded experiment method. The concentrations of the CaSO4 growth
solution used in this research were 0,038 M; 0,050 M; 0,063 M; and 0,075 M,
with variations in inhibitor concentrations at 75, 100, 125, and 150 ppm. The best
inhibitor effectiveness in inhibiting the growth of CaSOj4 scale was achieved with
the addition of inhibitor at a concentration of 150 ppm and growth solution at
0,038 M, with an effectiveness percentage of 50,82%. Analysis results using
Scanning Electron Microscopy (SEM) after the addition of the inhibitor showed
a change in the morphology of CaSOy4 scale to smaller and shorter sizes compared
to without the inhibitor, which was larger, wider, and longer. Analysis using X-
Ray Diffraction (XRD) showed that CaSO4 scale without the inhibitor consisted
of gypsum and bassanite phases, while after the addition of the inhibitor, it
consisted of gypsum and bassanite phases along with a new phase, anhydrite.
Analysis using Particle Size Analyzer (PSA) showed a reduction in the particle
size of CaSOq4 scale based on the mean and median values after the addition of
the inhibitor. Thus, liquid smoke from palm empty fruit bunches can be used to
inhibit the growth of CaSOs4 scale.

Keyword: palm empty fruit bunches, CaSOg, scale, inhibitor
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Saat ini, industri di Indonesia telah mengalami perkembangan yang cukup pesat.
Sebagian besar industri menggunakan pipa dalam sistem kerjanya, salah satunya
yakni industri minyak dan gas. Sistem perpipaan sering digunakan untuk
mengalirkan fluida dari satu tempat ke tempat lain, sehingga memungkinkan
distribusi fluida berlangsung dengan lancar (Ilmah et al., 2024). Namun dalam
proses industri tersebut sering mengalami masalah yang terjadi dalam sistem

perpipaan yakni terbentuknya endapan yang disebut kerak (scale).

Kerak merupakan hasil pengendapan yang terbentuk ketika ion-ion mineral dalam
air mengendap dan membentuk struktur kristal pada permukaan bagian dalam
pipa dan peralatan penukar panas. Adapun faktor-faktor yang berpengaruh seperti
perubahan komposisi ion, tingkat pH, tekanan, dan suhu dapat berperan dalam
proses kimia pembentukan kerak. Ketika larutan mencapai titik jenuh, beberapa
molekul bergabung membentuk inti kristal dan kristal yang terbentuk memiliki
muatan ion yang lebih rendah serta cenderung menyatu sehingga dapat
membentuk kerak. Kerak dapat terbentuk saat unsur-unsur penyusun kerak seperti
natrium, kalsium, klorida, dan sulfat melampaui batas kelarutannya dalam kondisi
supersaturasi. Bila konsentrasi unsur-unsur ini melebihi batas kelarutannya dalam
air, kerak akan melekat pada permukaan dan akhirnya mengendap di dalam pipa

(Sudarmaji dan Saroso, 2021; Raharjo, 2020).



Endapan kerak di dalam pipa dapat menimbulkan berbagai kerugian seperti
penyempitan laju alir yang akan mengakibatkan pengurangan debit dan proses
yang lebih lama sehingga akan memperbesar biaya produksi. Di samping itu,
terjadi penebalan dinding pipa seperti pada dinding pipa air dalam boiler dimana
proses pembakaran terjadi, sehingga akan menghambat proses perpindahan panas
secara konduksi karena adanya lapisan kerak yang mengakibatkan hilangnya
panas. Endapan kerak juga dapat mengurangi umur pakai peralatan dan
mengakibatkan kegagalan peralatan yang seringkali memerlukan perbaikan atau
penggantian. Kerak ini dapat meningkatkan biaya produksi dan perawatan
perusahaan, karena harus dilakukan pembersihan dan penggantian pipa yang

terkena kerak (Raharjo, 2020).

Kerak yang paling umum ditemukan pada peralatan industri minyak dan gas
adalah kerak kalsium sulfat (CaSO4) (Suharso dan Buhani, 2015). Pembentukan
kerak tersebut menimbulkan kerugian yang tidak sedikit, salah satunya industri
minyak terbesar di Indonesia, yaitu PT Pertamina Gheotermal Energy (PGE).
Mereka mengeluarkan jumlah dana sekitar 6-7 juta dolar AS, atau setara dengan
80-100 miliar rupiah, untuk menggantikan pipa-pipa pada bagian geotermal
setiap 10 tahun sekali, dimana hal ini dilakukan untuk mengatasi permasalahan

kerak yang ada (Suharso et al., 2017).

Untuk menghadapi permasalahan ini, berbagai metode telah diupayakan untuk
mengendalikan pertumbuhan endapan kerak. Salah satunya adalah dengan
menurunkan pH larutan melalui penambahan asam. Namun, metode dengan
menurunkan pH melalui penggunaan asam dapat meningkatkan tingkat korosi
(Suharso et al., 2015). Selain metode tersebut, pengendalian pembentukan kerak
juga dapat dilakukan dengan pelunakan dan pembebasan mineral dalam air.
Namun, penggunaan air bebas mineral dalam industri-industri besar memiliki
kelemahan, yakni memerlukan biaya yang cukup tinggi (Halimatuddahliana,

2003).



Berdasarkan kekurangan yang ada pada beberapa metode sebelumnya, penting
untuk mengembangkan metode yang lebih efektif dalam mengurangi laju
pertumbuhan kerak. Salah satu solusi yang dapat digunakan adalah penggunaan
inhibitor kerak. Inhibitor adalah zat yang dapat digunakan untuk menjaga agar
anion dan kation yang berperan dalam pembentukan kerak tetap larut dalam
larutan, sehingga diharapkan pembentukan kerak tidak terjadi (Raharjo et al.,
2016). Salah satu prinsip dasar dari kinerja inhibitor kerak adalah pembentukan
senyawa kompleks (chelat) antara inhibitor kerak dengan unsur-unsur pembentuk
kerak. Hal ini mengakibatkan senyawa kompleks yang terbentuk menjadi larut
dalam air, sehingga memungkinkan untuk mencegah pertumbuhan kristal

(Suharso dan Buhani, 2011).

Pemanfaatan inhibitor kerak menjadi alternatif yang baik karena sifatnya yang
ramah lingkungan, biaya rendah, dan dapat diperoleh dengan mudah.
Berdasarkan penelitian sebelumnya, pertumbuhan kerak dapat dilakukan dengan
penambahan inhibitor yang berasal dari tanaman di sekitar kita, seperti ekstrak
tanaman gambir (Uncaria gambir) (Suharso et al., 2010), ekstrak kulit manggis
(Garcinia mangostana L.) (Suharso et al., 2022), ekstrak kemenyan (Styrax
Benzoin Dryand) (Suharso et al., 2017), ekstrak daun sirih (Santoso ef al., 2019),

dan asap cair tempurung kelapa (Suharso et al., 2019).

Pada penelitian ini digunakan inhibitor yang berasal dari tanaman kelapa sawit.
Tanaman kelapa sawit pada umumnya hanya digunakan untuk memproduksi
minyak mentah kelapa sawit atau Crude Palm Oil (CPO), namun pada bagian
tandan kosong kelapa sawit hanya menjadi limbah bagi pabrik kelapa sawit (Sari
et al., 2019). Tandan kosong kelapa sawit memiliki nilai tambah yang sangat
berguna karena dapat diolah menjadi asap cair yang digunakan sebagai inhibitor
untuk menghambat pertumbuhan kerak kalsium sulfat (CaSOs). Komposisi asap
cair yang dihasilkan dari pirolisis tandan kosong kelapa sawit terdiri dari berbagai
senyawa, termasuk senyawa-senyawa fenolik, alkohol, asam-asam organik, dan
karbonil (Sari ef al., 2018). Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh

Riskawati et al., (2022), asap cair tandan kosong kelapa sawit mengandung



berbagai jenis senyawa kimia dengan komponen paling melimpah berupa
senyawa fenol sebanyak 68,15%. Senyawa fenol memiliki gugus OH yang
memiliki kemampuan untuk berikatan dengan logam berat seperti Ca>". Adanya
kandungan fenol yang cukup tinggi tersebut memungkinkan asap cair tandan
kosong kelapa sawit untuk dikembangkan sebagai inhibitor kerak kalsium sulfat

(CaSOs).

