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ABSTRAK

PENGGUNAAN ZEOLIT-X HASIL MODIFIKASI BENTONIT SEBAGAI
KATALIS PADA PROSES PIROLISIS MINYAK KELAPA SAWIT
MENJADI BIO CRUDE OIL (BCO)

Oleh
Erwanda Lili Utari

Biohidrokarbon merupakan salah satu bentuk energi terbarukan yang
sedang dikembangkan secara luas sebagai biofuel generasi kedua. Energi ini dapat
dihasilkan dari minyak nabati menjadikannya sebagai alternatif energi yang ramah
lingkungan dan berkelanjutan. Penelitian ini bertujuan untuk menghasilkan Bio
Crude Oil (BCO) melalui proses pirolisis minyak kelapa sawit menggunakan
katalis zeolit-X termodifikasi bentonit. Kemudian zeolit-X disintesis dari bentonit
dengan menggunakan alumunium foil. Purifikasi bentonit menggunakan larutan
HCI 1M, kemudian dikarakterisasi dengan metode X-Ray Flouresence, X-Ray
Difraction, dan Scanning Electron Microscope. Hasil analisis XRF menunjukkan
bahwa rasio Si/Al mengalami peningkatan bentonit setelah proses purifikasi.
Selain itu, berkurangnya kandungan Fe setelah perlakuan asam menunjukkan
bahwa logam pengotor berhasil di kurangi.

Karakterisasi XRD menunjukkan bahwa bentonit memiliki campuran fasa
kristalin dan amorf yang ditandai dengan keberadaan mineral monmorilonit dan
kuarsa. Hasil pengamatan SEM menunjukkan, partikel permukaan sebelum
pemurnian cenderung menggumpal dan padat, dan tidak teratur tidak homogen.
Setelah pemurnian permukaan partikel menjadi lebih terstruktur dan tersebar
merata menunjukkan peningkatan kualitas morfologi.

Zeolit-X disintesis menggunakan metode hidrotermal dengan variasi
waktu kristalisasi 72, 96, dan 120 jam. Hasil terbaik diperoleh pada 72 jam,
dibuktikan dengan kesesuaian pola difaktogram terhadap standar Internasional
Zeolit Association. Morfologi hasil sintesis menunjukkan struktur tetrahedral khas
untuk zeolit-X meskipun masih ada kandungan sodalit pada katalis sampel
digunakan dalam proses pirolisis minyak kelapa sawit dengan pemanasan awal 0
hingga 40 menit. Berdasarkan analisis Gas Cromatography-Mass Spectrometry
produk BCO terbaik yang diperoleh pada waktu pemanasan 10 menit hidrokarbon
sebesar 78,72%.

Kata kunci: Bentonit, katalis zeolit-X, minyak kelapa sawit, pirolisis, bio crude oil
(BCO).



ABSTRACT

THE USE OF ZEOLITE-X MODIFIED BY BENTONITE AS A
CATALYST IN THE PYROLYSIS PROCESS OF PALM OIL INTO BIO
CRUDE OIL (BCO)

By
Erwanda Lili Utari

Biohydrocarbons are a form of renewable energy that is being widely
developed as a second-generation biofuel. This energy can be produced from
vegetable oils making it an environmentally friendly and sustainable energy
alternative. This research aims to produce Bio Crude Oil (BCO) through palm oil
pyrolysis process using bentonite modified zeolite-X catalyst. Then zeolite-X was
synthesized from bentonite using aluminum foil. Purification of bentonite using
1M HCI solution, then characterized by X-Ray Flouresence, X-Ray Diffraction,
and Scanning Electron Microscope methods. The results of XRF analysis showed
that the Si/Al ratio increased in bentonite after the purification process. In
addition, the reduced Fe content after acid treatment showed that the impurity
metal was successfully reduced.

XRD characterization shows that bentonite has a mixture of crystalline and
amorphous phases characterized by the presence of monmorillonite and quartz
minerals. SEM observation results show that the surface particles before
purification tend to be lumpy and dense, irregular and inhomogens. After
purification, the surface particles became more structured and evenly dispersed,
indicating an improvement in morphological quality.

Zeolite-X was synthesized using hydrothermal method with crystallization
time variation of 72, 96, and 120 hours. The best results were obtained at 72
hours, as evidenced by the conformity of the difractogram pattern to the
International Zeolite Association standard. The morphology of the synthesized
results showed a typical tetrahedral structure for zeolite-X although there was still
sodalite content in the catalyst samples used in the pyrolysis process of palm oil
with 0 to 40 minutes preheating. Based on Gas Cromatography-Mass
Spectrometry analysis the best BCO product obtained at 10 min heating time
hydrocarbon amounted to 78.72%.

Keywords: Bentonite, zeolite-X catalyst, palm oil, pyrolysis, bio crude oil (BCO).
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Minyak bumi yang menjadi sumber energi non-terbarukan, membutuhkan waktu
yang sangat lama untuk mengolah bahan mentahnya menjadi produk akhir.
Penurunan cadangan minyak bumi, yang terus berlangsung seiring waktu, menjadi
salah satu masalah utama dalam sektor energi di Indonesia, terutama karena
konsumsi minyak bumi yang terus meningkat. Kementrian ESDM, (2019)
melaporkan bahwa cadangan minyak bumi terus menurun, dengan data dari tahun
2018 menunjukkan bahwa rata-rata produksi minyak bumi masih sekitar 773 ribu
barrel per hari. Produksi pada tahun 2018 jauh lebih rendah dibandingkan tahun
2017 yang mencapai 949 ribu barrel per hari. Penurunan ini terjadi seiring dengan
penurunan produksi minyak, sementara kebutuhan terus meningkat akibat
pertambahan penduduk dan kendaraan bermotor, termasuk sepeda motor dan
mobil. Untuk mengatasi masalah ini dan meningkatkan cadangan energi,
diperlukan inovasi dalam bahan bakar alternatif dengan mengembangkan energi
baru terbarukan yang dapat menghasilkan biohidrokarbon. Salah satu energi baru
terbarukan yang kini menjadi fokus penelitian global adalah bahan bakar berbasis
biomassa (biofuel). Potensi bahan bakar ini didukung oleh ketersediaan bahan
baku yang terus menerus dapat diperbarui serta kemajuan teknologi konversi
biomassa menjadi energi, yang ramah lingkungan, tidak beracun, dan memiliki
emisi gas buangan yang rendah saat digunakan dalam pembakaran (Wijaya,
2021).

Biohidrokarbon menjadi salah satu jenis energi terbarukan yang sedang

dikembangkan secara luas. Sebagai biofuel generasi kedua, biohidrokarbon



dapat diproduksi dari minyak nabati, menjadikannya sumber energi yang
terbarukan dan ramah lingkungan. Penggunaan biohidrokarbon juga dapat
membantu mengatasi penurunan cadangan bahan bakar fosil. Minyak nabati
seperti minyak kelapa sawit dapat diubah menjadi biohidrokarbon. Proses ini
tidak hanya mengurangi biaya produksi (karena harganya yang murah) tetapi juga
menangani masalah limbah. Untuk mempercepat konversi minyak kelapa sawit
bekas menjadi biohidrokarbon, reaksi katalis dilakukan sehingga menghasilkan
Fatty Acid Methyl Ester (FAME) (Aziz, 2023).

