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ABSTRAK

KONVERSI MINYAK KELAPA SAWIT MENJADI SENYAWA
NITROGEN MENGGUNAKAN ZEOLIT-Y TERPROTONASI SEBAGAI
KATALIS DAN UJI AKTIVITAS INHIBITOR KOROSI

Oleh
MELISSAPUTRI

Korosi pada baja lunak merupakan masalah di industri, khususnya industri
minyak bumi dan gas karena dapat menyebabkan kerusakan material dan kerugian
ekonomi, sehingga perlu diatasi menggunakan inhibitor korosi yang ramah
lingkungan dan efisien. Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis inhibitor korosi
berbasis minyak kelapa sawit melalui reaksi dua tahap yaitu transesterifikasi dan
amidasi menggunakan katalis zeolit-Y dan zeolit-Y terprotonasi (H-Y) serta uji
aktivitas sebagai inhibitor korosi pada baja lunak dalam medium korosif jenuh CO..

Zeolit-Y disintesis dari silika sekam padi melalui metode hidrotermal dan
dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) dan Scanning Electron
Microscopy (SEM). Hasil XRD menunjukkan bahwa zeolit-Y yang terbentuk
sesuai dengan standar 1ZA dan hasil SEM menunjukkan bentuk kristal kubik
oktahedral. Zeolit-Y diprotonasi menggunakan larutan NHsNOsz 3,5 M melalui
metode ion exchange untuk menghasilkan zeolit H-Y dan dikarakterisasi
menggunakan X-Ray Fluorescence (XRF) menghasilkan konversi Na menjadi H
sebesar 65,50%. Reaksi transesterifikasi minyak kelapa sawit dan metanol
menggunakan kedua katalis menghasilkan metil ester dengan konversi tertinggi
sebesar 32% (H-Y). Metil ester yang diperoleh direaksikan dengan dietanolamina
menggunakan katalis yang sama dan selanjutnya dianalisis menggunakan Gas
Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS) menghasilkan senyawa nitrogen
sebesar 99,10% (H-Y).

Senyawa nitrogen yang diperoleh diuji aktivitasnya sebagai inhibitor korosi baja
lunak dalam larutan NaCl 3% yang jenuh CO; menggunakan metode wheel test
menunjukkan persen proteksi sebesar 98,17%. Hasil ini didukung oleh data SEM
yang menunjukkan morfologi permukaan baja lunak dengan adanya inhibitor korosi
terlindungi dengan baik dibandingkan dengan tanpa inhibitor korosi.

Kata kunci: inhibitor korosi, senyawa nitrogen, minyak kelapa sawit, zeolit-Y
terprotonasi.



ABSTRACT

CONVERSION OF PALM OIL TO NITROGEN COMPOUND USING
PROTONATED ZEOLITE-Y AS A CATALYST AND CORROSION
INHIBITOR ACTIVITY

By

MELISSAPUTRI

Corrosion of mild steel is a problem in industry, especially the oil and gas industry
because it can cause material damage and economic losses, so it needs to be
overcome using environmentally friendly and efficient corrosion inhibitors.This
study aims to synthesize palm oil-based corrosion inhibitors through two stage
reactions, namely transesterification and amidation using two catalysts namely
zeolite-Y and protonated zeolite-Y (H-Y) as well as test activity as corrosion
inhibitor on mild steel in a CO; saturated corrosive medium. Zeolite-Y was
synthesized from rice husk silica through hydrothermal method and characterized
using X-Ray Diffraction (XRD) and Scanning Electron Microscopy (SEM).The
XRD result showed that the formed zeolite-Y complies with the IZA standard and
the SEM result showed an cubic octahedral crystal form. Zeolite-Y was protonated
using 3.5 M NH4NOj3 solution by ion exchange method to produce zeolite H-Y and
characterized using X-Ray Fluorescence (XRF) resulting in a conversion of Na to
H of 65.50%. The transesterification reaction of palm oil and methanol using both
catalysts produced methyl ester with the highest conversion of 32% by using zeolite
H-Y.The obtained methyl ester was reacted with diethanolamine using the same
catalyst and then analyzed using Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-
MS) to produce a nitrogen compound of 99.10% (H-Y). The obtained nitrogen
compounds were tested for their activities of mild steel corrosion inhibitors in a 3%
NaCl solution saturated with CO; using the wheel test method, showing the best
percentage of protection was 98.17%.This result was supported by SEM data which
showed that the surface morphology of mild steel with the presence of corrosion
inhibitor was well protected compared to without corrosion inhibitor.

Keywords: corrosion inhibitor, nitrogen compounds, palm oil, protonated
zeolite-Y.
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Material berbahan dasar baja berkembang sangat pesat di berbagai bidang
industri. Baja merupakan salah satu jenis logam paduan dengan besi (Fe) sebagai
unsur dasar dan karbon (C) sebagai unsur paduan utama. Secara umum baja dapat
diklasifikasikan menjadi beberapa jenis salah satunya baja lunak (Gunawan,
2023). Baja lunak menjadi jenis baja yang sering digunakan dalam infrastruktur
untuk industri minyak bumi dan gas karena harga yang relatif murah, namun
memiliki kekurangan dalam hal ketahanan terhadap korosi (Emmanuel, 2024).
Korosi dikenal sebagai proses degradasi logam yang terjadi akibat serangan kimia
atau elektrokimia di mana logam bereaksi dengan lingkungannya (Ichsanudin
dkk., 2023).

Lingkungan yang mempengaruhi korosi yaitu kelembaban, suhu, keasaman (pH),
keberadaan garam, dan gas agresif (seperti oksigen, klorin, atau karbon dioksida).
Gas agresif berupa karbon dioksida dalam cairan akan memicu reaksi
elektrokimia pada permukaan baja, yang menyebabkan terbentuknya asam
karbonat (Da Silva de Sa et al., 2022). Reaksi ini mengakibatkan degradasi
material melalui proses yang dikenal sebagai korosi CO2. Korosi CO; dapat
menyebabkan kebocoran pipa pada industri minyak bumi dan gas sehingga
memberikan dampak buruk pada bidang ekonomi, keselamatan, dan lingkungan
(Elgaddafi et al., 2021). Kerugian ekonomi akibat korosi pada pipa minyak bumi



dan gas mencapai 7 miliar dolar, tetapi biaya tersebut dapat dikurangi dengan
berbagai metode agar meminimalisir terjadinya korosi (Norsworthy, 2014; Belarbi
et al., 2017). Beberapa metode yang dapat digunakan untuk meminimalisir
terjadinya korosi CO2 diantaranya menggunakan coating, proteksi secara katodik
dan anodik, serta menggunakan zat aditif atau inhibitor (llim dkk., 2007). Salah
satu metode yang paling efektif yaitu penambahan inhibitor korosi karena mudah

diaplikasikan dan biayanya relatif murah (Putri dan Akbar, 2021).

Inhibitor korosi merupakan senyawa kimia yang apabila ditambahkan dalam
jumlah sedikit ke dalam lingkungan korosif dapat mengurangi laju korosi material
yang bersentuhan dengan lingkungan korosif (Reyes-Dorantes et al., 2017).
Inhibitor korosi dapat dibedakan menjadi dua jenis, yaitu inhibitor korosi
anorganik dan inhibitor korosi organik. Inhibitor korosi anorganik dapat diperoleh
dari mineral-mineral yang tidak mengandung unsur karbon dalam senyawanya
(Roni dkk., 2022). Material dasar dari inhibitor anorganik antara lain kromat,
nitrit, silikat, dan fosfat, namun inhibitor anorganik ini memiliki kelemahan yaitu;
bersifat toksik, harga relatif mahal, dan tidak ramah lingkungan (Hastuti et al.,
2023). Inhibitor korosi organik diperoleh dari tumbuh-tumbuhan seperti tumbuhan
serai yang dilakukan oleh Ismail ef al. (2021) dan sintesis senyawa organik seperti
senyawa (E)-5-{[4-dimetilamino) benzilidena] amino}-1,3,4-tiadiazol-2(3H)-tione
(DATT) yang dilakukan oleh Plotnikova et al. (2023). Pada inhibitor korosi
organik umumnya mengandung heteroatom seperti, nitrogen (N), oksigen (O),
sulfur (S) atau fosfor (P) dengan pasangan elektron bebas dan elektron-n yang
dapat berinteraksi dengan orbital bebas pada logam yang mendukung proses
adsorpsi (Al-Amiery ef al., 2023). Inhibitor korosi organik bersifat aman, mudah
didapatkan, biaya murah, ramah lingkungan serta bersifat biodegradable
(Indrayani, 2016). Oleh karena itu, inhibitor korosi organik digunakan sebagai
alternatif yang lebih baik dibandingkan inhibitor anorganik. Pada penelitian ini,

inhibitor organik yang digunakan mengandung unsur nitrogen (N).