Berdasarkan uraian diatas, maka penelitian ini dilakukan untuk melihat
efektivitas penambahan asap cair tandan kosong kelapa sawit sebagai inhibitor
dengan menggunakan metode seeded experiment pada pertumbuhan kerak
kalsium sulfat (CaSOs). Selanjutnya dilakukan analisis gugus fungsi inhibitor
dengan menggunakan spektrofotometer Fourier Transform Infra Red (FTIR) dan
untuk mengetahui komponen senyawa kimianya dianalisis menggunakan GC-MS
(Gas Chromatography-Mass Spectrometry). Analisis dengan menggunakan
Scanning Electron Microscopy (SEM) untuk mengetahui morfologi kerak CaSOs,
analisis menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur kerak
CaSO04, sedangkan analisis menggunakan Particle Size Analyzer (PSA) untuk

mengukur distribusi ukuran partikelnya.

1.2 Tujuan Penelitian

Adapun tujuan pada penelitian ini adalah sebagai berikut:

1.  Mempelajari pengaruh penggunaan asap cair tandan kosong kelapa sawit
sebagai inhibitor pada berbagai konsentrasi terhadap pembentukan kerak
kalsium sulfat (CaSOs).

2. Mengetahui efektivitas asap cair tandan kosong kelapa sawit dalam
menghambat pembentukan kerak kalsium sulfat (CaSOs) dengan
menggunakan metode seeded experiment melalui analisis data dan

karakterisasi menggunakan SEM, PSA, dan XRD.



1.3 Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan mampu memberikan informasi baru mengenai
pemanfaatan penggunaan asap cair tandan kosong kelapa sawit sebagai inhibitor
terhadap pencegahan pembentukan kerak kalsium sulfat (CaSO4) yang efektif,
sehingga hasil penelitian ini dapat dikembangkan lebih lanjut untuk mencegah
terbentuknya kerak pada peralatan industri dan mengurangi dampak negatif yang

terkait dengan masalah tersebut.



II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Kerak

Kerak adalah tumpukan keras dari bahan anorganik terutama pada permukaan
perpindahan panas yang disebabkan oleh pengendapan partikel mineral dalam air
yang biasa ditemui di industri minyak dan aliran fluida pada sistem industri
lainnya (Raharjo, 2020). Kerak merupakan hasil pengendapan dari senyawa-
senyawa anorganik yang mengendap dan membentuk timbunan kristal pada
permukaan suatu substansi. Kristal-kristal yang terbentuk mempunyai muatan ion
lebih rendah dan cenderung untuk menggumpal sehingga akan membentuk kerak

(Sudarmaji dan Saroso, 2021).

Kerak dapat terbentuk karena adanya unsur-unsur pembentuk kerak seperti
natrium, kalsium, klorida, dan sulfat yang melampaui batas kelarutannya pada
kondisi supersaturasi. Apabila konsentrasi unsur-unsur tersebut melampaui batas
kelarutannya dalam air, maka kerak akan menempel pada permukaan dan
akhirnya menetap di dalam pipa (Raharjo, 2020). Kerak yang terbentuk pada
sistem perpipaan, baik dalam konteks industri maupun rumah tangga
mengakibatkan berbagai permasalahan teknis dan ekonomis yang serius.
Fenomena ini terjadi karena kerak dapat menghalangi aliran air dalam pipa,
menyebabkan penyumbatan, dan secara bersamaan menghambat efisiensi proses
perpindahan panas dalam peralatan penukar panas. Akibatnya, lapisan kerak yang
terbentuk di dalam pipa dapat menyebabkan pengecilan diameter pipa serta

menghambat aliran fluida dalam sistem perpipaan tersebut (Shiddiq, 2014).



Komponen khas kerak yang sering dijumpai adalah kalsium sulfat (CaSOs),
kalsium karbonat (CaCO3), kalsium dan seng fosfat (Ca dan Zn»(POs)), kalsium
fosfat (Ca3(POs), silika (Si) dengan konsentrasi tinggi, besi dioksida (Fe20O3), besi
fosfat (Fe3(POs)2), mangan dioksida (MnQO.), dan magnesium karbonat (MgCO3)
(Raharjo, 2020).

2.2 Mekanisme Pembentukan Kerak

Prinsip dari mekanisme pembentukan kerak (Suharso dan Buhani, 2015), yaitu:

1.

Campuran dua air garam yang tidak sesuai (umumnya air formasi mengandung
banyak kation seperti barium, kalsium, dan stronsium yang bercampur dengan
sulfat dan banyak terdapat dalam air laut, menghasilkan kerak sulfat seperti

CaS0s, SrSO;4 atau BaSOy).

. Penurunan tekanan dan kenaikan temperatur air garam, yang akan menurunkan

kelarutan garam (umumnya mineral yang paling banyak mengendap adalah

kerak karbonat seperti CaCO3 atau MgCO3).

. Penguapan air garam, menghasilkan peningkatan konsentrasi garam melebihi

batas kelarutan dan membentuk endapan garam.

Proses terbentuknya kerak dapat dibagi menjadi tiga tahapan pokok, yakni:

1.

Tahap Pembentukan Inti Kristal (Nukleasi)

Pada tahap ini, partikel-partikel ion yang terdapat dalam suatu cairan akan
membentuk inti kristal. Inti kristal yang terbentuk memiliki struktur yang
sangat halus, sehingga tidak akan mengendap saat cairan mengalir.
Berdasarkan metode yang digunakan dalam proses pembentukan, pembentukan
kristal dapat dibedakan menjadi dua jenis, yaitu secara homogen (homogenus

nucleation) dan heterogen (heterogenus nucleation) (Raharjo, 2020).

Tahap pertama dalam nukleasi homogen dimulai dengan pengelompokan ion-
ion untuk membentuk inti kristal kecil. Inti kristal ini tumbuh melalui
penambahan ion-ion yang menempel pada permukaan kristal yang tidak

sempurna. Dengan demikian, ukuran kristal akan meningkat dan kristal yang



lebih besar mendukung pertumbuhan inti kristal yang lebih kecil sehingga
menghasilkan pembentukan gugus (cluster) (Dera, 2018).

Proses pembentukan inti kristal heterogen terjadi akibat keberadaan partikel-
partikel asing yang dapat memicu pembentukan inti kristal. Biasanya, nukleasi
heterogen terjadi di area permukaan yang kasar pada pipa dan pada sambungan
yang tidak sempurna pada saluran pipa. Kristal atau disebut juga nukleon yang
terbentuk melalui nukleasi heterogen cenderung memiliki periode inisiasi yang
lebih singkat ketika mereka mulai tumbuh dan melekat pada permukaan pipa

atau pada kerak yang sudah ada sebelumnya (Dera, 2018).

2. Tahap Pertumbuhan Inti
Pada tahap pertumbuhan inti, kristal akan menarik molekul-molekul lain untuk
bergabung sehingga inti tersebut akan berkembang menjadi butiran yang lebih
besar, dengan diameter sekitar 0,001 hingga 0,1 p (ukuran koloid). Kemudian,
pertumbuhan kristal akan terus berlanjut hingga diameter kristal mencapai 0,1
hingga 10 p (ukuran kristal halus). Ketika ukuran kristal tersebut telah
mencapai lebih dari 10 p (kristal kasar), kristal akan mulai mengendap (Aditya,
2019).

3. Tahap Pengendapan Kristal
Kristal kasar yang terbentuk dari proses pertumbuhan kristal selanjutnya akan
mengendap. Kecepatan pertumbuhan kristal dipengaruhi oleh ukuran kristal
yang membesar pada tahap sebelumnya. Proses pembentukan juga dipengaruhi
oleh aliran fluida pembawa, ketika kristal akan mengendap apabila kecepatan

pengendapan lebih besar dari kecepatan aliran fluida (Aditya, 2019).