Minyak kelapa sawit dipilih sebagai bahan baku karena tanaman kelapa sawit
banyak tumbuh di Indonesia. Oleh karena itu, minyak kelapa sawit yang tidak
digunakan dapat dimanfaatkan menjadi suatu produk unggulan yang memiliki
nilai ekonomis. Minyak kelapa sawit yang digunakan untuk pembuatan bahan
baku biohidrokarbon dihasilkan dari minyak kelapa sawit. Minyak kelapa sawit
ataupun minyak nabati pangan pada umumnya memiliki kekentalan yang relatif
tinggi dibandingkan dengan minyak solar dari fraksi minyak. Seiring dengan
kemajuan teknologi dan ilmu pengetahuan minyak kelapa sawit, dapat diubah
menjadi asap cair, produk yang menguntungkan secara ekonomi. Asap cair yang
dapat dibuat melalui proses pirolisis (Labibah dkk., 2024).

Pirolisis dinilai sebagai teknologi terbaik karena produk yang dihasilkan terdiri
dari bio-crude oil (BCO) sebagai gas terkondensasi, gas sintetik (gas tidak
terkondensasi seperti CO,, H,), dan arang (biochar) (Seith, 2009). Fast pyrolysis
merupakan proses dekomposisi termal dari komponen organik tanpa adanya
kehadiran oksigen didalam proses pada suhu 350-600" C. Proses ini mensyaratkan
bahan baku biomassa yang relatif kering atau dibatasi kelembaban tertentu. Proses
ini menghasilkan sejumlah produk yaitu uap organik, gas (CO,, H,O, CO) dan
padatan berupa arang. Padatan dalam produk pirolisis yang umumnya
mengandung komponen karbon (C), hidrogen (H), oksigen (O) dengan sedikit
unsur logam. Komponen cair yang dihasilkan merupakan uap organik
terkondensasi (BCO) yang mengandung asam karboksilat, alkohol, keton, aldehid,
hidrokarbon, dan senyawa lainnya (Solikhah dkk., 2022).



Berdasarkan penelitian menunjukkan bahwa BCO seperti campuran dari berbagai
kelompok senyawa organik seperti hidrokarbon, alkohol, aldehid, keton, asam
karboksilat, ester, furan, dan fenol. Didalamnya terdapat komposisinya yang
kompleks dan adanya komponen yang berbahaya jika digunakan sebagai bahan
bakar, seperti asam karboksilat, aldehid, dan fenol menyebabkan BCO tidak dapat
diaplikasikan sebagai bahan bakar. Untuk meningkatkan mutunya, BCO perlu
diolah lebih lanjut dengan tujuan menghilangkan komponen yang tidak diinginkan
dan meningkatkan kadar hidrokarbon yang sesuai sebagai bahan bakar (Baloch et
al., 2021).

Salah satu target dari pengolahan BCO seperti biogasoline, memiliki campuran
hidrokarbon dengan panjang rantai karbon Cs — C;,. Biogasoline memiliki
karakteristik yang menyerupai gasoline (bensin) petrokimia, sehingga dapat
digunakan sebagai alternatif pengganti bensin petrokimia (Simanjuntak et al.,
2019). Untuk mendapatkan biogasoline, metode yang sedang berkembang dengan
pesat adalah proses pirolisis BCO dengan bantuan katalis dengan tujuan
mengubah komponen BCO menjadi biogasoline. Dalam proses ini katalis

memegang peran penting untuk menentukan jenis senyawa yang terbentuk.

Akibat Peranan yang penting, berbagai jenis katalis telah diteliti seperti zeolit-
HZSM-5, zeolit-[1, Pt/C, CaO, Pt-Ni/y-Al,O3 dan Zeolit Y. Dari sejumlah katalis
tersebut, zeolit sintetik menjadi salah satu yang paling sering digunakan. Zeolit
sintetik mampu mempercepat reaksi deoksigenasi serta meningkatkan
pembentukan senyawa hidrokarbon (Mohabeer et al., 2019). Diantara berbagai
jenis katalis, zeolit yang paling sering digunakan dan dikembangkan salah satunya
zeolit-X. Zeolit-X dapat disintesis dari bahan-bahan seperti sekam padi,
alumunium, dan bentonit. Bentonit dipilih sebagai bahan dasar untuk pembuatan
katalis zeolit-X karena kandungan mineral bentonit yang termasuk dalam
kelompok aluminosilikat, dengan partikel berukuran lebih dari 2 mm dan kurang
dari 4 mm. Ukuran serta rasio luas permukaan terhadap beberapa sifat katalitik
dari aluminium dan silikon, interaksi dengan air, serta termoplastik juga berperan

dalam karakteristiknya (Berghuis et al., 2022).



Pada penelitian ini bahan baku yang digunakan untuk mensintesis zeolit-X berasal
dari bentonit yang ketersediaannya sangat melimpah di alam. Bentonit salah satu
jenis lempung yang mempunyai kandungan utama mineral smektit
(montmorillonit) dengan kadar 85-95%, bersifat plastis dan koloidal tinggi.
Berdasarkan sifat fisiknya bentonit dibedakan atas Na-bentonit dan Ca-bentonit.
Na-bentonit memiliki kandungan Na* yang besar pada antar lapisannya, memiliki
sifat mengembang dan akan tersuspensi bila didispersikan ke dalam air. Pada Ca-
bentonit, kandungan Ca** dan Mg?" relatif lebih banyak bila dibandingkan dengan
kandungan Na®. Ca-bentonit bersifat sedikit menyerap air dan jika didispersikan
ke dalam air akan cepat mengendap atau tidak terbentuk suspensi. Bentonit dapat
digunakan sebagai penyangga katalis, sedangkan bentonit yang telah dimodifikasi

dapat digunakan sebagai katalis (Febriawan, dkk., 2014).

Dalam upaya untuk mengetahui hasil dari uraian diatas, pada penelitian ini
digunakan katalis zeolit-X yang telah disintesis dari bentonit yang diharapkan
mampu mengolah minyak kelapa sawit menjadi senyawa biohidrokarbon melalui
metode pirolisis. Zeolit-X yang telah disintesis dari bentonit kemudian diaktivasi
menggunakan proses kalsinasi pada suhu 600°C. Zeolit tersebut kemudian akan
dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) dan Scanning Electron
Microscopy (SEM). Kemudian dilakukan suhu pemanasan pra perlakuan pirolisis
pada variasi waktu pemanasan 10, 20, 30, dan 40 menit dan tanpa pemanasan,
selanjutnya produk pirolisis kemudian dikarakterisasi menggunakan Gas
Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS).

1.2 Tujuan

Adapun tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mempurifikasi bentonit dengan menggunakan pelarut asam

2. Memperoleh katalis zeolit-X dari modifikasi bentonit.

3. Mendapatkan data karakterisasi zeolit-X menggunakan teknik XRD dan SEM
4. Mendapatkan informasi tentang komposisi BCO yang dihasilkan dari pirolisis

minyak kelapa sawit dengan waktu pra-perlakuan pemanasan yang bervariasi.