Senyawa nitrogen merupakan salah satu senyawa yang dapat dimanfaatkan
sebagai inhibitor korosi karena senyawa tersebut dapat diserap permukaan logam

dengan memblokir situs aktif korosi dan adanya rantai hidrokarbon membentuk



lapisan film hidrofobik pada permukaan (Gawali and Usmani, 2020). Senyawa
nitrogen dapat diperoleh dengan berbagai cara antara lain, mereaksikan metil ester
asam lemak dan dietanolamin dengan penambahan katalis atau reaksi langsung
antara asam lemak bebas dan dietanolamin tanpa adanya katalis (Manurung et al.,
2013). Metil ester merupakan senyawa ester alkil yang berasal dari minyak nabati

dengan alkohol yang dihasilkan melalui proses esterifikasi dan transesterifikasi.

Proses transesterifikasi merupakan proses reaksi antara trigliserida yang terdapat
dalam minyak nabati atau lemak hewani yang menghasilkan metil ester dengan
bantuan katalis (Daryono dkk., 2022). Salah satu bahan baku yang dapat
digunakan adalah minyak kelapa sawit. Minyak kelapa sawit mempunyai
komposisi asam lemak jenuh dan tak jenuh dengan proporsi yang seimbang.
Komposisi asam lemak minyak kelapa sawit terdiri dari asam palmitat (C17)
sebesar 56,55%, asam oleat (Ci9) 27,59% dan asam laurat (C3), miristat (Cis),
dan stearat (Ci9) masing-masing 0,93, 2,87, dan 2,7% (Zulkifli dan Estiasih,
2014). Berdasarkan kandungan minyak yang tinggi dalam minyak kelapa sawit
tersebut, dilaporkan bahwa minyak kelapa sawit telah digunakan pada penelitian
sebelumnya seperti pada proses transesterifikasi oleh (Ruhaiya dkk., 2020; Qu et
al.,2021). Proses transesterifikasi dari minyak kelapa sawit akan diubah menjadi

senyawa nitrogen melalui reaksi amidasi menggunakan dietanolamin.

Pada penelitian sebelumnya, Hidayah (2023) melaporkan bahwa produk amidasi
berbasis minyak kelapa sawit dihasilkan sebesar 63,7% menggunakan metode
refluks dengan penambahan katalis natrium metoksida, sedangkan produk amidasi
menggunakan metode hidrotermal sebesar 17,96% dengan penambahan katalis
zeolit-A. Penelitian yang dilakukan oleh Enrik (2024) konversi metil ester dari
minyak biji karet menggunakan autoklaf pada suhu 100 °C selama 96 jam dengan
katalis zeolit-X diperoleh produk amidasi sebesar 55,05%, sedangkan penelitian
Asari (2024) mengenai konversi metil ester minyak biji karet menjadi produk
amidasi yang dihasilkan sebesar 32,72% berdasarkan metode refluks dengan
bantuan katalis zeolit-Y. Berdasarkan berbagai penelitian tersebut, dapat diketahui
bahwa penggunaan katalis yang berbeda memberikan hasil produk amidasi yang

juga berbeda. Oleh karena itu, perlu dilakukan penggunaan katalis yang berbeda



yaitu dengan metode pertukaran ion seperti yang dilakukan oleh Islami (2022)
bahwa katalis zeolit-Y terprotonasi berhasil mengkonversi Bio Crude Oil (BCO)
hasil pirolisis minyak kelapa sawit menjadi hiogasoline dengan presentase sebesar
55,26%. Namun, katalis zeolit-Y terprotonasi belum pernah dilakukan dalam
reaksi transesterifikasi untuk menghasilkan metil ester dan reaksi amidasi untuk
senyawa nitrogen. Maka pada penelitian ini digunakan katalis zeolit-Y

terprotonasi untuk mengetahui aktivitas katalik dalam reaksi amidasi.

Berdasarkan paparan di atas, maka dalam penelitian ini dilakukan sintesis zeolit-Y
berbasis sekam padi, kemudian dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction
(XRD) dan Scanning Electron Microscopy (SEM). Zeolit-Y yang dihasilkan
selanjutnya diprotonasi menggunakan larutan amonium nitrat untuk menghasilkan
zeolit-Y terprotonasi (H-Y) seperti yang telah dilakukan penelitian sebelumnya oleh
(Islami, 2022). Zeolit-Y terprotonasi (H-Y)) yang terbentuk, lalu dikarakterisasi
menggunakan X-Ray Fluorescence (XRF). Zeolit-Y terprotonasi (H-Y) digunakan
untuk reaksi transesterifikasi minyak kelapa sawit dan reaksi amidasi metil ester
yang terbentuk dengan dietanolamina. Hasil reaksi transesterifikasi dan amidasi
dikarakterisasi menggunakan Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS).
Produk amidasi berbasis minyak kelapa sawit diuji analisisnya sebagai green
inhibitor corrosion baja lunak dalam medium korosif yang jenuh CO; menggunakan

metode kehilangan berat (wheel test) dan analisis permukaan menggunakan SEM.

1.2 Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mensintesis zeolit-Y terprotonasi (H-Y) berbasis silika sekam padi melalui
metode pertukaran ion menggunakan larutan amonium nitrat (NH4NO3) dan
mengkarakterisasinya menggunakan XRD, SEM, dan XRF.

2. Memperoleh metil ester hasil transesterifikasi minyak kelapa sawit
menggunakan katalis zeolit-Y dan zeolit H-Y serta mengkarakterisasinya

menggunakan GC-MS.



3. Memperoleh senyawa nitrogen hasil reaksi amidasi metil ester minyak kelapa
sawit dengan dietanolamina menggunakan katalis zeolit-Y dan zeolit H-Y
serta mengkarakterisasinya menggunakan GC-MS.

4. Menguji aktivitas senyawa nitrogen sebagai inhibitor korosi baja lunak dalam
medium korosif gas CO yang jenuh menggunakan metode wheel test dan

analisis permukaan baja dengan dan tanpa inhibitor menggunakan SEM.

1.3 Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat sebagai berikut:

1. Mampu memantfaatkan limbah sekam padi sebagai sumber silika dalam
pembuatan katalis zeolit-Y.

2. Mampu memanfaatkan sumber daya alam dan meningkatkan nilai ekonomi
minyak kelapa sawit dan sekam padi.

3. Mengetahui pengaruh dari senyawa nitrogen hasil konversi metil ester minyak
kelapa sawit sebagai inhibitor korosi baja lunak yang murah dan ramah

lingkungan.



II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Baja

Mild steel atau dikenal dengan baja lunak merupakan material yang memiliki

banyak fungsi serta keunggulan, maka logam jenis ini dijadikan bahan dasar

berbagai barang-barang dalam kehidupan sehari-hari seperti komponen mobil,

dapur, rumah sakit, dan komponen lainnya. Mild steel merupakan logam yang

memiliki kandungan karbon lebih rendah dari baja yaitu sekitar 0,05% hingga

0,25% dari berat totalnya. Sementara baja umumnya memiliki kandungan karbon

antara 0,30% hingga 2,0% (Arifin dkk., 2017). Menurut Arifin dkk., (2017)

berikut ini adalah sifat material mild steel:

1.