2.3 Faktor Pembentukan Kerak

Beberapa faktor utama yang berpengaruh terhadap pembentukan, pertumbuhan,

dan pengendapan kerak antara lain adalah perubahan kondisi reservoir seperti



penurunan tekanan dan perubahan temperatur, campuran antara dua jenis air
dengan susunan mineral yang tidak sesuai, terjadinya supersaturasi, pengadukan
atau pengaruh dari turbulensi (agitasi), waktu kontak antara kerak dengan
permukaan pipa, serta perubahan pH air. Peningkatan temperatur dapat
mengakibatkan kecepatan reaksi dan tumbukan antara molekul yang semakin
meningkat, sehingga terjadi peningkatan massa kerak yang terbentuk. Konsentrasi
ion Ca** yang meningkat juga akan mengakibatkan peningkatan jumlah ion
mineral dalam larutan, sehingga jumlah tumbukan antara ion-ion mineral yang

membentuk kerak akan semakin banyak (Raharjo, 2020).

Dapat diamati bahwa lapisan kerak terbentuk akibat dari akumulasi inti-inti

kristal. Proses pembentukan kristal dapat dipengaruhi oleh sejumlah faktor, di

antaranya:

1. Kristalisasi
Menurut Yulianto et al., (2018), kristalisasi (crystallization) adalah proses
dimana partikel-partikel zat padat (kristal) terbentuk dalam suatu fase yang
seragam. Kristalisasi adalah metode praktis untuk memperoleh bahan kimia
murni dalam kondisi yang ideal, baik untuk pengemasan maupun
penyimpanan. Pada proses kristalisasi digunakan alat yang disebut crystallizer,
yaitu alat yang digunakan untuk menghasilkan atau membentuk kristal dari
larutan. Oleh karena itu, larutan yang akan mengalami kristalisasi harus dibuat
lewat jenuh, biasanya melalui proses penguapan atau pendinginan. Kristalisasi
hanya dapat terjadi setelah terjadi kondisi supersaturasi, dimana untuk

mencapai keadaan ini bergantung pada tingkat kelarutan zat tersebut.

Proses kristalisasi melibatkan dua tahap proses. Tahap pertama adalah
pembentukan inti, dimana zat padat baru mulai terbentuk. Tahap kedua adalah
pertumbuhan kristal, dimana inti zat padat yang baru terbentuk mengalami
pertumbuhan menjadi kristal yang lebih besar (Suharso dan Buhani, 2015).
Kristal-kristal yang terbentuk memiliki muatan ion yang lebih rendah dan
cenderung untuk bergabung, sehingga dapat menghasilkan pembentukan kerak

(Sudarmaji dan Saroso, 2021).
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2. Kelarutan Endapan
Endapan terbentuk saat larutan mengandung terlalu banyak zat tertentu hingga
mencapai tingkat kejenuhan. Endapan ini bisa berupa kristal atau koloid yang
dapat diambil dari larutan melalui proses penyaringan. Tingkat kelarutan suatu
zat dapat dipengaruhi oleh berbagai faktor, seperti suhu, tekanan, konsentrasi,
komponen lain dalam larutan, dan komposisi pelarut (Suharso dan Buhani,

2015).

3. Derajat Lewat Jenuh (Supersaturasi)
Supersaturasi adalah kondisi dimana larutan memiliki konsentrasi padatan
terlarut yang melebihi konsentrasi kesetimbangan yang seharusnya. Dalam
keadaan supersaturasi, suatu larutan memiliki molekul dengan muatan ion yang
lebih rendah dimana molekul-molekul ini cenderung berkumpul dan
membentuk kerak (Sudarmaji dan Saroso, 2021). Semakin tinggi derajat lewat
jenuh maka semakin besar kemungkinan untuk membentuk inti baru sehingga
akan semakin besar laju pembentukan inti yang mengakibatkan kristal yang

terbentuk semakin besar pula.

Daerah Labil

“" Daemh
~ Metastabil

Konsentrasi

A

Daerah Stabil

—_—
Temperatur

Gambar 1. Diagram temperatur-konsentrasi (Suharso dan Buhani, 2015)

Berdasarkan gambar 1, garis tebal menunjukkan kelarutan normal untuk zat
terlarut dalam pelarut dan garis putus-putus merupakan kurva lewat jenuh yang
posisinya dalam diagram tergantung pada zat-zat pengotor. Pada daerah stabil
(tidak jenuh), tidak akan terjadi kristalisasi. Pada daerah metastabil (Ilewat jenuh),

dimungkinkan terjadi kristalisasi tetapi tidak secara spontan. Pada daerah labil,
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terjadi kristalisasi dengan nukleasi yang kemungkinkan dapat terjadi secara
spontan. Jika larutan di titik A didinginkan tanpa kehilangan pelarut sampai
melewati kurva kelarutan sepanjang ABC, nukleasi spontan tidak akan terjadi
hingga titik C terlewati. Pengurangan pelarut dengan temperatur konstan
ditunjukkan oleh garis ADE yang dapat menimbulkan supersaturasi (Suharso dan

Buhani, 2015).

2.4 Kalsium Sulfat (CaSQO4)

Kalsium merupakan logam berwarna putih perak yang relatif lunak dan memiliki
sifat mudah bereaksi dengan oksigen dan air. Secara alami, kalsium membentuk
senyawa seperti kalsium karbonat, kalsium fluorida, dan kalsium sulfat (Evilina,
2019). Dalam bentuk mineralnya, kalsium sulfat dikenal sebagai gipsum, dengan
bentuk utamanya adalah senyawa dihidrat. Gipsum adalah mineral sulfat yang
ditemukan dalam batuan sedimen yang terdiri dari kalsium sulfat dihidrat dengan
rumus kimia CaS04.2H>0O. Dalam keadaan murni, gipsum berbentuk kristal
berwarna putih, sedangkan jika kandungannya kurang murni, dapat berwarna abu-

abu, kuning, jingga, atau hitam (Auditia et al., 2018).

Kristal kalsium sulfat memiliki beberapa fasa, termasuk gipsum (CaSO4.2H>0),
basanit (CaS04.0,5H>0), dan anhidrit (CaSQO4). Kalsium sulfat (CaSO4) adalah
salah satu komponen endapan yang berkontribusi pada pembentukan kerak, yang
dapat mengakibatkan penurunan performa boiler dan mengurangi kapasitas
penukar panas, terutama pada proses yang melibatkan air pada suhu tinggi.
Keberadaan kerak kalsium sulfat (CaSOj4) tersebut dapat menyebabkan kerusakan
serta menurunkan efisiensi peralatan yang ada (Auditia et a/., 2018; Rakhmania et

al., 2017).

Kalsium sulfat (CaSO4) sering ditemukan dalam industri minyak dan industri

lainnya. Pembentukan kerak CaSOys terjadi karena reaksi antara ion kalsium (Ca*")

dalam bentuk CaCl, dengan ion sulfat (SO4>") dalam bentuk Na,SO4 yang tidak
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larut dalam air. Proses reaksi yang menunjukkan terbentuknya endapan dan kerak
kalsium sulfat adalah sebagai berikut:
CaCly(ag) + Na2SO4(aq) — CaSOs4s) + 2NaClag)

Ca?" + SO4* — CaSOs
(Suharso dan Buhani, 2015).