5. Mendapatkan data karakterisasi Bio Crude Oil (BCO) dengan menggunakan
analisis GC-MS

1.3 Manfaat Penelitian

Adapun manfaat yang diperoleh dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Meningkatkan nilai ekonomis bentonit sebagai bahan baku pembuatan katalis

2. Memberikan informasi tentang teknik pirolisis



I1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Energi Baru Terbarukan

Energi adalah kebutuhan mendasar manusia yang terus meningkat seiring dengan
kemajuan hidup. Bahan Bakar Minyak (BBM) memiliki peran penting dalam
pemenuhan energi nasional, dengan komposisi konsumsi saat ini adalah BBM
52,50%, gas 19,04%, batubara 21,52% air 3,37%, panas ,01% dan energi baru
0,2%. Kebijakan subsidi di masa lalu terhadap BBM berdampak pada
pertumbuhan ekonomi, tetapi produksi minyak Indonesia menurun karena faktor
alam dan Cadangan yang semakin menipis. Dengan tingginya harga minyak
mentah dunia dan subsidi yang membebani anggaran, pemerintah berupaya
mengurangi ketergantungan pada BBM dan mencari sumber energi alternatif. Saat
ini, Indonesia masih megimpor minyak untuk memenuhi konsumsi dalam negeri,
dan diverifikasi energi menjadi penting dengan memanfaatkan beragam sumber
daya energi yang ada di seluruh wilayah Indonesia (Kholig, 2015)

Kebutuhan energi dalam negeri selama ini dipasok dari produksi dalam negeri dan
sebagian dari impor, yang cenderung meningkat. Komponen terbesar dari mpor
energi adalah minyak bumi dan BBM. Kemampuan produksi minyak bumi
semakin menurun sehingga membatasi tingkat produksinya, dimana dalam satu
dekade terakhir, kapasitas produksi kilang BBM dalam negeri tidak bertambah,
sementara permintaan BBM dalam negeri meningkat pesat. Pada tahun 2005,
minyak bumi impor berperan untuk menyuplai 40% kebutuhan bahan baku kilang,
dan 32% untuk pemakaian domestik. Pertumbuhan permintaan akan minyak
nabati dan biofuel juga meningkat, yang dihasilkan dari kelapa sawit karena

kelapa sawit dapat menghasilkan minyak hingga ton per hektar, lebih tinggi



dibandingkan kedelai yang hanya 3 ton. Indonesia memiliki potensi besar dalam
pengembangan perkebunan kelapa sawit berkat cadangan lahan yang luas, tenaga
kerja yang tersedia, dan kondisi agroklimat yang mendukung. Pada tahun 2007
luas perkebunan kelapa sawit mencapai sekitar 6,8 juta hektar, dimana 60%
dikelola oleh perkebunan besar dan sisanya oleh petani kecil (Al-kusuma dkk,
2016).

2.2 Biohidrokarbon

Biohidrokarbon adalah senyawa hidrokarbon dengan jumlah karbon yang
bervariasi. Jenis-jenis hidrokarbon meliputi biogasoline, yang merupakan
campuran hidrokarbon dengan rantai karbon Cs-Cs,, bahan bakar kerosin atau
bioavtur, yang terdiri dari hidrokarbon dengan rantai karbon C13-Cy7, dan
biodiesel, yang mengandung Cg-Cog. Peluang produksi hidrokarbon meningkat
berkat perkembangan teknologi pirolisis. Dimana minyak kelapa sawit dipanaskan
dalam kondisi minimum atau tanpa oksigen menghasilkan produk gas, cair dan
padat. Produk cair, yang dikenal sebagai minyak pirolisis atau Bio crude Qil
(BCO), merupakan campuran kompleks dari berbagai senyawa, termasuk
hidrokarbon dan senyawa organik teroksidasi seperti asam, aldehida, keton, ester
dan fenol. Proses ini menjanjikan karena dapat menghasilkan biohidrokarbon
yang serupa dengan hidrokarbon fosil tanpa kandungan racun seperti logam berat,

belerang dan nitrogen (Makertiarha et al, 2020).

Hidrokarbon dapat dibedakan berdasarkan dengan jenis komponennya. Pada
hidrokarbon jarak rendah (LRH) mencakup rantai karbon kisaran Cs-Co,
sedangkan hidrokarbon rentang menengah (MRH) mencapai rantai karbon berada
pada kisaran Cq-Cgs. Istilah organik tentang bensin (GRO) digunakan untuk
hidrokarbon dengan rentang karbon Cg-C19, organik rentang diesel (DRO) untuk
C11-Cyg, dan organik tentang minyak (ORO) untuk karbon C,g-C3s dalam konteks
Total Petroleum Hydrocarbons (THP). Total Petroleum Hydrocarbons (THP)
biasanya mencakup hidrokarbon volatil (VPH) dan hidrokarbon yang dapat
diekstraksi (EPH). Minyak tanah yang juga dikenal sebagai bahan bakar minyak



nomor satu, minyak parafin, minyak lampu dan minyak batu bara yang
merupakan cairan hidrokarbon mudah terbakar yang biasanya digunakan sebagai
bahan bakar. Minyak tanah dihasilkan dari minyak bumi dan dimanfaatkan dalam
pemanas rumah tangga, lampu, atau tungku serta sebagai komponen bahan bakar
untuk mesin diesel, traktor, jet, roket, dan pelarut untuk minyak pelumas serta
insektisida. Sebagai bahan bakar umum untuk memasak, komposisi minyak
tergantung pada kompleks dari hidrokarbon Cg-C6. Pada bahan bakar diesel
diperoleh melalui fraksinasi minyak mentah dan terutama digunakan dalam
kendaraan motor dan mesin kereta api yang terdiri dari campuran hidrokarbon
C10-C15 (Kuppusamy et al., 2020)

2.3 Minyak Kelapa Sawit

Kelapa sawit adalah tanaman penghasil minyak nabati yang paling efisien di
dunia. Produk turunan dari minyak kelapa sawit, seperti biodisel, menjadi topik
popular terkait masa depan energi. Indonesia merupakan produsen terbesar di
dunia, menyumbang sekitar 44,46% dari total produksi global. Perkembangan
penggunaan bahan bakar bio (biofuel) (Aziza,2015). Biofuel menghasilkan emisi
karbon dioksida yang lebih rendah hingga 48% dibandingkan dengan bensin
biasa. Sementara itu biodiesel hanya mengeluarkan sekitar seperempat dari emisi
karbon dioksida yang dilepaskan oleh solar konvensional. Hal ini menjadikan
biofuel sebagai alternatif bahan bakar yang lebih ramah lingkungan daripada
bahan bakar fosil. Salah satu bahan baku yang dianggap paling efisien untuk
memproduksi biodiesel adalah minyak kelapa sawit, karena tanaman ini memiliki
hasil panen tertinggi dibandingkan tanaman penghasil minyak nabati lainnya.
Selain itu pohon kelapa sawit juga memiliki siklus hidup yang cukup panjang. Uni
Eropa menyadari pentingnya kelapa sawit sebagai salah satu komoditas utama
dalam perdagangan global. Kelapa sawit disebut sebagai jenis minyak nabati yang
paling banyak diproduksi dan diperdagangkan secara global, mencakup sekitar

40% dari total perdagangan minyak nabati internasional (Pradana, 2020).



2.4 Pirolisis Biomassa

Pirolisis adalah metode yang digunakan untuk menghasilkan asap cair melalui
proses dekomposisi material dengan pemanasan. Proses ini berlangsung pada suhu
tinggi tanpa adanya oksigen (O,). Bahan yang digunakan dalam pirolisis bisa
berasal dari sumber alam seperti biomassa atau dari polimer. Melalui proses
pirolisis, biomassa dan polimer mengalami pemutusan ikatan kimia, menghasilkan
molekul yang lebih kecil dan sederhana. Secara umum, pirolisis biomassa
melibatkan dekomposisi bahan organik yang menghasilkan arang aktif, gas, uap,
dan aerosol. Gas yang dikondensasikan menjadi cairan stabil pada suhu kamar ini
terdiri dari senyawa hidrokarbon yang dikenal sebagai biofuel atau bio-oil
(Febriyanti ddk., 2019).