Tekstur mild steel lebih lunak dibandingkan baja karena kandungan karbon

yang lebih rendah daripada baja.

. Mild steel mudah dibentuk, proses manufakturnya juga lebih mudah dibanding

baja umumnya, misalnya pengelasan.

. Material mild steel sukar dikeraskan baik melalui pemanasan maupun

pendinginan material karena memiliki kandungan karbon yang rendah.

. Mild steel bersifat magnetik karena memiliki kandungan besi dan feritnya yang

tinggi.

. Mild steel rentan berkarat namun dalam industri dilakukan proses pengecatan

pada benda berbahan dasar mild steel sehingga lebih tahan karat.



2.2 Korosi

2.2.1 Pengertian Korosi

Korosi adalah proses alami yang terjadi pada logam akibat reaksi redoks antara
logam dan zat-zat di sekitarnya. Korosi terjadi ketika logam bersentuhan langsung
dengan air atau udara (oksigen). Logam yang mengalami korosi akan menjadi
rapuh, sehingga kekuatannya berkurang (Tarigan dkk., 2023). Korosi logam dalam
larutan aqueous didapatkan dengan melibatkan reaksi perpindahan muatan. Suatu
perubahan dalam potensial elektrokimia atau aktivitas elektron sangat
mempengaruhi laju korosi logam dalam lingkungannya. Oleh karena itu, logam
dalam larutan aqueous dikatakan berlangsung secara elektrokimia. Korosi dapat
terjadi jika mengandung empat elemen, antara lain yaitu anoda, katoda, metallic

pathway, dan larutan elektrolit. Adapun reaksi korosi yang terjadi, yaitu:
Anoda : Fe(s) — Fe?(aq) + 2e~ (1)

Elektron yang dibebaskan dalam oksidasi akan mengalir ke bagian lain untuk

mereduksi oksigen
Katoda : O2(g) + 2H20(1) + 4 — 40H" (2)

Ion besi (II) yang terbentuk pada anoda akan teroksidasi membentuk besi (I11)
yang kemudian membentuk senyawa oksida terhidrasi Fe,O3-xH>O yang disebut
karat. Faktor-faktor yang mempengaruhi korosi dapat dibagi menjadi 2 bidang,
yaitu material itu sendiri dan lingkungan. Faktor material meliputi kemurnian
logam, struktur material, teknik pencampuran material, bentuk kristal, dan lain
sebagainya. Faktor lingkungan meliputi polusi udara, suhu, kelembaban dan

adanya bahan kimia korosif (Sofian dkk., 2022).



2.2.2  Jenis-Jenis Korosi

Sebagian besar logam terjadi secara alami sebagai oksida, karbonat, atau bijih

sulfida yang stabil. Secara umum, jenis korosi dapat diklasifikasikan sebagai

berikut:

1.

Korosi seragam

Korosi seragam adalah korosi yang terjadi pada permukaan logam akibat reaksi
kimia air dan udara lembab dengan nilai pH rendah, menyebabkan logam
menjadi lebih tipis karena diregangkan. Korosi ini bisa dicegah yaitu material

yang tepat (Ichsanudin dkk., 2023).

. Korosi sumuran

Korosi sumuran adalah korosi yang terjadi akibat perbedaan potensial antara
material penyusunnya sehingga logam mengalami lubang pada permukaan

logam dan merusak film pelindung logam (Sofian dkk., 2022).

. Korosi retak

Korosi retak adalah korosi dalam bentuk retakan yang menyentuh permukaan
logam dan berusaha menembusnya yang disebabkan karena struktur logam
yang terdegradasi akibat lingkungan korosif yang dikombinasikan dengan

tegangan tarik (Ichsanudin dkk., 2023).

. Korosi erosi

Korosi erosi adalah korosi yang disebabkan oleh pembentukan film pelindung
dihambat oleh aliran cairan yang tinggi (Ahmad dkk., 2023). Logam yang
mengalami korosi erosi ini akan menimbulkan bagian-bagian yang kasar dan
tajam.

Korosi galvanik

Korosi galvanik adalah korosi yang diakibatkan oleh hubungan antara dua
logam dan perbedaan potensial di antara keduanya (Wibowo dan Ghofur,

2021).



7. Korosi celah
Korosi ini terjadi antara sambungan, sambungan pangkuan, baut atau paku
keling yang disebabkan oleh endapan kotoran atau produk karat (Wibowo dan
Ghofur, 2021).

2.2.3 Korosi CO»

Korosi karbon dioksida atau korosi manis (CO>) adalah jenis korosi umum yang
terjadi pada permukaan internal pipa minyak dan gas. Jenis korosi ini juga dapat
terjadi bersamaan dengan hidrogen sulfida (H2S) dan asam organik yang bersifat
korosif. Korosi CO; adalah reaksi elektrokimia yang terjadi antara baja karbon
dan CO; dalam cairan. Mekanisme terjadinya korosi manis pada permukaan baja
terjadi melalui tiga tahap utama, tahap pertama adalah hidrasi gas karbon
dioksida, tahap kedua adalah reduksi katodik yang melibatkan non-scaling dan
scaling, tahap langkah ketiga adalah oksidasi anodik. Reaksi anodik melarutkan
besi dan reaksi katodik menghasilkan gas hidrogen. Reaksi tersebut menghasilkan
senyawa FeCOs. Reaksi anodik dan katodik utama terjadi pada permukaan baja

(Alamri, 2020).

Korosi manis disebabkan oleh adanya karbon dioksida (CO») yang terlarut dalam
air membentuk asam karbonat (H2CO3). Korosi meningkat seiring dengan
meningkatnya konsentrasi CO», tekanan sistem, dan suhu. Korosi ini biasanya
lambat, terlokalisasi dan mengakibatkan serangan pitting. Lubang sangat sulit
dideteksi karena ukurannya yang kecil dan produk korosi yang menutupinya.
Dalam industri produksi dan pengolahan minyak dan gas, inhibitor korosi selalu

dijadikan solusi pencegahan terhadap korosi internal (Ibraheem et al., 2012).
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2.3 Inhibitor Korosi

Inhibitor adalah senyawa kimia yang apabila ditambahkan kedalam lingkungan
dalam jumlah sedikit dapat menghambat laju korosi. Penggunaan inhibitor hingga
saat ini masih menjadi solusi terbaik untuk melindungi korosi internal pada
logam. Inhibitor merupakan metoda perlindungan yang fleksibel, yaitu mampu
memberikan perlindungan dari lingkungan yang kurang agresif sampai pada
lingkungan yang tingkat korosifitasnya sangat tinggi, mudah diaplikasikan
misalnya hanya dilakukan penetesan, dan tingkat keefektifan biayanya paling
tinggi karena lapisan yang terbentuk sangat tipis sehingga dalam jumlah kecil

mampu memberikan perlindungan yang luas (Mulyati, 2019).

Inhibitor korosi dapat dibagi menjadi dua, yaitu inhibitor dari senyawa anorganik
dan inhibitor dari senyawa organik. Inhibitor anorganik adalah suatu senyawa
yang dapat menginhibisi material logam baik secara anodik maupun katodik
karena memiliki gugus aktif. Inhibitor ini terdiri dari beberapa senyawa anorganik
antara lain; fosfat, kromat, dikromat, silikat, borat molibdat, dan senyawa lainnya.
Senyawa-senyawa tersebut sangat berguna dalam melindungi material logam dari
korosi, namun inhibitor anorganik memiliki kelemahan yaitu bersifat toksik dan
merusak lingkungan (Stiadi dkk., 2019). Kerusakan lingkungan akibat inhibitor
anorganik mendorong para peneliti untuk beralih pada inhibitor organik karena
sifatnya yang ramah lingkungan. Inhibitor organik adalah suatu senyawa kimia
guna menghambat laju korosi logam yang berasal dari bahan alami yang tersedia
di alam. Keefektifan inhibitor organik, bergantung pada susunan kimia, susunan
molekul, dan afinitasnya terhadap permukaan logam atau paduan logam. Pada
umumnya inhibitor organik dapat menginhibisi seluruh permukaan logam atau
paduan logam yang terpapar dalam lingkungan korosif bila konsentrasinya
memadai. Inhibitor organik merupakan inhibitor yang bersifat non-toksik, murah,
sudah tersedia di alam, dan tidak merusak lingkungan. Inhibitor organik diperoleh

dengan mengekstrak beberapa bahan yang ada di alam.