2.5 Metode Pencegahan Kerak Kalsium Sulfat (CaSO4)

Terdapat beberapa metode yang digunakan untuk mencegah terbentuknya kerak

kalsium sulfat (CaSOs) pada peralatan-peralatan industri, di antaranya:

1. Pengendalian pH
Pencegahan kerak dapat dilakukan dengan penggunaan aditif asam sebagai
inhibitor. Aditif ini dapat menurunkan pH larutan, mengontrol ion impuritas
senyawa anorganik, serta mengatur komposisi morfologi dan fase kristal,
sehingga dapat mencegah proses nukleasi dan pertumbuhan kristal. Namun
menghilangkan kerak menggunakan asam dengan konsentrasi tinggi tidak
efektif karena dapat meningkatkan laju korosi. Selain itu, penggunaan inhibitor
kimia yang mengandung fosfonat dan karboksilat harus dilakukan dengan hati-

hati, karena dapat mempengaruhi kualitas air (Fatra dan Suwignyo, 2020).

2. Pelunakan dan Pembebasan Mineral Air
Proses pelunakan air adalah metode yang digunakan untuk mengurangi
konsentrasi ion kalsium, magnesium, dan ion-ion lainnya dalam air yang
memiliki tingkat kesadahan tinggi (hardness). Tujuan dari proses ini adalah
untuk mengurangi atau menghilangkan kesadahan air, sehingga menghasilkan
air dengan kandungan mineral yang lebih rendah atau lebih lunak (Gifari et al.,
2022). Masalah kerak tidak akan muncul jika menggunakan air bebas mineral,
karena semua garam terlarut dapat dihilangkan. Oleh karena itu, penggunaan
air bebas mineral merupakan solusi efektif untuk mencegah pembentukan
kerak dalam sistem dengan suhu tinggi. Namun, dalam industri-industri besar,

penggunaan air bebas mineral seringkali melibatkan biaya yang tinggi, yang
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pada akhirnya dapat mempengaruhi efisiensi operasional (Halimatuddahliana,

2003).

. Penggunaan Inhibitor Kerak

Secara umum, inhibitor kerak adalah substansi kimia yang ketika ditambahkan
dalam konsentrasi kecil ke dalam air, dapat berfungsi untuk menghentikan atau
mencegah pembentukan kerak (Halimatuddahliana, 2003). Fungsi utama
inhibitor kerak adalah mempertahankan keberadaan anion dan kation yang
berpotensi membentuk kerak tetap terlarut dalam larutan, sehingga diharapkan
dapat mencegah terbentuknya lapisan kerak (Raharjo ef al., 2016). Inhibitor
umumnya dimasukkan ke dalam larutan baik secara kontinu maupun secara
berkala. Penerapan inhibitor merupakan solusi yang baik karena memiliki sifat
yang ramah lingkungan, ekonomis, dan mudah diakses. Efektivitas inhibitor
kerak tergantung pada kemampuan aditif tersebut untuk mengganggu tahapan-

tahapan dalam pembentukan kerak (Raharjo, 2020).

Salah satu cara untuk mencegah pembentukan kerak CaSO4 dalam pipa adalah
dengan menggunakan inhibitor. Inhibitor ini memiliki kemampuan untuk
mengontrol pertumbuhan kristal dan mengubah bentuk kristal sehingga dapat
berperan dalam menghambat pembentukan kerak. Inhibitor menjadi solusi
yang efektif dalam mengontrol proses pembentukan inti dan pertumbuhan
kristal yang terjadi pada permukaan kristal yang sedang berkembang.
Penambahan inhibitor mempengaruhi pembentukan massa kerak. Semakin
tinggi konsentrasi inhibitor yang ditambahkan, semakin kecil massa kerak yang

terbentuk (Raharjo, 2020).

Mekanisme kerja dari inhibitor kerak dapat dilihat pada Gambar 2. Gambar 2
memberikan ilustrasi tentang cara kerja inhibitor dalam mengadsorpsi pada
sisi-sisi pertumbuhan kristal dari inti kristal (ditunjukkan dengan kristal yang
diwarnai hitam), yang mengakibatkan penghambatan dalam pertumbuhan

kristal itu sendiri. Sementara itu, inti kristal yang tidak teradsorpsi oleh
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inhibitor (ditunjukkan oleh kristal yang tidak diwarnai) akan mengalami

pertumbuhan secara normal (Suharso ef al., 2009; Suharso et al., 2014).
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Gambar 2. Mekanisme inhibitor dalam menghambat laju pertumbuhan kristal
dalam larutan pertumbuhan (o = inhibitor, ¢ = bibit kristal) (Suharso
etal., 2014)

2.6 Asap Cair Tandan Kosong Kelapa Sawit

Negara Indonesia sebagai produsen terbesar minyak kelapa sawit, menghasilkan
sejumlah besar limbah dari industri ini. Salah satu jenis limbah yang banyak
dihasilkan adalah Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS), yang merupakan tandan
kelapa sawit yang telah dipisahkan dari buahnya sebagai produk utama yang
digunakan untuk membuat minyak mentah kelapa sawit atau Crude Palm QOil
(CPO). Banyaknya tandan kosong kelapa sawit yang tidak dimanfaatkan dapat
memiliki dampak negatif pada lingkungan, sehingga diperlukan upaya untuk
mengatasi masalah ini (Sari ef al., 2019). Limbah tandan kosong kelapa sawit

(TKKS) dapat ditunjukkan pada Gambar 3.
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Gambar 3. Tandan kosong kelapa sawit (Praevia dan Widayat, 2022)
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Berdasarkan permasalahan yang ada, perlu dilakukan upaya pengembangan proses
konversi TKKS menjadi produk yang memiliki nilai ekonomi tinggi, ramah
lingkungan, serta dapat membantu dalam mengatasi masalah utama dalam
pengelolaan limbah dari Pabrik Kelapa Sawit (PKS). Salah satu teknologi yang
dapat dimanfaatkan untuk mengatasi permasalahan ini adalah melalui proses
pirolisis. Pirolisis adalah suatu proses dekomposisi material yang terjadi pada
suhu tinggi dan dalam lingkungan yang tidak mengandung oksigen (O). Selain
menghasilkan produk utama, pirolisis juga menghasilkan produk samping berupa
asap cair yang memiliki potensi untuk digunakan dalam berbagai aplikasi. Asap
cair ini dihasilkan dari pembakaran bahan yang kaya akan kandungan selulosa,
hemiselulosa, dan lignin, yang kemudian menghasilkan senyawa asam dan

turunannya, serta fenol (Febriyanti et al., 2019; Kresnawaty et al., 2017).

Asap cair adalah produk yang terbentuk melalui kondensasi atau pengembunan
dari vap yang dihasilkan oleh proses pembakaran, baik secara langsung maupun
tidak langsung dari bahan-bahan yang memiliki kandungan tinggi lignin, selulosa,
hemiselulosa, dan berbagai senyawa karbon lainnya (Sari et al., 2018). Pada
umumnya, berbagai jenis bahan baku dapat digunakan untuk menghasilkan asap
cair ini. Asap cair memiliki banyak manfaat, salah satu manfaat utama dari asap

cair ini adalah penggunaannya sebagai inhibitor (Choi et al., 2017).

Komposisi dari asap cair yang dihasilkan akan bervariasi tergantung pada jenis
bahan yang digunakan sebagai bahan baku. Menurut Sari ef al., (2018), asap cair
hasil dari pirolisis tandan kosong kelapa sawit memiliki komposisi yang terdiri
dari beberapa senyawa fenolik, alkohol, asam-asam organik, serta senyawa
karbonil. Kemungkinan besar, kandungan fenol dalam asap cair dari TKKS
diduga berasal dari proses pembakaran dalam lingkungan dengan kadar oksigen
yang terbatas. Akibatnya, senyawa lignin mengalami perubahan menjadi senyawa

fenol dan turunannya.

Menurut penelitian yang dilakukan Lestari et al., (2015), kandungan kimia asap

cair hasil pirolisis TKKS yang diuji menggunakan GC-MS didapatkan 23 jenis
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senyawa. Komponen kimia yang terkandung dalam asap cair TKKS dapat dilihat

pada Tabel 1.