Pirolisis adalah salah satu metode yang dapat digunakan untuk mengubah
biomassa menjadi produk dengan nilai ekonomi yang lebih tinggi. Pirolisis
merupakan proses konversi termal di mana material dipanaskan dalam kondisi
atmosfer inert tanpa adanya udara atau oksigen. Proses ini menghasilkan padatan
berupa arang (char atau biochar), senyawa volatil yang dapat dikondensasi
(distilat), serta gas yang tidak dapat dikondensasi. Pirolisis dapat berlangsung
secara lambat atau cepat tergantung pada metode yang digunakan. Proses ini
melewati empat tahap, dimulai dengan penguapan air, diikuti oleh dekomposisi
hemiselulosa, selulosa, dan lignin. Pirolisis hemiselulosa dan selulosa terjadi pada
suhu antara 180°C hingga 350°C, menghasilkan asam karboksilat dan senyawa
karbonil. Sementara itu, lignin mengalami pirolisis pada suhu antara 300°C
hingga 500°C, menghasilkan fenol. Pirolisis kayu sering menghasilkan senyawa
yang tidak diinginkan, seperti hidrokarbon aromatik polisiklik (HAP). HAP
adalah kelompok senyawa yang sebagian terbentuk secara alami dan sebagian lagi
dihasilkan dari pembakaran tidak sempurna, biasanya terbentuk pada suhu
pirolisis antara 500°C dan 900°C (Maulina, dkk, 2017).
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2.4.1 Mekanisme Reaksi Pirolisis

Mekanisme reaksi pirolisis dapat dibagi menjadi dua, yaitu secara primer dan
sekunder. Pada reaksi primer senyawa volatile terjadi karena dilepaskan
sedangkan ikatan kimia dalam polimer terputus selama proses pemanasan
biomassa (Uddin et al., 2018). Reaksi primer dapat ditentukan dengan cara
pembentukan char, depolimerisasi, dan fragmentasi. Sedangkan mekanisme reaksi
sekunder, senyawa volatile memiliki sifat ketidak stabilan yang dilepaskan selama
proses depolimerisasi dan fragmentasi dibawah kondisi reaktor yang kemudian
terjadi reaksi pemecahan yang lebih lanjut yang dinamakan dengan reaksi
sekunder. Selama proses pirolisis itu berlangsung biomassa dapat mengalami
reaksi yang kompleks seperti reaksi dehidrasi, depolimerisasi, dekarbosilasi, dan

isomerisasi.

Pirolisis pada umumnya mengandung selulosa, hemiselulosa dan lignin yang
dengan setiap komponen yang dimilikinya berbeda untuk menghasilkan produk
BCO. Selulosa merupakan polimer yang terdiri dari monomer glukopiranosa,
yang berasal dari dua residu glukosa anhidrida yang dihubungkan dengan ikatan 3
(1-4) glikosida. Selulosa dapat terurai ketika dilakukannya pirolisis menjadi
oligosakarida dan mengalami pemutusan pada rantai ikatannya hingga mencapai
ikatan monosakarida. Dehidrasi glukosa membentuk monosakarida yang dapat
dipolimerisasi dan diubah kembali dalam bentuk fragmentasi atau kondensasi dari
hidrasi, dekarboksilasi maupun dekarbonisasi yang dapat menghasilkan senyawa
furfural beserta turunannya. Produk akhir yang dihasilkan dari pirolisis selulosa
yaitu berupa senyawa aromatik yang dihasilkan dari dehidrasi, dekarbonilasi, dan
dekarbosilasi (Lin et al.2009). Terdapat hemiselulosa yang memberikan struktur
atau rute pirolisis yang tidak jauh berbeda dengan pirolisis menggunakan selulosa,
Dimana hemiselulosa yang terurai menjadi monomer gula seperti xilosa, glukosa,
manosa dan galaktosa. Reaksi hemiselulosa juga melibatkan adanya dehidrasi,
dekarbosilasi, dan dekarboksilasi yang akan menghasilkan produk akhir berupa

senyawa aromatik (Lin et al. 2020).
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2.4.2 Faktor-faktor yang mempengaruhi pirolisis

Ada beberapa faktor yang mempengaruhi proses pirolisis diantaranya adalah

sebagai berikut:

a. Ukuran Partikel
Ukuran partikel biomassa dapat berpengaruh dalam proses pirolisis. Hal ini
dapat terjadi ketika terjadi perubahan ukuran partikel dari bahan baku minyak
kelapa sawit dalam rentang ukurannya dari 0 sampai 1 mm yang dapat
mempengaruhi produk yang dihasilkan. Untuk menghasilkan produk BCO
yang maksimum memiliki nilai 38% yang ditemukan pada partikel dengan
diameter 0,4 mm (Garg et al., 2016).

b. Suhu
Dalam proses pirolisis dapat mempengaruhi reaksi yang memiliki ikatan C-C
dan menghasilkan produk senyawa yang memiliki rantai karbon pendek
(Miandad et al., 2016). Dengan adanya contoh, pirolisis dari limbah minyak
kelapa sawit menunjukkan bahwa jumlah BCO yang optimal dihasilkan pada
suhu 400-550" C, dan menurun ketika proses pirolisis dilakukan pada suhu
550-60011C. Karena BCO diubah menjadi gas melalui reaksi sekunder (Kan et
al, 2012).

c. Laju Pemanasan
Berdasarkan laju pemanasan yang mampu meningkatkan BCO dan mengurangi
char. Seperti pada produk BCO dari tebu meningkat dengan meningkatkan laju
pemanasan. Suhu pirolisis 500 'C dengan laju pemanasan yang berbeda mulai
dari 10-50C per menit, hasil BCO meningkat dari 42,34% menjadi 45,53%
dan hasil char menurun dari 31,8% menjadi 29,8% (Varma and Mondal, 2016).

2.4.3 Jenis-Jenis Pirolisis

Kualitas dan komposisi Bio Crude Oil (BCO) yang dihasilkan dari proses pirolisis
bergantung pada jenis biomassa dan parameter operasi pirolisis, seperti

konfigurasi reaktor penggunaan katalis, laju pemanasan, suhu waktu tinggi dan
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ukuran partikel. Berdasarkan laju pemanasan dan jenis produk yang dihasilkan,
pirolisis dibagi menjadi tiga jenis yaitu, pirolisis lambat, pirolisis cepat, dan

pirolisis Kilat.

a. Pirolisis Lambat (Slow Pyrolysis)
Pirolisis lambat adalah metode dengan laju pemanasan yang rendah antara 0,1
hingga 1,0~ C/detik. Dalam proses ini biomassa dipanaskan secara perlahan
tanpa adanya oksigen pada suhu yang relatif rendah, sekitar dibawah 400 C,
dan memakan waktu yang lama. Metode ini mampu menghasilkan arang (char)
berkualitas tinggi dengan laju pemanasan yang rendah. Namun karena waktu
tinggal yang lama, kualitas produk BCO yang dihasilkan relatif rendah. Proses
ini telah diaplikasikan untuk biomassa seperti residu zaitun, cangkang almond,
lignit dan Jerami gandum. Pirolisis lambat dapat menghasilkan 30-40% char,
25-35% gas dan 25-35% BCO. Kelebihan dari metode lambat adalah
peralatannya yang sederhana dan biaya yang murah (Dhyani and Bhaskar
2019).