Kebanyakan inhibitor yang efektif yang digunakan dalam industri adalah

senyawa-senyawa organik yang mengandung heteroatom seperti oksigen (O),
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nitrogen (N), belerang (S), dan ikatan rangkap di dalam molekul-molekulnya yang
memfasilitasi adsorpsi pada permukaan logam atau paduan logam. Gugus-gugus

yang digunakan sebagai inhibitor korosi organik tertera pada Gambar 1.

NV /k /k
SN ;‘/ Hs” s N s
°. NH
Y HyCO
HN
OH OH H o
o, OH E p—
o i
OH OH O ] n OH
H 1oHaq

Gambar 1. Gugus N, S, O dan & sebagai inhibitor korosi organik (Brycki, 2018).

2.4 Proses Transesterifikasi

2.4.1 Minyak Kelapa Sawit

Kelapa sawit (Elaeis guineensis Jacq.) merupakan komoditas perkebunan yang
memegang peranan penting bagi perekonomian Indonesia sebagai salah satu
penyumbang devisa non-migas yang cukup besar (Ulvi dan Harmawan, 2022).
Tanaman ini merupakan sumber yang baik minyak nabati dan setiap buah sawit
mengandung 30-35% minyak. Pada umumnya minyak sawit mengandung lebih
banyak asam-asam palmitat, oleat, dan linoleat. Komponen penyusun minyak
sawit terdiri dari trigliserida dan non trigliserida. Minyak yang diekstraksi dari
buah dan bijinya sebagai minyak sawit atau Crude Palm Oil (CPO) dari mesokarp

luar dan inti sawit minyak dari endosperma (Urugo et al., 2021).

Penggunaan minyak berkualitas rendah, atau kandungan asam lemak bebas (FFA)

yang tinggi, tidak cocok digunakan dalam bidang makanan. Alternatif yang
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mungkin adalah produksi inhibitor korosi (Porcayo-Calderon et al., 2017). Oleh
karena itu, penggunaan minyak sawit sebagai sumber asam lemak untuk
memperoleh metil ester dapat dimanfaatkan untuk sintesis inhibitor korosi yang

ramah lingkungan.

2.4.2 Transesterifikasi

Reaksi transesterifikasi merupakan reaksi kimia yang melibatkan trigliserida dan
alkohol sebagai reaktan, serta penambahan katalis untuk meningkatkan laju reaksi
dengan hasil berupa ester dan gliserol. Reaksi transesterifikasi bersifat reversible
dan reaksi ini hampir sama dengan reaksi hidrolisis tetapi menggunakan alkohol
(Kumar et al., 2019). Reaksi transesterifikasi dimulai saat asam lemak, alkohol,
dan katalis dicampur dan diaduk dalam bejana reaksi baik dalam labu kecil skala
laboratorium atau skala yang lebih besar. Reaksi transesterifikasi dipengaruhi oleh
beberapa parameter antara lain jenis bahan baku dan alkohol, rasio molar minyak
terhadap alkohol, suhu reaksi, jenis katalis, dan konsentrasi serta intensitas

pengadukannya (Haryanto ef al., 2015)

Jenis katalis yang digunkan untuk proses transesterifikasi adalah katalis basa
berupa NaOH, sedangkan katalis asam berupa HCl, H>SO4, dan HNOs. Reaksi
transesterifikasi menggunkan katalis asam membutuhkan waktu yang lama selama
melakukan proses dan suhu yang relatif tinggi, ketika dibandingkan dengan
transesterifikasi yang menggunakan katalis basa karena laju reaksinya yang

rendah (Pandiangan and Simanjuntak, 2013).
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Trigliserida Metanol Metil ester Gliserol

Gambar 2. Reaksi transesterifikasi (Chandrika et al., 2023).

2.4.3 Metil Ester Minyak Kelapa Sawit

Biodiesel adalah senyawa ester alkil dari minyak nabati dengan alkohol yang
dihasilkan melalui proses transesterifikasi/esterifikasi dan mempunyai sifat fisika
mendekati minyak solar. Sintesis biodiesel telah banyak dilakukan dengan
memakai berbagai macam minyak nabati, salah satunya adalah minyak kelapa
sawit (Sandra dkk., 2021). Biodiesel (methyl ester) terbentuk melalui reaksi antara
senyawa ester dari Crude Palm Oil (CPO) dengan senyawa alkohol (metanol)
sehingga terbentuk senyawa ester baru (methyl ester) (Arita dkk., 2008).
Pembuatan biodiesel biasanya menggunakan suhu optimal sebesar 65°C dengan

kecepatan pengadukan yaitu 150 rpm (Daryono dkk., 2022).

2.5 Amidasi

Amidasi merupakan reaksi pembentukan senyawa dari asam lemak atau metil
ester dengan suatu senyawa amina. Salah satu proses yang digunakan untuk
menghasilkan surfaktan adalah proses amidasi dari mereaksikan asam lemak (farty
acid) atau metil ester dengan dietanolamina. Reaksi tersebut menggunakan katalis

yang berfungsi untuk mempercepat waktu reaksi. Dengan suhu yang sama, reaksi
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dapat berlangsung lebih cepat. Katalis berperan penting dalam meningkatkan
efisiensi proses dan produk yang dihasilkan, seperti NaOH, KOH, dan NaOCH3
(Lubis, 2018). Reaksi amidasi menghasilkan produk berupa senyawa amida yang

ditunjukkan pada Gambar 3.

il
R—C—0—CH,
0

h ] __CH,CH,0H

@]
R—C—0—CH  + 3N I _CH,CH;0H
R—C—0—CH, CH,CH,OH
Trigliserida Dietanolamina Metil ester Dietanolamina
H,C-OH o
_ CH,CH,0H . | CHCHOH
3R—C—N + HC-OH R—C—N + CH;0H
\CH CH,OH | \CH CH,OH
2tH H,C-OH e Metanol
Amida asam lemak Gliserol Amida asam lemak

Gambar 3. Reaksi amidasi dari; a) asam lemak dan b) metil ester
(Kumar and Ali, 2015).

2.6 Zeolit-Y

Zeolit-Y merupakan salah satu jenis zeolit sintesis yang termasuk dalam keluarga
molekul aluminosilikat dengan tipe kerangka faujasite (FAU). Zeolit-Y yaitu
zeolit yang memiliki rasio Si/Al =1-3. Zeolit-Y mempunyai stabilitas dan
selektivitas adsorpsi yang tinggi terhadap air dan molekul-molekul polar. Sintesis
zeolit-Y yang telah dilakukan adalah sintesis dan karakterisasi zeolit-Y dengan
surfaktan non ionik menghasilkan zeolit-Y dengan luas permukaan yang tinggi
yaitu 646,85 m?/g (Nurlaela dkk, 2011). Unit 24- tetrahedracuboctahedral
(sangkar sodalite) dalam jenis kerangka FAU diatur dengan cara yang sama
seperti atom karbon dalam berlian. Atom-atom penyusun saling terhubung melalui

prisma heksagonal (double 6-ring) membentuk struktur saluran berpori 3 dimensi
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sepanjang [110] (Islami, 2022). Supercage zeolit tipe FAU yang dilihat pada [111]

ditampilkan dalam Gambar 4.

Gambar 4. Kerangka zeolit-Y (Lutz, 2014).