Tabel 1. Kandungan kimia asap cair tandan kosong kelapa sawit

Nama senyawa % area
asam asetat 44,70
fenol 21,65

2-furankarboksildehid 3,85
2-propanon 3,60
4-metilfenol 2,00
2-metoksifenol 2,15
2-metilfenol 1,50
3-butanon 1,38
2-metoksi-4-metilfenol 1,15
butirolakton 1,13
2-metil-2-siklopenten-1-on 0,78
2-siklopenten-1-on 0,70
etanon 0,68
3-etilfenol 0,67
asam benzoat 0,62
piridin 0,52
2,6-dimetoksifenol 0,56
3,5-dimetilfenol 0,56
etanon 0,48
2,3-dimetil-2-siklopenten-1-on 0,46
4-etil-2-metoksifenol 0,44
2-furankarboksildehid 0,44
benzaldehid 0,32

(Lestari et al., 2015).

Mahmud et al., (2021) melakukan proses pirolisis TKKS dengan menggunakan
bahan baku TKKS sebanyak 300 g dengan pembakaran selama 1 jam
menghasilkan 70 mL asap cair TKKS dengan kandungan fenol sebesar 9,98%.
Sementara itu, hasil uji GC-MS asap cair TKKS oleh Sari et al., (2019)
menunjukkan bahwa asap cair TKKS mengandung asam asetat 5,48% dan fenol

sebanyak 9,23%.

Oramabhi et al., (2021) menyatakan bahwa semakin tinggi suhu pirolisis, semakin
tinggi pula kadar fenol yang terkandung didalamnya. Selain itu, faktor lain yang
mempengaruhi besarnya kandungan fenol dalam asap cair adalah banyaknya

kandungan lignin dalam bahan, dimana semakin besar kandungan lignin semakin
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besar pula kandungan fenol dalam asap cair. Namun, kadar asam asetat
dipengaruhi oleh banyaknya kandungan selulosa, semakin tinggi kandungan
selulosa maka semakin tinggi pula kadar asam asetat pada asap cair (Asmawit dan
Hidayati, 2016). Asap cair TKKS hasil proses pirolisis yang dilakukan oleh
Lestari et al., (2015) dapat dilihat pada Gambar 4.

Gambar 4. Asap cair TKKS hasil pirolisis (Lestari et al., 2015)

2.7 Metode Seeded Experiment

Pada penelitian ini, dilakukan dengan menggunakan metode seeded experiment.
Metode seeded experiment merupakan salah satu metode pembentukan kristal
dengan cara menambahkan bibit kristal ke dalam larutan pertumbuhan.
Penambahan bibit kristal dilakukan untuk mendorong terjadinya proses kristalisasi
menjadi lebih cepat. Adanya area permukaan yang lebih besar pada bibit kristal
akan mempermudah pertumbuhan kristal menjadi lebih besar. Semakin cepat
proses kristalisasi berlangsung, semakin cepat pula laju pertumbuhan inti kristal
kalsium sulfat (CaSOs), sehingga kristal yang lebih besar dapat terbentuk dengan
lebih cepat. Hal ini dilakukan untuk melihat laju pertumbuhan kerak kalsium
sulfat (CaSOg4) setelah ditambahkan inhibitor dengan penambahan bibit kristal
(seeded experiment) (Rahmania, 2012).
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2.8 Analisis dan Karakterisasi Kerak Kalsium Sulfat (CaSQO4)

Pada penelitian ini akan dilakukan beberapa analisis dan karakterisasi terhadap
kerak kalsium sulfat (CaSOs) yang telah terbentuk. Adapun analisis yang
dilakukan yaitu analisis menggunakan spektrofotometer Fourier Transform Infra
Red (FTIR) untuk mengidentifikasi struktur dari suatu senyawa dan mengetahui
gugus fungsional utama dalam suatu sampel. Analisis menggunakan GC-MS (Gas
Chromatography-Mass Spectrometry) untuk mengetahui adanya komponen
senyawa kimia pada inhibitor. Analisis menggunakan Scanning Electron
Microscopy (SEM) untuk mengetahui morfologi CaSO4. Analisis menggunakan
Particle Size Analyzer (PSA) untuk mengukur distribusi ukuran partikelnya.
Karakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur
kristal dari kerak kalsium sulfat (CaSOs4). Analisis dan karakterisasi ini dilakukan
dengan tujuan agar mengetahui seberapa efektif inhibitor asap cair tandan kelapa

sawit dalam menghambat pembentukan kerak kalsium sulfat (CaSOs).

2.8.1 Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Spektrofotometer inframerah (IR) merupakan metode yang digunakan untuk
mengidentifikasi struktur suatu senyawa dengan mendeteksi gugus-gugus
fungsional utama dalam material yang dianalisis. Setiap gugus fungsi memiliki
pola serapan yang unik, sehingga dapat digunakan untuk mengidentifikasi
keberadaan gugus fungsi tersebut dalam suatu material. FTIR berguna dalam
mengidentifikasi material yang belum diketahui, mendeteksi kontaminan pada
material, serta menemukan zat aditif. Informasi yang didapat yaitu berupa
bilangan gelombang dan intensitas absorpsi. Bilangan gelombang merupakan
satuan radiasi dalam daerah vibrasi inframerah yang dinyatakan dengan cm™!

(Sindhu et al., 2015; Titus et al., 2019).

Bila radiasi inframerah dilewatkan melalui suatu cuplikan, maka molekul-
molekulnya dapat menyerap radiasi inframerah (IR), energi yang diserap akan
menyebabkan kenaikan amplitude getaran atom-atom yang terikat sehingga

molekul-molekul tersebut berada pada keadaan vibrasi tereksitasi (excited
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vibrational state), energi yang diserap ini akan dibuang dalam bentuk panas bila
molekul itu kembali ke keadaan dasar. Dengan demikian spektrofotometer IR
dapat digunakan untuk mengidentifikasi adanya gugus fungsi dalam suatu
molekul (Kombongkila et al., 2024). Nilai perkiraan daerah serapan FTIR dari
beberapa gugus fungsional seperti yang ditunjukkan pada Tabel 2.

Tabel 2. Daerah serapan FTIR dari beberapa gugus fungsi

Daerah Spektra (cm™) Kemungkinan Gugus Fungsi
3800 - 2700 C-H, O-H, N-H
2300 - 2000 C=N, C=C
1900 — 1500 C=C, C=0, C=N, N=0
1300 - 800 C-C, C-O,C-N

(Kombongkila et al., 2024).

2.8.2 Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS)

Metode GC-MS digunakan untuk pemisahan dan mengidentifikasi suatu
komponen dalam suatu campuran sampel yang umumnya berupa senyawa-
senyawa yang mudah menguap. GC-MS menggunakan dua metode analisis
senyawa yaitu kromatografi gas (GC) untuk memisahkan komponen senyawa
dalam suatu analit dan spektroskopi massa (MS) untuk mengidentifikasi
komponen dari analit tersebut. GC-MS bertujuan sebagai alat pemisah berbagai
komponen pada suatu sampel yang pemisahannya tergantung dari titik didih
senyawa yang ada pada suatu sampel yang dianalisis (Rahayu et al., 2013;
Margareta dan Wonorahardjo, 2023).

Gas Chromatography (GC) adalah metode pemisahan yang digunakan untuk
menganalisis senyawa-senyawa yang memiliki sifat mudah menguap atau
senyawa-senyawa yang dapat diuapkan dengan mudah. Prinsip kerja dari alat
kromatografi gas ini adalah sampel cairan diinjeksikan kedalam injektor yang
nantinya akan diuapkan. Sampel yang sudah diuapkan tersebut kemudian dibawa
oleh gas pembawa menuju kolom tempat terjadinya pemisahan. Senyawa dengan

titik didih yang tinggi memiliki waktu retensi yang lama dibandingkan dengan
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senyawa yang memiliki titik didih lebih rendah (Margareta dan Wonorahardjo,
2023).

Mass Spectrometer (MS) adalah teknik analisis yang dapat digunakan secara
selektif untuk mendeteksi dan mengidentifikasi komposisi suatu sampel.