b. Pirolisis Cepat (Fast Pyrolysis)
Pirolisis cepat yang dilakukan dengan memanaskan biomassa pada suhu 500'C
dengan laju pemanasan yang sangat tinggi yaitu 10-200" C/detik dan waktu
reaksi yang sangat singkat yaitu 1-2 detik. Metode ini telah digunakan untuk
menghasilkan BCO dari berbagai biomassa seperti minyak kelapa sawit, sekam
padi, dan bagas tebu. Proses ini menghasilkan konversi BCO yang lebih tinggi,
sekitar 60-75% dengan sisa 15-25% char dan 10-20% gas. Pirolisis cepat
sangat efektif untuk produksi BCO karena laju pemanasannya yang tinggi,
waktu tinggal yang singkat, dan pendinginan uap yang cepat (Zaman et al.,
2017).

c. Pirolisis kilat (Flash Pyrolysis)
Produk BCO dengan metode ini dapat meningkat hingga 75%. Metode ini
dilakukan dengan devolatilisasi cepat di atmosfer bahwa inert menggunakan
laju pemanasan yang lebih tinggi dengan suhu pirolisis sekitar 450-1000(1C
dan waktu tinggal gas yang sangat singkat (< 1 detik). Namun proses ini
memiliki beberapa keterbatasan teknologi, misalnya produk BCO yang

dihasilkan memiliki kestabilan termal yang buruk dan bersifat korosif, terdapat
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padatan dalam BCO sehingga meningkatkan viskositas efek katalitik dari char
yang terdapat dalam BCO (Zaman et al., 2017). Produk yang dihasilkan dari
flash pirolisis berupa 75% BCO, 13% gas, dan 12% char (Dhyani dan
Bhaskar., 2019). Metode ini telah diterapkan untuk mengolah berbagai
biomassa antara tembakau lain (Calabuig dan Marcilla, 2021).

2.4.4 Aplikasi Pirolisis Biomassa

Diantara berbagai teknik konversi biomassa, seperti fermentasi biokimia yang
menghasilkan bioetanol (Vaid et al., 2021), konversi kimia untuk memproduksi
biodiesel (Pandiangan et al., 2017), serta proses digesti biokimia yang
menghasilkan biogas (Alaswad et al., 2015), pirolisis menjadi salah satu metode
yang menawarkan berbagai keuntungan. Beberapa kelebihannya termasuk
rendahnya emisi yang dihasilkan, penggunaan biomassa yang beragam serta
kemampuan untuk memanfaatkan semua produk sampingan hasil pirolisis (Uddin
et al 2018). Proses pirolisis menghasilkan produk berupa padatan, cairan, (bio-oil
tar, dan air) gas yang terdiri dari CO,, CO, H, dan CH,4. Masing-masing produk
tersebut dapat dimanfaatkan dalam berbagai aplikasi tergantung pada komposisi
tamanya. Sebagai contoh, produk padatan seperti char atau arang hasil pirolisis
umumnya digunakan sebagai adsorben (Kan et al., 2021) sementara produk gas
(syngas) digunakan sebagai bahan bakar alternatif untuk mesin pembakar internal
(Elnajjar et al., 2021; Peng et al., 2022; Ramalingam., 2019).

A
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Gambar 1. Aplikasi produk pirolisis cepat (Bridgwater, 2013).
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Gambar 1 menunjukkan bahwa produk utama dari pirolisis yaitu Bio Crude Oil
(BCO), dapat digunakan diberbagai sektor, seperti pada turbin, mesin pembangkit
listrik atau boiler untuk menghasilkan panas (Beld et al., 2018; Broumand et al
2021; Martin dan Boateng 2014).

2.4.5 Analisis produk katalis zeolit-X hasil pirolisis menggunakan Gas
Chromatography Mass Spectrometry (GC-MS)

Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS) adalah metode analisis yang
mengkombinasikan gas kromatografi dan spektrometri massa untuk
mengidentifikasi berbagai zat dalam sampel uji. GC-MS terdiri dari dua bagian
utama: gas kromatografi dan spektrometer massa. Tujuan utama dari analisis
menggunakan GC-MS adalah untuk mengidentifikasi berbagai zat dalam sampel
dengan membandingkan konsentrasi relatif massa atom dalam spektrum yang
dihasilkan. Alat ini digunakan untuk menganalisis senyawa volatil yang
disuntikkan ke dalam sistem GC, di mana senyawa tersebut dipisahkan dalam
kolom berdasarkan polaritasnya. Setelah keluar dari sistem GC, setiap senyawa
yang terpisah masuk ke sistem MS untuk proses fragmentasi menggunakan energi
ionisasi tertentu (Nadhief, 2023). Kromatogram dari Bio Crude Oil hasil pirolisis

ditampilkan pada Gambar 2.
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Gambar 2. Kromatogram Bio Crude Oil (BCO) hasil pirolisis.
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2.5 Katalis

Katalis adalah zat yang mempercepat laju reaksi dengan menyediakan jalur
alternatif dan menurunkan energi aktivasi (Joshi dan Renade, 2016). Katalis
berpartisipasi dalam reaksi namun tidak mengalami perubahan permanen,
sehingga pada akhir reaksi, katalis tetap ada dan tidak menjadi bagian dari produk
akhir. Proses reaksi yang melibatkan katalis disebut reaksi katalisis, di mana
katalis berperan dalam menurunkan energi aktivasi, yang merupakan energi
minimum yang dibutuhkan agar reaksi kimia terjadi. Katalis tidak mempengaruhi
kesetimbangan kimia atau komposisi kesetimbangan reaksi, tetapi hanya

mempengaruhi laju reaksinya (Joshi dan Renade, 2016).

Secara umum, katalis yang baik harus memenuhi beberapa kriteria, seperti mampu
bekerja pada reaksi transesterifikasi dan esterifikasi, tidak terdeaktivasi oleh air,
stabil, aktif pada suhu rendah, dan memiliki selektivitas tinggi. Namun, katalis
dapat kehilangan efektivitasnya seiring waktu karena proses deaktivasi yang
disebabkan oleh pengotor. Aktivitas dan selektivitas katalis menentukan
kinerjanya. Faktor penting yang perlu diperhatikan dalam pemanfaatan katalis
meliputi aktivitas, selektivitas, durasi penggunaan, dan kemudahan regenerasi
(Koh dan Tinea, 2011). Dalam industri, katalis dapat berbentuk padat atau cair,
dengan katalis padat sering lebih disukai karena mudah dipisahkan dan lebih
ramah lingkungan dibandingkan katalis cair (Indriawati et al., 2014).
Terdapat dua jenis katalis berdasarkan fasanya:
1. Katalis Homogen
Katalis homogen memiliki fasa yang sama dengan medium reaksi, sehingga
bercampur merata dengan zat pereaksi. Kekurangan katalis ini adalah sulitnya
memisahkan Kkatalis dari produk setelah reaksi selesai (Chen et al., 2015).
Contoh katalis homogen yang sering digunakan dalam reaksi transesterifikasi
antara lain KOH (Budiman et al., 2014), NaOH (Heidi et al., 2018), H, SO, ,
dan HCI (Jyoti et al., 2018).
2. Katalis Heterogen

Katalis heterogen memiliki fasa yang berbeda dari medium reaksinya, biasanya
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berupa katalis padat dengan substrat berupa gas atau cairan, sehingga tidak
bercampur dengan zat pereaksi. Katalis ini mudah dipisahkan dan dapat
digunakan kembali, serta lebih tahan terhadap suhu tinggi dibandingkan katalis
homogen (Raidah, 2012). Keunggulan lain katalis heterogen adalah
aktivitasnya yang tinggi, tidak korosif, ramah lingkungan, biaya produksi
rendah, efisiensi tinggi, serta kemudahan dalam pemisahan dan penggunaannya
kembali (Pandiangan dan Simanjuntak, 2013). Katalis heterogen yang umum
digunakan dalam reaksi transesterifikasi meliputi logam, oksida logam, oksida
berpenyangga, dan zeolit. Untuk meningkatkan efektivitasnya, bahan
penyangga seperti alumina aktif, zeolit, dan silika sering digunakan
(Pandiangan et al., 2021; Syani, 2014).