Zeolit-Y umumnya disintesis dengan metode hidrotermal, kristalisasi gel
aluminosilikat pada suhu rendah (70-300 °C, biasanya 100 °C) dan tekanan
(autogenous) dalam kondisi alkali. Reaksi yang terjadi umumnya mulai dari
natrium aluminat dan natrium silikat, zeolit-Y diperoleh dalam bentuk Na* dan
penggantian kation Na" oleh proton diperlukan untuk aplikasi dalam katalisis
asam. Penggantian kation Na" menjadi bentuk H" tidak dapat dilakukan dengan
pertukaran ion langsung, karena kebanyakan struktur FAU tidak stabil dalam
media asam. Protonasi ini dapat dilakukan secara tidak langsung melalui
pertukaran amonium yang menghasilkan NHy4 * -Y, diikuti dengan kalsinasi
untuk mendekomposisi kation NHs " menjadi amonia dan proton sehingga
menghasilkan H-Y. Zeolit-Y telah dikonversi menjadi zeolit-Y terprotonasi (H-
Y) dengan metode pertukaran ion menggunakan larutan amonium klorida,
amonium asetat (Warner et al., 2017), dan amonium nitrat. Berikut ini
Persamaan (3) reaksi yang terjadi antara ion amonium dan zeolit pada metode

pertukaran ion:
Z—M"" +nNHs" <> nNHs" — Z + M™" 3)

Z dan M masing-masing mewakili zeolit dan kation ikatan di zeolit dan n adalah

jumlah muatan ion. Zeolit-Y yang dipertukarkan dengan berbagai logam (Fe, Co

b

Ni, Cu, dan Zn) diaplikasikan untuk adsorpsi H>S, COS, CO; dan CH4 dari aliran

gas alam (Watanabe et al., 2005).
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2.7 Sekam Padi

Sekam padi adalah limbah dari proses penggilingan padi yang termasuk dalam
jenis biomassa. Limbah ini dapat digunakan untuk berbagai kebutuhan seperti
bahan baku industri, pakan ternak, dan energi atau bahan bakar. Dari proses
penggilingan padi biasanya diperoleh sekam padi sekitar 20-30% bobot awal
gabah (Hamidi et al., 2021). Abu sekam padi mengandung silika sebesar 87%-
97% (Handayani et al., 2015). Kandungan silika yang tinggi pada sekam padi
maka dapat dimanfaatkan menjadi bahan baku pembuatan aluminosilikat. Silika
telah diaplikasikan sebagai komponen ramah lingkungan, industri semen, material

komposit, keramik, dan pembuatan katalis (Simanjuntak et al., 2021).

Silika dapat diperoleh dari sekam padi dengan beberapa metode seperti presipitasi
(Pandiangan et al., 2017), pembakaran dalam furnace (Steven et al., 2021),
sintering (Karo-Karo dan Sembiring, 2009), refluks (Elsandika dkk., 2025), dan
ekstraksi alkali (Sembiring et al., 2017). Ekstraksi silika umumnya dilakukan
dengan metode sol-gel yang lebih ramah lingkungan dibandingkan dengan metode
pembakaran pada suhu tinggi yang menyebabkan pencemaran udara karena
menghasilkan emisi CO,. Metode sol-gel pada dasarnya terdiri dari dua tahap
yang melibatkan ekstraksi kimiawi silika dengan larutan alkali seperti NaOH atau
KOH dan penetralan sol silika (filtrat) dengan diasamkan menggunakan asam
mineral kuat seperti HCI, HNO3, atau H2SO4 untuk mengubabh silika dari sol
menjadi gel (Simanjuntak et al., 2016).

Pada penelitian Elsandika dkk. (2025) telah berhasil dilakukan sintesis silika
sekam padi dengan metode refluks dengan NaOH dan pengendapan menggunakan
HCI. Silika yang didapatkan memiliki kemurnian sebesar 96,7%. Hasil yang
didapat dikarakterisasi menggunakana XRD yang ditunjukkan pada Gambar 5.
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Gambar 5. Pola difraksi XRD silika sekam padi (Elsandika dkk., 2025)

Gambar 5 menunjukkan bahwa silika yang dianalisis memiliki struktur amorf
yang ditunjukkan oleh puncak yang melebar pada 26=22°. Hal ini sejalan dengan
penelitian yang telah dilakukan oleh Karo-Karo dan Sembiring (2009) bahwa
sintesis silika sekam padi dengan metode sintering terbentuk fasa amorf, yang
terjadi pada suhu sintering 750°C dengan puncak tertinggi sebesar 260 = 22,8°. Hal
ini dapat dilihat pada hasil karakterisasi SEM yang ditunjukkan pada Gambar 6.

Gambar 6. Morfologi silika sekam padi setelah disintering (a) 750°C, (b) 900°C,
(¢) 1000°C, dan (d) 1100°C (Karo-karo dan Sembiring, 2009).
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Gambar 6 menunjukkan bahwa semakin besar suhu sintering maka semakin kecil
pori-pori silika dan semakin tinggi homogenitasnya. Sifat silika lainnya juga

didukung dari hasil karakterisasi XRF yang ditunjukkan pada Tabel 1.

Tabel 1 menunjukkan bahwa perlakuan asam atau alkali yang sesuai dapat
meningkatkan kandungan SiO>. Serbuk silika yang dihasilkan memiliki
kemurnian 96,7 % yang artinya lebih tinggi daripada kemurnian silika komersial.
Silika komersial umumnya diproduksi dari bahan baku kimia sintetis yang mahal
dan proses produksi yang tidak ramah lingkungan. Oleh karena itu, upaya untuk
mencari bahan baku alternatif yang ramah lingkungan salah satunya dari sekam

padi (Azilah dkk., 2024).

Tabel 1. Perbandingan karakterisasi XRF silika sekam padi dengan silika

komersial.
ki a2 St
(Elsansika dkk., 2025) ’

SiO, 96,70 95,37
K,O 0,50 0,01
CaO 1,75 0,02
MnO, 0,12 0,00
Fe,0; 0,33 0,06
NiO 0,01 -
CuO 0,03 -

ZnO 0,52 -
Eu,03 0,03 -

Cl - 0,07

AL O3 - 0,63
71O, - 0,04
MgO - 0,06

Na,O - 2,47
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2.8 Uji Aktivitas Inhibitor Korosi

2.8.1 Metode Wheel Test

Metode wheel test atau kehilangan berat merupakan prosedur standar yang dapat
digunakan untuk menentukan laju korosi. Prinsip dari metode ini adalah dengan
menghitung banyaknya material yang hilang atau kehilangan berat setelah
dilakukan pengujian, menghitung massa logam yang telah dibersihkan dari oksida
dan massa tersebut dinyatakan sebagai massa awal, lalu direndam pada suatu
lingkungan yang korosif seperti pada air laut selama waktu tertentu. Setelah itu,
dilakukan penghitungan massa kembali dari suatu logam setelah dibersihkan
logam tersebut dari hasil korosi yang terbentuk dan massa tersebut dinyatakan
sebagai massa akhir. Data logam yang dihitung seperti luas permukaan yang
terendam, berat awal dan akhir, waktu perendaman, dan massa jenis logam yang
diuji maka dihasilkan suatu laju korosi. Perhitungan metode wheel test untuk
penurunan berat (W) menggunakan Persamaan 4, perhitungan laju korosi (CR)
menggunakan Persamaan 5, dan efisiensi penghambatan (%P) menggunakan

Persamaan 6 (Ilim et al., 2017).

W =W — W (4)
_ 10.W.365
CR=—pz )
CRo —CRi
%P = 2 x 100% (6)
Keterangan:
W = kehilangan berat (g) CR = laju korosi (mm Y~! = milimeter per
tahun)
W(i) = berat awal (g) A = luas area kupon (cm?)
W(t) = berat akhir (g) D = kepadatan logam (7,86 g.cm™ ) untuk
baja
t = waktu (hari) %P = persen proteksi

CR, = laju korosi tanpa inhibitor ~CR; = laju korosi dengan inhibitor.
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2.9 Karakterisasi Produk

2.9.1 X-Ray Diffraction (XRD)

XRD adalah teknik yang tidak merusak dan digunakan untuk mengidentifikasi
bahan kristalin. XRD memberikan informasi tentang struktur, fase, orientasi
kristal (tekstur), dan parameter struktural lainnya, seperti ukuran butiran rata,
kristalinitas, ketegangan, dan cacat kristal . Prinsip XRD yaitu didasarkan pada
difraksi sinar-X, hamburan cahaya dengan panjang gelombang (1) saat melewati
kisi kristal dengan sudut datang (0) dan jarak antar bidang kristal sebesar (d)
(Alfarisa dkk., 2018).