Prinsip kerja spektrometri massa adalah menembak bahan yang sedang dianalisis
dengan berkas elektron dan secara kuantitatif mencatat hasilnya sebagai suatu
spektrum fragmen ion positif. Fragmen ion positif tersebut nantinya akan
berkelompok sesuai dengan massanya sehingga nantinya diperoleh berat molekul
dari senyawa yang terkandung (Margareta dan Wonorahardjo, 2023). Hasil uji
GC-MS asap cair TKKS ditunjukkan pada Gambar 5.
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Gambar 5. Hasil uji GC-MS asap cair TKKS (Sari et al., 2019)

2.8.3 Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM (Scanning Electron Microscopy) adalah salah satu jenis mikroskop elektron
yang menggunakan berkas elektron untuk menghasilkan gambar profil permukaan
atau morfologi suatu material. Pada dasarnya, SEM mengarahkan berkas elektron
berenergi tinggi ke permukaan bahan yang akan diamati. Ketika permukaan benda
terkena berkas elektron, berkas tersebut akan dipantulkan kembali atau
menghasilkan elektron sekunder yang tersebar ke berbagai arah. Namun, hanya
ada satu arah di mana berkas elektron dipantulkan kembali dengan intensitas
tertinggi. Hasil interaksi elektron dengan permukaan bahan berupa elektron

sekunder akan ditangkap oleh detektor SE (Secondary Electron). Sinyal ini
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kemudian diolah, diperkuat oleh penguat (amplifier), dan hasilnya
divisualisasikan pada layar monitor sinar katoda (CRT). Hasil dari karakterisasi
ini adalah Scanning Electron Micrograph yang menggambarkan struktur
permukaan suatu bahan dalam tiga dimensi. Gambar ini dapat diperbesar 1.000
hingga 40.000 kali lipat, memungkinkan pengamatan dengan resolusi yang sangat
tinggi terhadap detail-detail struktur permukaan tersebut (Sujarwata dan Astuti,
2015; Didik, 2020; Mardiyah et al., 2022).

Penelitian yang dilakukan oleh Suharso ef al., (2014) melalui pengamatan
morfologi kerak CaSOj4 tanpa inhibitor dan dengan penambahan inhibitor
senyawa kaliksarena 50 ppm dapat terlihat pada Gambar 6. Gambar 6
menunjukkan bahwa dengan adanya penambahan inhibitor membuat bentuk kerak
CaSO4 menjadi relatif lebih kecil, rapuh, dan tidak beraturan dibandingkan
dengan kerak CaSOj tanpa inhibitor.

Gambar 6. Morfologi kerak CaSOy4 (a) tanpa inhibitor dan (b) dengan inhibitor
senyawa kaliksarena 50 ppm (Suharso ef al., 2014)

2.8.4 Particle Size Analyzer (PSA)

Alat analisis ukuran partikel (Particle Size Analyzer) adalah sebuah instrumen
yang digunakan untuk mengkarakterisasi distribusi ukuran partikel dalam sebuah
sampel serta untuk mengukur volume yang dimiliki setiap partikel di dalam
sampel tersebut. Di laboratorium, penggunaan Particle Size Analyzer (PSA)
meliputi pengukuran ukuran partikel pada berbagai jenis sampel, termasuk yang

berwujud padat, emulsi, aerosol, dan suspensi (Fitriana et al., 2022). Prinsip kerja
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Particle Size Analyzer (PSA) melibatkan penggunaan metode Dynamic Light
Scattering (DLS) yang memanfaatkan hamburan cahaya inframerah. Cahaya
inframerah ditembakkan ke arah sampel, mengakibatkan interaksi dengan sampel
dan menghasilkan gerakan Brownian (gerakan acak dari partikel sangat kecil di
dalam cairan sebagai hasil dari tumbukan dengan molekul-molekul cairan).
Gerakan acak ini kemudian dianalisis oleh alat, dimana semakin kecil ukuran

molekul maka gerakan tersebut akan semakin cepat (Horiba, 2014).

Analisis menggunakan PSA dalam penelitian ini untuk mengetahui distribusi
ukuran partikel berukuran nanometer dari kerak kalsium sulfat. Berdasarkan
penelitian yang telah dilakukan oleh Suharso et al., (2021) hasil analisis distribusi
partikel dari kerak kalsium sulfat mengalami perubahan setelah menggunakan

inhibitor. Hal ini dapat terlihat dari hasil PSA yang ditunjukkan oleh Gambar 7.
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Gambar 7. Distribusi ukuran partikel CaSO4 (Suharso ef al., 2021)
2.8.5 X-Ray Diffraction (XRD)

Analisis Difraksi Sinar-X atau X-ray Diffraction (XRD) adalah metode analisis
yang digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam material dengan
mengukur parameter struktur kisi dan untuk mendapatkan ukuran partikel. Data
profil XRD juga dapat memberikan informasi kualitatif dan sebagian kuantitatif
mengenai padatan atau sampel. Metode XRD memiliki kemampuan yang sangat
kuat untuk menganalisis mineral-mineral dengan ukuran yang sangat kecil, yang
sulit diamati menggunakan mikroskop optik (Fatimah dan Utami, 2017;

Meirawaty et al, 2022).
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Prinsip dasar XRD adalah mendifraksi cahaya yang melalui celah kristal. Difraksi
cahaya terjadi ketika panjang gelombang cahaya yang terdifraksi sesuai dengan
jarak antara atom-atom dalam kristal, yang umumnya sekitar 1 Angstrom. Teknik
ini menggunakan radiasi sinar-X, elektron, dan neutron sebagai sumber cahaya.
Saat berkas sinar-X berinteraksi dengan suatu materi, beberapa bagian dari berkas
tersebut akan mengalami penyerapan, transmisi, dan sebagian lainnya akan
mengalami difraksi atau hamburan. Hamburan terdifraksi ini kemudian dideteksi
oleh alat XRD. Berkas sinar X yang dihamburkan dapat saling menghilangkan
karena fasanya berbeda atau juga dapat saling menguatkan karena fasanya sama
atau yang disebut sebagai berkas difraksi. Dengan munculnya berbagai sudut
difraksi yang terjadi, pola difraksi yang terbentuk digunakan untuk
mengidentifikasi dan mengkarakterisasi sampel yang sedang diuji. Untuk
mendeteksi sudut-sudut ini, digunakan detektor yang berfungsi sebagai perangkat
pendeteksi sinar-X yang telah terpantul dari sampel yang sedang diuji (Hakim et
al., 2019; Lestari dan Sartika, 2018). Hasil analisis XRD menghasilkan puncak-
puncak dalam grafik yang menggambarkan karakteristik sampel yang sedang

diamati (Balaz, 2008).

Pola XRD yang terbentuk dari analisis menggunakan XRD pada penelitian ini
digunakan untuk mengetahui fase kristalin yang terbentuk pada kerak CaSOa.
Pada Gambar 8 dapat terlihat contoh pola XRD pada kerak CaSOg4 tanpa inhibitor
yang terdiri dari fase gipsum dan basanit, sedangkan kerak CaSO4 dengan

penambahan inhibitor terdiri dari fase gipsum, basanit, dan anhidrit.

G = gipsum
B = basanit
A = anhidrit

Tanpa Inhibitor

= Dengan Inhibitor
G
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Gambar 8. Pola XRD kristal CaSO4 (Suharso et al., 2019).



III. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan November 2023-Mei 2024 di
Laboratorium Anorganik/Fisik, Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu
Pengetahuan Alam, Universitas Lampung. Analisis menggunakan instrumen
Fourier Transform Infrared (FTIR) dilakukan di UPT Laboratorium Teknologi
dan Sentra Inovasi Terpadu (LTSIT) Universitas Lampung, analisis menggunakan
Scanning Electron Microscopy (SEM) dan Gas Chromatography-Mass
Spectrometry (GC-MS) dilakukan di Laboratorium Terpadu Universitas
Diponegoro, analisis menggunakan Particle Size Analyzer (PSA) dilakukan di
Laboratorium Sentral Universitas Padjajaran, dan analisis menggunakan X-Ray
Difraction (XRD) dilakukan di Laboratorium Terpadu Institut Teknologi Sepuluh
Nopember.