2.6 Katalis Zeolit-X

Salah satu jenis katalis yang sering digunakan dalam proses pirolisis adalah zeolit.
Zeolit merupakan mineral kristalin alumina silika berpori dengan struktur
kerangka tiga dimensi, tersusun dari tetrahedral [SiO4]* dan [AlO,]*. Tetrahedral
ini terhubung melalui atom oksigen, membentuk struktur rangka dengan rongga
yang diisi oleh ion logam alkali atau alkali tanah, serta molekul air yang dapat
bergerak bebas (Safitri dan Jahro, 2021). Zeolit terdiri dari tiga jenis utama, yaitu
zeolit sintetik, alami, dan termodifikasi. Zeolit sintetik dan termodifikasi
(komposit) memiliki keunggulan dalam hal kemurnian, ukuran pori yang seragam,
serta kemampuan pertukaran ion yang lebih baik dibandingkan zeolit alami (Fanta
et al., 2019). Salah satu jenis zeolit sintetik yang banyak dikembangkan adalah
zeolit-X. Zeolit-X memiliki komposisi kimia khas Nagg(AlO2)86(Si02)106-264H,0
(Rizal et al., 2022). Zeolit ini termasuk dalam kelompok Faujasit (FAU) karena
memiliki topologi kerangka yang sama, meskipun karakteristiknya berbeda
(Sekarini, 2009). Zeolit-X memiliki ukuran pori sekitar 8 A dan permukaan
dengan morfologi kubik. Walaupun strukturnya mirip dengan zeolit-Y, zeolit-X
memiliki rasio Si/Al yang lebih rendah, yaitu antara 1,1-1,5, dibandingkan dengan

zeolit-Y yang memiliki rasio antara 1,5-3,0. Zeolit-X memiliki keunikan seperti
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luas permukaan dan volume pori yang besar, serta pori-pori yang seragam dengan
struktur mirip sarang lebah (Enrik, 2024). Bentuk kristalnya adalah oktahedral,

sebagaimana terlihat pada Gambar 3.

Gambar 3. Struktur kristal zeolit-X (1ZA (International Zeolit Association),
2017).

2.6.1 Teknik Preparasi

Zeolit dengan tingkat kemurnian dan kristalinitas yang tinggi dapat dilakukan
dengan sintesis hidrotermal dengan memanfaatkan mineral alam Indonesia yang
kualitasnya masih rendah. Zeolit-X dengan kemurnian dan Kristalinitas yang lebih
rendah dibandingkan dengan menggunakan bahan sintetis atau silika. Suhu pada
proses hidrotermal juga menjadi faktor penting dalam menentukan terbentuknya
zeolit-x murni. Perlakuan suhu selama proses hidrotermal berpengaruh terhadap

sintesis zeolit.

2.6.2 Karakterisasi Katalis zeolit-X

Analisis yang dilakukan terhadap katalis zeolit-X pada penelitian ini meliputi X-

Ray Diffraction (XRD) untuk mengidentifikasi unsur-unsur dan senyawa-senyawa
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yang terkandung dalam sampel. Scanning Electron Microscopy (SEM) digunakan

untuk mengetahui morfologi permukaan sampel.

a) X-Ray Diffraction (XRD)
adalah teknik analisis yang digunakan untuk mengidentifikasi material
kristalin. Selain itu, XRD juga dapat digunakan untuk mengetahui susunan
atom dalam kristal, keberadaan cacat, orientasi, serta ketidaksempurnaan
kristal. Prinsip dasar XRD melibatkan difraksi sinar melalui celah-celah dalam
kristal, seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4. Proses difraksi ini
menghasilkan pola berdasarkan intensitas puncak, yang mencerminkan
parameter Kisi kristal atau indeks Miller (hkl) sebagai fungsi dari 26 (2 theta),
di mana 0 (theta) merupakan sudut difraksi, sesuai dengan hukum Bragg.
Hukum ini menghubungkan panjang gelombang radiasi elektromagnetik
dengan sudut difraksi dan jarak antar kisi dalam sampel kristal (Nadhief,

2023). Difraktogram standar untuk zeolit-X ditampilkan pada Gambar 7.
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Gambar 4. Skema alat XRD (Anonim, 2024).
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Gambar 5. Difraktogram zeolit-X (IZA (International Zeolit Association), 2017).
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b) Scanning Electron Microscope (SEM)

Scanning Electron Microscope (SEM) adalah jenis mikroskop elektron yang
digunakan untuk memvisualisasikan permukaan sampel melalui proses
pemindaian dengan menggunakan energi tinggi dari elektron dalam pola scan
(Rafika, 2023). SEM bekerja dengan menembakkan serangkaian elektron pada
permukaan objek untuk menghasilkan citra dengan perbesaran tinggi. SEM
biasanya digunakan untuk mempelajari topografi permukaan secara rinci. Dalam
karakterisasi zeolit-X, SEM bertujuan untuk mengidentifikasi mikrostruktur,
terutama menampilkan morfologi permukaan yang menunjukkan pembentukan
klaster dengan variasi ukuran dan bentuk (Yulianda, 2023). Contoh mikrograf dari
sampel zeolit-X dapat dilihat pada Gambar 6.

- Magn S00KX SigralA=SE!  Date8Ji2022  UPTLTSIT 20155 Mag= 1500KX SgrelA=SEl Dae 822  UPTLTSIT
| WO * 9.0mm ENT= BOOKY  Time 95243 WD= 90 mm ENT= 000K/ Time 95631

Gambar 6. Mikrograf zeolit-X hasil sintesis dengan perbesaran (a) 5000x dan (b)
15.000x (Rezani, 2022).

2.7 Bentonit

Bentonit adalah jenis lempung yang mengandung mineral montmorilonit, yang
termasuk dalam kelompok alumino silikat dengan ukuran partikel antara 2 mm
hingga 4 mm. Bentonit berasal dari kelompok smektit dan memiliki rumus kimia
(OH)4SigAl,O20.xH,0. Struktur atom monmorilllonit terdiri dari lapisan
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oktahedral alumina yang diapit oleh lapisan tetrahedral silika (Srilai et al., 2020).
Pada lapisan tetrahedral terjadi substitusi isomorfik antara ion Si** dengan AI**,
sementara pada lapisan oktahedral, Al dapat digantikan oleh Fe atau Mg.
Substitusi isomorfik ini menyebabkan montmorilonit bermuatan negatif, dan
muatan tersebut distabilkan oleh kation yang berada di lapisan antar-lembaran.
Ukuran kecil dan rasio luas permukaan terhadap volume yang besar memberikan
bentonit sifat-sifat khusus, seperti kapasitas pertukaran kation yang tinggi, sifat
katalitik karena adanya logam Al dan Si, interaksi dengan air, serta sifat
termoplastik (Petrov dan Michalev, 2012).