Prinsip dasar XRD adalah mendifraksi cahaya melalui celah kristal. Difraksi
cahaya oleh kisi-kisi atau kristal ini terjadi ketika panjang gelombang difraksi
setara dengan jarak antar atom, sekitar 1 A. Radiasi yang digunakan meliputi
radiasi sinar-X, elektron, dan neutron. Sinar-X adalah foton energi tinggi dengan
panjang gelombang 0,5-2,5 A. Saat sinar-X berinteraksi dengan sampel, sebagian
diabsorpsi, ditransmisikan, dan dihamburkan. XRD akan mendeteksi hamburan
terdifraksi. Berkas sinar-X yang dihamburkan dapat saling menghilangkan
(interferensi destruktif) atau saling menguatkan (interferensi konstruktif). Berkas
sinar-X yang saling menguatkan tersebut disebut sebagai berkas difraksi (Islami,

2022). Ilustrasi sinar-X dalam XRD ada pada Gambar 7.
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Gambar 7. Ilustrasi difraksi sinar-X (Kumar, 2018).
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Zeolit yang telah disintesis dianalisis menggunakan bantuan perangkat lunak
Origin dan Match untuk menyamakan puncak 20 yang muncul pada zeolit hasil
sintesis dengan zeolit komersil. Zeolit-Y tipe faujasite dikonfirmasi dengan data
standar yang terdapat dalam sistem kepustakaan International Zeolit Association

(IZA) dapat dilihat pada Gambar 8.

e =Y
Na-Y

Intensitas (a.u)

20 (9

Gambar 8. Difaktogram XRD standar zeolit-Y dan H-Y (IZA, 2017).

2.9.2  Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM adalah alat pembesaran yang memanfaatkan sinar elektron yang terfokus
untuk mendapatkan informasi. Pengujian SEM pada dasarnya merupakan
pemeriksaan dan analisa morfologi. Gambar morfologi diperoleh dari
penangkapan elektron sekunder yang dipancarkan oleh spesimen. Sinyal elektron
sekunder yang dihasilkan ditangkap oleh detektor dan diteruskan ke monitor. Pada
monitor akan diperoleh gambar yang khas yang menggambarkan struktur
permukaan spesimen. Selanjutnya gambar di monitor dapat dipotret dengan

menggunakan film hitam putih (Kardiman dkk., 2018).
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SEM memiliki perbesaran 10-3.000.000 kali, kedalaman bidang 4-0,4 mm dan
resolusi sebesar 1-10 um. Mikroskop elektron menggunakan prinsip-prinsip dasar
yang sama dengan mikroskop cahaya, tetapi memfokuskan berkas elektron yang
energetik dari pada foton, untuk memperbesar objek. Komponen dari SEM sendiri
antara lain; sumber elektron, senapan termionik, senapan emisi, lensa
elektromagnetik dan elektrostatik, ruang vakum, ruang sampel, komputer, detektor
(satu atau lebih), detektor elektron sekunder (SED), pendeteksi backscatter,
detector backscatter difraksi (EBSD), dan X-ray detector (EDX) (Choudhary et
al., 2017). Penggunaan SEM pada karakterisasi zeolit-Y berfungsi untuk
mengetahui mikrostruktur dengan menunjukkan secara jelas morfologi
permukaan. Morfologi zeolit-Y menunjukkan bentuk kristal oktahedral dari setiap
partikel. Pada penelitian yang dilakukan oleh (Wijiyanti ef al., 2020)
menunjukkan bahwa zeolit-Y berhasil disintesis dengan ukuran partikel rata-rata

sebesar 1129 nm, hal ini dapat dilihat pada Gambar 9.

MD = W93 = 20000 K X 29Wwbié |ID = KK

wuw
EHL = S0°00 KA 213us| v = 2E4 ENS UIWE = SEOIH A - 04N

Gambar 9. Morfologi zeolit-Y (Wijiyanti ef al., 2020).

2.9.3 Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS)

Spektrofotometer GC-MS merupakan metode yang dinamis untuk pemisahan dan
deteksi senyawa-senyawa yang mudah menguap dalam suatu campuran
(Sipahelut, 2019). Teknik GC dapat memisahkan komponen suatu campuran
berdasarkan perbedaan kecepatan perpindahan suatu campuran komponen dalam

fase diam yang dibawa oleh fase gerak. Perbedaan kecepatan perpindahan suatu
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campuran disebabkan oleh interaksi antara senyawa-senyawa kimia dalam
campuran dengan fase diam dan fase geraknya, sehingga GC dapat
mengidentifikasi senyawa dalam campuran gas dan menentukan konsentrasinya.
GC-MS dapat digunakan untuk analisis kualitatif dan kuantitatif. Analisis
kromatogram GC-MS memberikan informasi jumlah komponen senyawa yang
terpisah, dapat ditunjukkan pada Gambar 10. Luas puncak kromatogram
merepresentasikan konsentrasi (%) senyawa relatif terhadap cuplikan yang

menguap pada kondisi pengoperasian GC-MS (Aulia, 2021). Skema GC-MS

dapat dilihat pada Gambar 10.

m 1 Port injeksi

Kolom kapiler

Sumber ion
Glz:s : / Detektor
pembawa lmj “I <——— Lensa fokus g/
i l Analisis massa

Kolom oven Spektrometri massa
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Gambar 10. Skema alat GC-MS (Wu et al., 2012).

Fungsi GC-MS pada penelitian ini digunakan untuk mengevaluasi pembentukan

senyawa nitrogen.

2.9.4 X-Ray Fluorescence (XRF)

XRF merupakan teknik analisis non destruktif yang cepat dan akurat yang

digunakan untuk mengidentifikasi, mendeteksi, serta menentukan konsentrasi
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unsur yang ada pada suatu material baik padatan, bubuk ataupun cairan. Beberapa
keunggulan analisis dengan XRF yaitu persiapan sampel yang sederhana, tidak
perlu menempatkan sampel di ruang vakum seperti dengan sistem spektroskopi
dispersif energi, dan banyak unsur yang dapat diidentifikasi sekaligus (Ardebili et
al., 2018). Metode XRF secara luas digunakan untuk menentukan komposisi
unsur suatu material karena cepat dan tidak merusak sampel. XRF dapat
dihasilkan tidak hanya oleh sinar-X tetapi juga sumber eksitasi primer yang lain
seperti partikel alfa, proton atau sumber elektron dengan energi yang tinggi (Putri

dkk., 2023).