3.2 Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu alat-alat gelas, termometer,
waterbath (Thermoscientific AC 200/S21) diproduksi di Amerika Serikat, gelas-
gelas plastik, spinbar, pengaduk magnet (Stuart CB 162) diproduksi di China,
oven (merek Innotech) diproduksi China, neraca analitik (Airshwoth AA-160)
diproduksi Jepang, pH meter (Methrom 827) diproduksi di Swiss,
spektrofotometer IR (merek Cary 630 Agilent) diproduksi di California, Gas
Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS) (merek Shimadzu QP2010



25

SE) diproduksi di Jepang, Scanning Electron Microscopy (SEM) (merek JSM
6510 LA) diproduksi di Jepang, Particle Size Analyzer (PSA) (merek Coulter LS
13320) diproduksi di United States, dan X-Ray Diffraction (XRD) (merek Philip
Analytical) diproduksi di Belanda.

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah CaCl, anhidrat, Na;SOs,

akuades, kertas saring, dan asap cair tandan kosong kelapa sawit.

33 Prosedur Penelitian

3.3.1 Pembuatan Asap Cair

Asap cair yang digunakan pada penelitian ini didapatkan dari tandan kosong
kelapa sawit melalui proses pirolisis. Pembuatan asap cair tandan kosong kelapa
sawit dilaksanakan di Tempat Pembuangan Sampah Terpadu (TPST), Universitas
Lampung. Tandan kosong kelapa sawit terlebih dahulu dipotong hingga
ukurannya menjadi lebih kecil. Kemudian dicuci dan dikeringkan di bawah sinar
matahari langsung. Tandan kosong kelapa sawit yang sudah kering dimasukkan ke
dalam reaktor pirolisis, kemudian dilakukan proses pirolisis dengan lama waktu
pirolisis bila asap cair sudah berhenti menetes. Asap yang keluar dari reaktor
dialirkan melalui pipa ke rangkaian kondensor, dimana asap tersebut akan
mengalami kondensasi dan berubah menjadi bentuk asap cair. Asap cair yang
keluar dari kondensor kemudian ditampung dalam wadah penampungan (Sari et

al., 2018).

3.3.2 Pembuatan Inhibitor dari Asap Cair Tandan Kosong Kelapa Sawit
dengan Variasi Konsentrasi

Pembuatan inhibitor diawali dengan membuat larutan stok asap cair tandan
kosong kelapa sawit konsentrasi 1000 ppm dengan cara mengencerkan 1 mL atau
setara dengan 1 g asap cair tandan kosong kelapa sawit dengan akuades 1000 mL

hingga tanda tera, kemudian dihomogenkan. Pada penelitian ini, digunakan asap
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cair tandan kosong kelapa sawit dengan variasi konsentrasi 75, 100, 125, dan 150
ppm. Larutan inhibitor asap cair tandan kosong kelapa sawit konsentrasi 75 ppm
dibuat dengan cara mengencerkan asap cair tandan kosong kelapa sawit sebanyak
75 mL dengan akuades dalam labu ukur 1000 mL hingga tanda tera, kemudian
dihomogenkan sehingga didapatkan larutan inhibitor dengan konsentrasi 75 ppm.
Selanjutnya diukur nilai keasamannya menggunakan pH meter. Perlakuan yang
sama dilakukan untuk pembuatan larutan inhibitor asap cair tandan kosong kelapa
sawit dengan konsentrasi 100, 125, dan 150 ppm. Kemudian untuk mengetahui
gugus fungsi yang terdapat dalam asap cair tandan kosong kelapa sawit dilakukan
analisis menggunakan spektrofotometer IR dan untuk mengetahui komponen

senyawa kimianya dilakukan analisis menggunakan GC-MS.

3.3.3 Pembuatan Bibit Kristal

Proses pembuatan bibit kristal dalam penelitian ini dilakukan dengan cara
mencampurkan masing-masing CaCl; anhidrat (larutan 1 M) sebanyak 27,75 g
dan NaSO4 (larutan 1 M) sebanyak 35,5 g dengan 250 mL akuades dan
dimasukkan ke dalam gelas kimia. Larutan dihomogenkan dengan cara diaduk
menggunakan magnetic stirrer pada suhu 90 °C selama 15 menit. Kemudian,
larutan CaCl, anhidrat dan Na;SO4 dicampurkan dan diaduk menggunakan
magnetic stirrer pada suhu 90 °C selama 15 menit hingga larutan mengendap
dengan sempurna. Endapan CaSOs yang telah terbentuk dipisahkan dari larutan
menggunakan kertas saring lalu dikeringkan menggunakan oven pada suhu 105
°C. Proses ini diulang beberapa kali hingga didapatkan bibit kristal yang cukup
untuk melakukan penelitian. Hasil kristal yang didapatkan akan digunakan

sebagai bibit kristal untuk diamati pertumbuhannya (Suharso et al., 2009).

3.3.4 Pengujian Inhibitor Asap Cair Tandan Kosong Kelapa Sawit dalam
Pembentukan Kristal Kalsium Sulfat (CaSO4)

Pengujian asap cair tandan kosong kelapa sawit sebagai inhibitor dalam
menghambat pembentukan kristal kalsium sulfat (CaSO4) dengan metode seeded

experiment dilakukan melalui beberapa tahapan, diantaranya sebagai berikut:
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3.3.4.1 Penentuan Laju Pertumbuhan Kristal CaSO4 Tanpa Penambahan
Inhibitor pada Variasi Konsentrasi Larutan Pertumbuhan yang
Berbeda dengan Metode Seeded Experiment

Larutan pertumbuhan CaSO4 0,038 M dibuat dari larutan 0,075 M CaCl, anhidrat
dan larutan 0,075 M Na>SO4 yang masing-masing dilarutkan dalam 200 mL
akuades. Selanjutnya masing-masing larutan dimasukkan ke dalam gelas kimia
dan diaduk menggunakan pengaduk magnet (spinbar) pada suhu 90 °C selama

+ 15 menit hingga larutan menjadi homogen. Kemudian larutan CaCl, anhidrat
0,075 M dan larutan Na>2SO4 0,075 M dicampurkan dan diaduk lagi menggunakan
pengaduk magnet (spinbar) pada suhu 90 °C selama 15 menit agar dapat terbentuk
kerak CaSO4 dengan konsentrasi 0,038 M dan diukur nilai pH-nya menggunakan
pH meter.

Setelah kedua larutan dicampurkan, larutan dimasukkan ke dalam 5 gelas plastik
yang berbeda dengan masing-masing sebanyak 50 mL larutan pertumbuhan dan
ditambahkan 0,2 g bibit kristal. Kemudian diletakkan di dalam waterbath pada
suhu 90 °C selama 15 menit untuk mencapai kesetimbangan. Pengamatan dapat
dilakukan pada waktu 15 menit pertama satu gelas diambil dan disaring
menggunakan kertas saring yang telah ditimbang. Kemudian dicuci dengan
akuades dan dikeringkan menggunakan oven pada suhu 105 °C selama 3-4 jam.
Gelas selanjutnya diambil tiap 10 menit sekali hingga pada gelas yang terakhir.
Percobaan ini diulang dengan variasi konsentrasi larutan CaCl, dan Na;SOg4
sebesar 0,100; 0,125; dan 0,150 M untuk menghasilkan larutan pertumbuhan
kerak CaSOs4 tanpa penambahan inhibitor sebesar 0,050; 0,063; dan 0,075 M.
Endapan CaSO4 yang terbentuk ditimbang, kemudian dilakukan analisis untuk
mengetahui konsentrasi inhibitor yang paling efektif sehingga dapat dilakukan
analisis morfologinya menggunakan instrumen SEM, analisis struktur kristal
menggunakan XRD, dan distribusi ukuran partikel dalam endapannya

menggunakan PSA.
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3.3.4.2 Penentuan Laju Pertumbuhan Kristal CaSO4 menggunakan
Penambahan Inhibitor pada Variasi Konsentrasi Larutan
Pertumbuhan yang Berbeda dengan Metode Seeded Experiment