2.8 Modifikasi Bentonit

Bentonit merupakan sumber daya mineral yang melimpah di Indonesia dan belum
dimanfaatkan secara optimal. Permukaan bentonit bermuatan negatif, sehingga
mampu mengadsorpsi ion-ion logam yang bermuatan positif, tetapi
kemampuannya dalam mengadsorpsi anion rendah, oleh karena itu bentonit perlu
dimodifikasi sebelum digunakan. Cara yang digunakan untuk memodifikasi
adalah dengan pilarisasi yaitu menginterklasikannya suatu agen pemilar dengan
lapis silikat pada bentonit sehingga dapat menghasilkan kation dalam jumlah yang
besar. Polarisasi dilakukan dengan menggunakan polioksokation seperti, Zr*,
APR" Si*" Ti** Fe** dan Cr®". Yang paling banyak digunakan adalah polikation
jenis legging [Al1304(OH)24(H20),]"* karena lebih mudah untuk diproduksi dapat
meningkatkan struktur pori yang mengandung sisi asam Lewis dan Bronsted yaitu

mempunyai kestabilan termal yang tinggi (Ningsih dan Yulizar, 2014).

2.9 Purifikasi Bentonit

Merujuk pada penelitian (Tanjaya dkk., 2006) dilakukan kajian mengenai

pengaruh aktivasi menggunakan asam sulfat (H,SO,) dan asam klorida (HCI)

terhadap efektiitas bentonit dalam proses bleaching. Aktivitas bentonit Pacitan
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dilakukan dengan mencampurkan dengan asam pada berbagai konsentrasi.
Kemampuan bentonit sebagai agen mucat dievaluasi berdasarkan kemampuannya
dalam mengurangi warna, kadar asam lemak bebas (FFA), dan nilai peroksida
(PV) pada minyak sawit. Meningkatnya konsentrasi asam dalam proses aktivitas
dapat menghilangkan lebih banyak warna dari minyak. Namun konsentrasi yang
terlalu tinggi dapat meningkatkan kadar FFA dalam minyak. Oleh karena itu
penelitian ini menguji konsentrasi asam yang optimal untuk aktivitas bentonit
guna menghasilkan minyak sawit yang diputihkan dengan warna paling rendah,
kadar FFA dan PV yang tetap rendah. Bleaching earth adalah tanah liat yang
dapat berupa fuller earth dalam bentuk alami atau activated bleaching earth
setelah diaktivasi. Material ini memiliki kemampuan untuk mengadsorpsi zat
warna dan komponen-komponen yang tidak diinginkan dalam minyak selama
proses pemurnian minyak yang dapat dikonsumsi. Peran utama bleaching earth
adalah untuk meningkatkan kualitas, rasa, aroma, serta kestabilan produk akhir.
Komponen utamanya adalah bentonit, yang tersusun dari kristal alumunium silikat
(SiOy, AlQg), air terikat logam alkali seperti kalsium oksida (CaO) dan
magnesium oksida (MgQO) serta logam transisi seperti besi oksida (Fe;03).
Kemampuan memucat dari bleaching earth berasal dari ion aluminium
permukaan adsorben yang mampu menyerap partikel zat warna. Aktivitas dengan
asam mineral seperti HCI atau H,SO4 meningkat kemampuan memucat karena
asam tersebut bereaksi dengan komponen seperti tar, serta garam Ca dan Mg yang
menyumbat pori-pori adsorben, sehingga meningkatkan luas permukaannya.
Selain itu sam mineral juga dapat melarutkan AlO3, sehingga rasio antara SiO,
damn Al,O3; meningkat dari 2-3 menjadi 5-6. Penambahan HCI pada proses
purifikasi juga berfungsi untuk menurunkan kadar Fe, serta purifikasi yang
dilakukan menjadi lebih maksimal dibandingkan sebelum dilakukan aktivasi
dengan menggunakan HCI (Hasyim dkk., 2017).

2.10 Karakterisasi Bentonit

Analisis yang dilakukan terhadap bentonit pada penelitian ini meliputi X-Ray
Fluorescence (XRF), untuk mengidentifikasi, mendeteksi, serta menentukan
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konsentrasi unsur dalam suatu material, baik berupa padatan, bubuk, maupun
cairan. X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengidentifikasi unsur-unsur dan
senyawa-senyawa yang terkandung dalam sampel. Scanning Electron Microscopy

(SEM) digunakan untuk mengetahui morfologi permukaan sampel.

2.10.1 X-Ray Fluorescence (XRF)

XRF adalah teknik analisis yang cepat, akurat, dan tidak merusak, yang digunakan
untuk mengidentifikasi, mendeteksi, serta menentukan konsentrasi unsur dalam
suatu material, baik berupa padatan, bubuk, maupun cairan. Beberapa keunggulan
XRF antara lain persiapan sampel yang sederhana, tidak memerlukan ruang
vakum seperti dalam spektroskopi energi dispersife serta mampu mengidentifikasi
berbagai unsur sekaligus. Spektrometer XRF data beroperasi dalam dua mode
utama, yaitu mode analisis material dan mode pengukuran ketebalan. Pada mode
analisis material, XRF mampu menganalisis unsur mulai dari alumunium (Z= 13)
hingga uranium (Z=92) dengan akurasi mendeteksi komposisi material dalam
rentang 0,1% hingga 100%. Sistem spektrometer XRF dilengkapi dengan empat
kolimator dengan ukuran minimum 100 um. Sedangkan pada mode pengukuran
ketebalan, spektrometer XRF dapat mengukur kedalaman penetrasi yang
bervariasi tergantung pada bahan yang dianalisis (Ardebili et al., 2018).

Secara umum spektrometer XRF mengukur panjang gelombang setiap komponen
dalam material secara individual berdasarkan emisi fluoresensi yang dihasilkan
oleh sampel ketika dipaparkan sinar-X. Ketika sinar-X atau sinar gamma dengan
energi tinggi mengenai sampel, elektron dikulit atom akan tereksitasi. Hal ini
menyebabkan atom menjadi tidak stabil hingga kekosongan elektron pada kulit
dalam tersebut diisi oleh elektron dari kulit luar, yang disertai dengan pelepasan
energi spesifik untuk setiap unsur. Proses ini disebut eksitasi dimana elektron
mengisi posisi pada pada kulit atom dengan energi yang lebih rendah. Selama di
eksitasi, cahaya dipancarkan dengan energi yang lebih rendah dari energi awal
yang menyebabkan eksitasi. Perbedaan energi antara dua kulit atom tersebut

menghasilkan sinar-X yang dipancarkan oleh atom. Spektrum sinar-X yang
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dihasilkan selama proses ini menunjukkan puncak karakteristik Tingkat energi
setiap spesies atom yang berfungsi sebagai sidik jari spektroskopi untuk
mengidentifikasi unsur dalam sampel. Hasil analisis XRF berupa spektrum yang
menunjukkan hubungan antara energi eksitasi dan intensitas sinar-X. Energi
eksitasi mengidentifikasi unsur penyusun material, sementara intensitasnya
menunjukkan jumlah unsur tersebut (Simon, 2018). Prinsip kerja XRF dapat
dilihat pada Gambar 7.

X-ray source X-ray spectrum

M-+K transition

»
Emission of characteristic '+,
Xeray

L=+ K transition

Gambar 7. Prinsip kerja spectrometer XRF (Hag dan Schela, 2008).