Secara umum, spektrometer XRF mengukur panjang gelombang suatu komponen
dalam material secara individu dari emisi fluoresensi yang dihasilkan sampel saat
diradiasi dengan sinar-X. Ketika sampel yang dianalisis diradiasi oleh sinar-X
atau sinar gamma yang memiliki tingkat energi tinggi, akan menyebabkan
elektron pada kulit atom bagian dalam tereksitasi. Akibatnya atom berada pada
keadaan yang tidak stabil, sehingga kekosongan elektron tersebut akan diisi oleh
elektron bagian luar dengan melepaskan energi yang spesifik untuk setiap unsur.
Proses pengisian posisi elektron pada kulit valensi yang lebih rendah dinamakan
deeksitasi. Proses deeksitasi ini akan disertai dengan pemancaran cahaya dengan
energi yang lebih kecil daripada energi yang menyebabkan tereksitasinya elektron.
Energi yang dipancarkan ini dinamakan radiasi fluoresensi. Perbedaan energi dari
dua kulit tersebut muncul sebagai foton sinar-X yang dipancarkan oleh atom.
Spektrum sinar-X selama proses tersebut menunjukkan puncak yang karakteristik
dari tingkat energi masing-masing spesies atom dan berfungsi sebagai sidik jari
spektroskopi untuk setiap unsur yang ada dalam sampel. Hasil XRF berupa
spektrum yang menyatakan hubungan energi eksitasi dan intensitas sinar-X.
Energi eksitasi menunjukkan unsur penyusun sampel dan intensitas menunjukkan

kuantitas dari unsur tersebut (Simon, 2018)

Febriyanti (2022) melakukan karakterisasi zeolit sintesis berupa zeolit-Y
terprotonasi berbasis silika sekam padi dengan menggunakan XRF untuk
mengetahui komposisi unsur yang terdapat pada katalis dari hasil ion exchange

zeolit induk dengan larutan amonium nitrat dengan melihat penurunan kadar
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natrium pada sampel. Hasil yang didapat kadar Na pada zeolit-Y sebesar 1,154%,
setelah diprotonasi dengan larutan amonium nitrat 3,5 M kandungan Na pada
zeolit H-Y mengalami penurunan menjadi 0,116%. Hal ini menunjukkan bahwa

ion H' berhasil menggantikan keberadaan ion Na" pada sampel zeolit-Y.



III. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilakukan pada bulan Oktober 2024 hingga Maret 2025 di
Laboratorium Kimia Anorganik-Fisik Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan
[Imu Pengetahuan Alam Universitas Lampung. Karaktrisasi zeolit-Y
menggunakan XRD dan analisis komposisi zeolit H-Y menggunakan XRF
dilaksanakan di Laboratorium Instrumen Kimia, Universitas Negeri Padang
(UNP). Karakterisasi untuk mengidentifikasi senyawa kimia menggunakan GC-
MS produk transesterifikasi dan amidasi dilaksanakan di Laboratorium
Instrumentasi FMIPA Terpadu Universitas Islam Indonesia (UII). Analisis
morfologi permukaan katalis zeolit-Y dan baja lunak menggunakan SEM
dilaksanakan di Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi (LTSIT)
FMIPA Universitas Lampung. Pengujian aktivitas inhibitor korosi menggunakan
metode wheel test dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik-Fisik Universitas

Lampung.

3.2 Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah; termometer, autoklaf, neraca
analitik, oven, furnance, Erlenmeyer, hotplate, magnetic strirrer, alat refluks,
mikro pipet, labu bundar, corong pisah, waterbath, saringan mesh ukuran 300 nm,
cawan krus, jangka sorong, desikator, gelas kimia, spatula, labu ukur, gelas ukur,
Scanning Electron Microscope (SEM) ZEISS EVO® MA 10, X-Ray Diffraction
(XRD) PANalytical tipe X'Pert Pro 3040/60, X-Ray Fluorescence (XRF)
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PANalytical Epsilon 3%, dan Gas Chromatography-Mass Spectroscopy (GC-

MS) tipe shimadzu QP 2010 SE.

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah; minyak kelapa sawit,

sekam padi, alumunium foil food grade, kertas saring, indikator pH, metanol,
akuades, dietanolamina, NaOH, HNOs3, Sb,O3, SnCl,, HCI pekat, NaCl, NaHCO3,
gas CO2, NH4NOs, baja lunak (SAE/AISI Grade 1022), kertas silokon karbida

(grade 200, 400, 600, 800, 1000, dan 1200).

3.3 Diagram Alir Percobaan

Diagram alir percobaan ini dapat dilihat pada Gambar 11.
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3.4 Prosedur Kerja

3.4.1 Preparasi Sekam Padi dan Ekstraksi Silika

Ekstraksi silika sekam padi mengacu metode yang telah dilakukan oleh
Simanjuntak et al. (2019). Langkah awal dalam ekstraksi silika yaitu dengan
merendam sekam padi dalam air untuk menghilangkan pengotornya dan
dipisahkan antara sekam padi yang mengapung dan tenggelam. Sekam padi yang
mengapung dibuang, sedangkan sekam padi yang tenggelam dikumpulkan karena
mengandung silika yang tinggi. Kemudian, sekam padi yang mengandung silika
dicuci kembali secara berulang dengan air mengalir untuk menghilangkan
pengotor yang diperkirakan masih menempel pada permukaan sekam padi. Sekam
padi yang telah bersih selanjutnya dikeringkan di bawah sinar matahari. Sekam
padi yang telah bersih sebanyak 2000 g diekstraksi dalam 20 L larutan NaOH
1,5% dalam teflon atau gelas beaker, lalu dipanaskan sampai mendidih selama 30
menit. Hasil ekstrak kemudian disaring untuk memisahkan ampas sekam padi
dengan filtrat yang mengandung silika terlarut. Selanjutnya filtrat yang
mengandung silika (sol silika) ditambahkan dengan larutan HNO3 10% secara
perlahan hingga menjadi gel dan pH netral (7-8). Gel silika yang terbentuk
didiamkan selama 24 jam pada suhu ruang lalu disaring dan dicuci dengan
akuades panas hingga bersih dan putih. Silika gel yang telah bersih dan bebas dari
pengotor kemudian dikeringkan dalam oven pada suhu 80 °C selama 24 jam,
dihaluskan, dan diayak dengan saringan mesh 300 nm. Silika yang dihasilkan

selanjutnya digunakan dalam sintesis zeolit-Y.

3.4.2 Sintesis Katalis Zeolit-Y

Sintesis zeolit-Y dilakukan sesuai dengan yang telah dilakukan oleh Pangesti ef al.
(2021). Sintesis zeolit-Y diawali dengan membuat larutan NaOH dengan cara

melarutkan NaOH pa sebanyak 22,22 g dalam 240 mL akuades. Larutan NaOH
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yang telah diperoleh ditambahkan silika sekam padi sebanyak 20 g secara
perlahan. Campuran dipanaskan dengan hotplate stirrer pada suhu 70 °C selama 4
jam. Setelah semua silika terlarut, larutan natrium silikat disaring dengan
menggunakan kertas saring untuk memisahkan dari pengotor yang masih terdapat
dalam larutan. Sebanyak 3,75 g aluminium foil food grade yang telah dipotong
kecil-kecil, ditambahkan ke dalam larutan natrium silikat dengan cara disebarkan
secara merata lalu diaduk selama 6 jam dengan hotplate stirrer tanpa panas hingga

membentuk gel homogen.

Tahap berikutnya gel dipindahkan ke dalam botol polipropilen dan dimasukkan ke
dalam autoklaf lalu dilakukan aging selama 24 jam dalam keadaan tertutup untuk
menumbuhkan inti kristal zeolit. Setelah itu, sampel dikristalisasi pada suhu 100
°C selama 48 jam. Setelah proses kristalisasi selesai, sampel disaring secara
perlahan dengan kertas saring untuk memisahkan zeolit yang terbentuk dengan
sisa filtrat yang terdapat dalam autoklaf kemudian dicuci dengan akuades sampai
mencapai pH 8. Sampel lalu dikeringkan dalam oven pada suhu 80 °C selama 24
jam. Pada tahap terakhir, sampel yang telah kering dikalsinasi pada suhu 550 °C
selama 6 jam untuk mengaktivasikan zeolit. Untuk membuktikan bahwa produk
adalah zeolit-Y seperti yang diharapkan, zeolit-Y dikarakterisasi menggunakan X-
Ray Diffraction (XRD) dan Scanning Electron Microscopy (SEM), kemudian

digunakan dalam prosedur transesterifikasi dan amidasi.