Larutan pertumbuhan CaSO4 dibuat dari larutan 0,075 M CaCl, anhidrat dan
larutan 0,075 M Na>SO4 yang masing-masing dilarutkan dalam 200 mL inhibitor
asap cair 75 ppm. Selanjutnya masing-masing larutan dimasukkan ke dalam gelas
kimia dan diaduk menggunakan pengaduk magnet (spinbar) pada suhu 90 °C
selama 15 menit hingga larutan menjadi homogen. Kemudian larutan CaCl,
anhidrat 0,075 M dan larutan Na>SO4 0,075 M dicampurkan dan diaduk lagi
menggunakan pengaduk magnet (spinbar) pada suhu 90 °C selama 15 menit agar
dapat terbentuk kerak CaSO4 dengan konsentrasi 0,038 M dan diukur nilai pH-nya

menggunakan pH meter.

Setelah kedua larutan dicampurkan, larutan dimasukkan ke dalam 5 gelas plastik
yang berbeda dengan masing-masing sebanyak 50 mL larutan pertumbuhan dan
ditambahkan 0,2 g bibit kristal. Kemudian diletakkan di dalam waterbath pada
suhu 90 °C selama 15 menit untuk mencapai kesetimbangan. Pengamatan dapat
dilakukan pada waktu 15 menit pertama satu gelas diambil dan disaring
menggunakan kertas saring yang telah ditimbang. Kemudian dicuci dengan
akuades dan dikeringkan menggunakan oven pada suhu 105 °C selama 3-4 jam.
Selanjutnya gelas diambil tiap 10 menit sekali hingga pada gelas yang terakhir.
Percobaan ini diulang dengan variasi konsentrasi larutan CaCl, dan Na>SO4
sebesar 0,100; 0,125; dan 0,150 M serta variasi konsentrasi inhibitor asap cair
tandan kosong kelapa sawit 100, 125, dan 150 ppm untuk menghasilkan larutan
pertumbuhan kerak CaSO4 dengan inhibitor sebesar 0,050; 0,063; dan 0,075 M.
Endapan CaSOj4 yang terbentuk ditimbang, kemudian dilakukan analisis untuk
mengetahui konsentrasi inhibitor yang paling efektif sehingga dapat dilakukan
analisis morfologinya menggunakan instrumen SEM, analisis struktur kristal
menggunakan XRD, dan distribusi ukuran partikel dalam endapannya

menggunakan PSA.
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3.3.5 Analisis Data

Analisis data dilakukan berdasarkan jumlah kristal kalsium sulfat (CaSOs) yang
terbentuk terhadap waktu, baik dalam kondisi tanpa penambahan inhibitor
maupun dengan penambahan inhibitor. Penelitian ini dilakukan dengan berbagai
variasi konsentrasi larutan pertumbuhan CaSO4 dan variasi konsentrasi inhibitor,
dimana masing-masing data akan diolah dan diplot dengan menggunakan
perangkat lunak Microsoft Excel 2019 untuk menghasilkan grafik yang
menunjukkan jumlah massa kristal CaSO4 yang terbentuk terhadap waktu laju
pertumbuhan kristal CaSQOys. Nilai slope atau kemiringan yang dihasilkan dari
masing-masing grafik tersebut menunjukkan tingkat pertumbuhan kerak CaSOs.
Kemudian morfologi kerak CaSO4 yang terbentuk sebelum atau setelah
penambahan inhibitor dianalisis menggunakan Scanning Electron Microscopy
(SEM). Selain itu, perubahan ukuran partikel CaSO4 pada masing-masing
endapan dari setiap percobaan dianalisis menggunakan Particle Size Analyzer
(PSA). Struktur kristal CaSO4 sebelum dan setelah penambahan inhibitor
dianalisis menggunakan X-ray Diffactogram (XRD).

Data yang telah diperoleh dapat digunakan untuk mengetahui efektivitas dari asap
cair tandan kosong kelapa sawit sebagai inhibitor dengan menggunakan
Persamaan 1 yang telah dijelaskan dalam penelitian sebelumnya (Suharso et al.,

2019).

% efektivitas inhibitor = %xlOO% (Persamaan 1)
0~tp

Keterangan:

C, = berat endapan dengan penambahan inhibitor pada saat kesetimbangan (g/L)
C, = berat endapan tanpa penambahan inhibitor pada saat kesetimbangan (g/L)
Co = berat endapan awal (g/L).
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Secara keseluruhan, rangkaian alur pada penelitian ini dapat diilustrasikan melalui

diagram penelitian yang terlihat dalam Gambar 9.

Pembuatan inhibitor dari asap air tandan kosong kelapa

sawit lalu dianalisis menggunakan FTIR dan GC-MS

A 4

Larutan pertumbuhan tanpa
penambahan inhibitor menggunakan

metode Seeded Experiment

Larutan pertumbuhan dengan
penambahan inhibitor menggunakan

metode Seeded Experiment

\ 4

Analisis data laju pertumbuhan kristal CaSO4

yang terbentuk menggunakan Microsoft Excel

A

Karakterisasi kristal CaSO4 yang terbentuk
dengan menggunakan SEM, PSA, dan XRD

Hasil

Gambar 9. Diagram Alir Penelitian
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V. SIMPULAN DAN SARAN

Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka dapat diperoleh

kesimpulan sebagai berikut:

1.

Asap cair tandan kosong kelapa sawit dapat digunakan sebagai inhibitor
untuk menghambat pertumbuhan kerak kalsium sulfat (CaSO4) yang
ditunjukkan dengan perbedaan morfologi, fasa kristalin, dan ukuran partikel
kerak CaSOs.

Persentase efektivitas inhibitor terbaik dalam menghambat pertumbuhan
kerak kalsium sulfat (CaSO4) didapatkan pada konsentrasi larutan
pertumbuhan CaSO4 0,038 M dan konsentrasi inhibitor asap cair tandan
kosong kelapa sawit 150 ppm dengan persentase penghambatan 50,82%.
Analisis kerak CaSO4 menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM)
menunjukkan terjadinya perubahan morfologi kerak CaSOjs. Sebelum
penambahan inhibitor, kerak terlihat berbentuk panjang seperti batang,
berukuran besar, lebar, dan padat, sedangkan setelah penambahan inhibitor
kerak menjadi berukuran lebih kecil dan pendek.

Analisis kerak CaSO4 menggunakan Particle Size Analyzer (PSA)
menunjukkan bahwa distribusi ukuran partikel kerak CaSO4 mengalami
penurunan nilai rata-rata dan nilai tengah ukuran partikel kerak CaSOj4 setelah

ditambahkan inhibitor asap cair tandan kosong kelapa sawit 150 ppm.
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5. Analisis kerak CaSO4 menggunakan X-ray Diffraction (XRD) menunjukkan
adanya fase kristal gipsum dan basanit pada difraktogram tanpa penambahan
inhibitor, sedangkan setelah ditambahkan inhibitor asap cair tandan kosong
kelapa sawit 150 ppm muncul fasa baru yaitu anhidrit yang didominasi oleh

fase basanit dan fasa gipsum yang mulai menghilang.

5.2 Saran

Untuk meningkatkan mutu penelitian yang telah dilakukan, maka penulis
memberikan saran agar dilakukan penelitian lebih lanjut terhadap penghambatan
jenis kerak lain menggunakan inhibitor asap cair tandan kosong kelapa sawit
dengan grade yang berbeda. Inhibitor digunakan dengan konsentrasi yang berbeda
menggunakan metode yang berbeda yakni tanpa penambahan bibit kristal

(unseeded experiment).
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