3.4.3 Protonasi Katalis Zeolit-Y dengan Metode lon Exchange

Protonasi zeolit-Y yang dilakukan menggunakan metode ion exchange dengan
cara mencampurkan zeolit-Y yang telah dikalsinasi ke dalam larutan NH4NO3
dengan variasi konsentrasi 3 dan 3,5 M. Campuran tersebut dipanaskan dengan
hotplate stirrer pada suhu 80 °C selama 6 jam dengan rasio zeolit/larutan sebesar
2 /20 mL untuk mempereloh zeolit NH4"-Y. Filtrat NH4"-Y dicuci menggunakan
akuades hingga pH netral, disaring, dan dikeringkan ke dalam oven pada suhu

80 °C serta dikalsinasi pada suhu 550 °C selama 6 jam agar diperoleh zeolit H-Y.
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Zeolit H-Y yang terbentuk kemudian dikarakterisasi menggunakan X-Ray

Fluorescence (XRF) untuk mengetahui persentase konversi dari Na menjadi H'.

3.4.4 Transesterifikasi Minyak Kelapa Sawit

Reaksi transesterifikasi dilakukan untuk mengubah minyak kelapa sawit menjadi
senyawa metil ester. Transesterifikasi dilakukan dengan nisbah reaktan 1:4 yaitu
25 mL minyak kelapa sawit dicampur dengan 100 mL metanol lalu ditambahkan
variasi katalis berupa zeolit-Y dan zeolit H-Y sebanyak 10% berat minyak dalam
labu bundar 250 mL. Campuran tersebut direfluks pada suhu 70 °C selama 4 jam
menggunakan hotplate stirrer. Hasil refluks didinginkan, lalu disaring
menggunakan Kkertas saring untuk memisahkan katalis dengan produk. Filtrat
didiamkan selama 24 jam agar metil ester terpisah dari minyak. Kemudian metil
ester di-stirrer untuk menghilangkan metanol. Metil ester yang dihasilkan
digunakan sebagai bahan baku pembuatan senyawa nitrogen dalam reaksi amidasi
dengan penambahan senyawa dietanolamina (DEA) dengan perbandingan yang

telah ditentukan.

3.4.5 Reaksi Amidasi

Reaksi amidasi dilakukan untuk memperoleh senyawa nitrogen yang digunakan
sebagai inhibitor korosi. Reaksi amidasi dilakukan dengan mencampurkan antara
metil ester yang diperoleh dan dietanolamin (DEA) dalam perbandingan 1:1 (8
mL : 8 mL) dengan menambahkan variasi katalis zeolit-Y dan zeolit H-Y sebesar
5% dari total kedua bahan tersebut. Campuran tersebut di-stirrer selama 1 jam,
lalu dimasukkan ke dalam autoklaf dan dioven pada suhu 100 °C selama 48 jam.
Hasil campuran didinginkan hingga suhu ruang, kemudian disaring menggunakan
kertas saring untuk memisahkan katalis dari produk yang dihasilkan. Produk
didiamkan selama 24 jam untuk memisahkan senyawa nitrogen yang dihasilkan

dari metil ester yang tersisa. Perlakuan sama dilakukan pada reaksi amidasi antara
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minyak kelapa sawit dan variasi katalis zeolit-Y dan zeolit H-Y. Senyawa yang
diperoleh dikarakterisasi menggunakan GC-MS dan dilakukan uji aktivitasnya

sebagai inhibitor korosi baja lunak.

3.4.6 Persiapan Sampel Baja Lunak

Baja lunak dipotong dengan ukuran 2x1 cm, kemudian baja lunak yang telah
dipotong atau kupon baja diamplas dengan kertas silikon karbida (grade 200, 400,
600, 800, 1000, dan 1200). Setelah permukaan baja lunak rata selanjutnya
dibersihkan dengan akuades lalu dibilas dengan metanol kemudian diukur

dimensinya dan ditimbang massanya.

3.4.7 Persiapan Larutan

Persiapan larutan terdiri dari pembuatan larutan medium korosif, larutan inhibitor,

dan Clarke’s solution.

a. Larutan medium korosif
Medium korosif yang digunakan dalam penelitian adalah larutan NaCl 3%
yang dibuat dengan cara melarutkan 30 g NaCl dan 0,1 g NaHCO3, dalam labu
ukur 1000 mL, lalu ditambahkan akuades hingga tanda tera dan dihomogenkan.
Larutan medium korosif kemudian dijenuhkan dengan gas CO- food grade
pada tekanan atmosfer dengan kecepatan sekitar 150-200 mL/menit.

b. Larutan inhibitor
Larutan inhibitor konsentrasi 15.000 ppm dibuat dengan melarutkan 0,15 g
inhibitor (senyawa nitrogen) dalam 10 mL metanol.

c. Pembuatan Clarke’s solution
Clarke’s solution dibuat dengan mencampurkan 5 g SnCl, dan 2 g Sh,0s yang
dilarutkan dalam 100 mL HCI pekat.
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3.4.8 Penentuan Laju Korosi (Wheel Test)

Larutan medium korosif sebanyak 175 mL dimasukkan ke dalam botol duran 250
mL dan ditambahkan larutan inhibitor dengan konsentrasi 15.000 ppm sebanyak
1,75 mL ke dalam botol duran menggunakan mikropipet dan dialiri gas CO>
selama 45 menit. Kupon baja lunak yang sudah diketahui massa dan dimensi
dimasukkan ke dalam botol. Aliran gas CO2 dihentikan dan botol ditutup dengan
hati-hati agar tidak ada oksigen yang masuk kemudian didiamkan selama 24 jam.
Setelah itu, kupon baja dikeluarkan dari botol duran dan dicelupkan dalam
Clarke’s solution selama 5 detik untuk membersihkan spesimen korosi, dicuci
dengan akuades, dan dibilas dengan metanol. Kupon baja yang sudah kering

ditimbang kembali berat akhirnya.

3.4.9 Analisis SEM

Analisis permukaan sampel baja lunak menggunakan SEM (Scanning Electron
Microscopy) dilakukan untuk mengamati morfologi permukaan baja, sehingga
dapat diketahui tingkat korosi yang terjadi serta efektivitas inhibitor korosi yang
digunakan. Terdapat tiga jenis sampel baja yang dianalisis, yaitu baja lunak tanpa
perendaman dalam larutan korosif, baja lunak yang direndam dalam medium
korosif tanpa penambahan inhibitor (blanko), dan baja lunak yang direndam
dalam medium korosif dengan penambahan larutan inhibitor sebanyak 1,75 mL
dengan konsentrasi 15.000 ppm selama 24 jam. Setelah proses perendaman,
semua sampel dibilas menggunakan akuades dan metanol, tanpa menggunakan

larutan Clarke’s solution.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang dilakukan, dapat disimpulkan sebagai berikut:

1. Zeolit-Y berbasis silika sekam padi telah berhasil disintesis ditunjukkan oleh
hasil karakterisasi XRD yang dibandingkan dengan standar IZA serta hasil
SEM yang menunjukkan morfologi permukaan yang berbentuk kristal kubik-
oktahedral.

2. Protonasi zeolit-Y telah berhasil dilakukan ditunjukkan oleh hasil XRF yang
dibuktikan dengan konversi Na menjadi H" sebesar 65,50%.

3. Konversi minyak kelapa sawit yang diubah menjadi metil ester dengan bantuan
katalis zeolit H-Y melalui reaksi transesterifikasi menghasilkan metil ester
sebanyak 32%.

4. Hasil analisis GC-MS produk amidasi pada variasi metil ester dengan katalis
zeolit H-Y mengandung senyawa nitrogen sebesar 99,10%.

5. Hasil uji wheel test pada uji aktivitas senyawa inhibitor korosi ditunjukkan
oleh produk amidasi metil ester dan katalis zeolit H-Y dengan persen proteksi
sebesar 98,17% dengan hasil analisis SEM yang menunjukkan morfologi baja

lunak yang terlindungi.
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5.2 Saran

Beberapa hal yang disarankan pada penelitian selanjutnya antara lain:

1. Reaksi antara metil ester dan dietanolamina perlu dioptimalkan guna
meningkatkan produksi senyawa nitrogen, seperti variasi reaktan, katalis, suhu,
dan waktu.

2. Melakukan uji aktivitas laju korosi dengan metode elektrokimia seperti
Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS) dan Tafel agar hasil lebih

akurat.
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