2.10.2 X-Ray Diffraction (XRD)

Berdasarkan hasil penelitian yang sudah dilakukan oleh (Darmadinata dkk.,
2019), telah diperoleh hasil karakterisasi adsorben menggunakan metode X-Ray
Diffraction (XRD) terhadap ion fosfat dalam larutan baik oleh bentonit hasil
preparasi maupun bentonit yang telah diaktivasi dengan larutan asam sulfat 1,5 M.
Karakterisasi dilakukan untuk mengetahui sifat adsorben. Melalui difraksi sinar-X
(XRD), dapat diperoleh informasi lengkap mengenai jenis mineral yang
menyusun bentonit sebagai adsorben. Selain itu, teknik ini juga mampu
mendeteksi perubahan jarak antar lapisan silikat (d-spacing) pada struktur
bentonit. Pola difraksi (difraktogram) dan hasil analisis nilai d-spacing untuk

bentonit sebelum dan sesudah aktivasi (masing-masing diberi kode B dan BA)
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yang ditampilkan pada Gambar 8 dan Tabel 1. Bentonit alami menunjukkan
puncak intensitas difraksi tertinggi pada sudut 26 sekitar 5,84; 20,19; dan 22,01;
yang telah dikonfirmasi dengan data d-spacing mineral berdasarkan mineral
powder diffraction file. Hasil ini sejalan dengan temuan pada bentonit (B), yang
memperlihatkan puncak khas di sudut 26: 5,74; 19,80; dan 26,61. Puncak utama
terletak pada 26: 5,74 yang merupakan ciri khas bidang (001) dari kelompok
lempung smektit. Selain itu, bahwa lempung tersebut termasuk jenis
montmorillonit. Sementara itu, puncak pada 26 26,61 mengidentifikasi adanya

kuarsa yang ditunjukkan pada Gambar 8.

Intensatas
"

Gambar 8. Difraktogram adsorben bentonit (B) dan bentonit teraktivasi (BA)

Tabel 1. Data d-spacing bentonit (B) dan bentonit teraktivasi (BA)

Adsorben 26 d(A) Karakteristik
B 5.2500 16,8311 Monmorillonit
5,7477 15,3767
BA 5,2058 16,9758
5,6563 15,6247
B 19,8095 4,4819
BA 19,7212 4,5017
B 23,525 3,7816 SiO,
BA 23,4703 3,7904
B 26,6122 3,3496
BA 26,6027 3,3508 Kuarsa

Berdasarkan hasil interpretasi difraktogram sinar-X tersebut, dapat disimpulkan
bahwa bentonit merupakan jenis lempung smektit dan montmorillonit sebagai
komponen utamanya, namun juga terdapat kuarsa dan sejumlah kecil mineral

pengotor lainnya. Setelah bentonit mengalami aktivasi menggunakan asam,
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struktur montmorillonit tetap tidak mengalami perubahan signifikan yang
dibuktikan dengan munculnya puncak-puncak khas montmorillonit dan

keberadaan SiO, sebagai komponen utama rangka struktur bentonit.

Menurut (Muslimah, dkk.,2023) telah diperoleh hasil karakterisasi bentonit yang
telah teraktivasi dengan asam menggunakan analisis X-Ray Diffraction dilakukan
untuk mengetahui pola difraksi pada sudut 26 serta jarak antar bidang kristalnya.
Hasil dari analisis ini dalam rentang sudut 20 antara 2 hingga 65 ditampilkan
pada Gambar 9. Puncak-puncak difraksi dari bentonit muncul pada sudut 26
sebesar 19,7, 26,5 dan 34,91, 54,34 dan 61,80", yang sesuai dengan data
standar dari kartu COD nomor 96-901-0958. Data ini menunjukkan bahwa
struktur mineral dari bentonit tersebut termasuk kedalam kelompok
montmorillonit. Meskipun telah ditambahkan asam klorida (HCI), jarak antar
bidang 001 pada difraktogram tidak mengalami perubahan. Namun pada Gambar
9(a) dan 9(b) terlihat adanya pergeseran sudut 26 dan perubahan jarak antar
bidang kristal yang mengarah ke nilai yang lebih besar (pergeseran kanan).
Pergeseran ini terjadi karena adanya interaksi kimia antara asam dan bentonit,
yang menyebabkan ukuran pori bentonit menjadi lebih kecil setelah proses
aktivasi. Perubahan ini juga berkaitan dengan transformasi struktur internal
bentonit yang disusun acak menjadi lebih teratur setelah diperlakukan dengan HCI
sehingga berkontribusi pada penyusutan ukuran pori yang ditunjukkan pada
Gambar 9.

12000 HCl-Activated Bentonite

10000

Intenstty (au)

Natural Bentonite

Gambar 9. Difraktogram XRD (a) bentonit alami (b) bentonit teraktivasi HCI
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2.10.3 Scanning Electron Microscope (SEM)

Berdasarkan hasil penelitian yang sudah dilakukan oleh (Muslimah dkk., 2023),
telah diperoleh karakterisasi Scanning Electron Microscope (SEM) dengan hasil
analisis morfologi terhadap bentonit alami dan bentonit yang telah diaktivasi
menggunakan asam, dilakukan menggunakan SEM dengan perbesaran 500 Kali,
sebagaimana ditampilkan pada Gambar 10. Permukaan bentonit yang telah
mengalami aktivasi dengan HCI menunjukkan pembentukan agregat yang lebih
besar dibandingkan dengan bentonit yang belum diaktivasi. Perlakuan dengan
HCI menyebabkan permukaan bentonit menjadi lebih berpori akibat hilangnya
kation dan pengotor. Aktivasi dengan HCI membuka struktur pori
mengindikasikan peningkatan luas permukaan yang pada gilirannya
meningkatkan kemampuan bentonit dalam menyerap logam berat yang

ditunjukkan pada Gambar 10.

Gambar 10. Mikrograf SEM (a) bentonit alami (b) bentonit aktif HCI.



I11. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Oktober 2024-Maret 2025 di Laboratorium
Kimia Anorganik-Fisik Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Iimu
Pengetahuan Alam Universitas Lampung. Karakterisasi dan analisis sampel
dilakukan di beberapa tempat institusi yaitu karakterisasi X-Ray Fluorescence
(XRF) dilakukan di UPT Laboratorium Terpadu Universitas Negeri Padang, X-
Ray Diffraction (XRD) dilakukan di UPT Laboratorium Terpadu Universitas
Negeri Padang (UNP), karakterisasi Scanning Electron Microscopy (SEM)
dilakukan di UPT Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi
Universitas Lampung, serta analisis hasil pirolisis menggunakan Gas
Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS) dilakukan di Laboratorium
Universitas Gajah Mada.

3.2 Alat dan Bahan

3.2.1 Alat-alat yang digunakan

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini diantaranya adalah neraca analitik,
autoklaf, oven, peralatan gelas, spatula, magnetic stirrer, furnace, cawan porselen,
ayakan 300 mesh, reaktor pirolisis, botol sampel, klem, statif, corong pisah,
corong kaca, batang pengaduk, mortar dan alu. Karakterisasi dilakukan
menggunakan instrumen X-Ray Fluorescence (XRF) PANalytical Epsilon 3, X-
Ray Diffraction (XRD) XPERT PRO PANalytical PW3040/60, dan Scanning
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Electron Microscopy (SEM) ZEISS EVO MA 10. Analisis produk pirolisis
menggunakan Gas Cromatography-Mass Spectrometry (GC-MS) QP2010S
SHIMADZU tipe X Pert Pro 3040/60 dan Gas Cromatography-Mass
Spectroscopy (GC-MS) tipe QP2010S SHIMADZ.

3.2.2 Bahan-bahan yang digunakan

Bahan-bahan yang akan digunakan pada penelitian ini adalah HCI 1M, minyak
kelapa sawit curah, NaOH (p.a), Food Grade Aluminium Foil (FGAF), akuades,

kertas saring, bentonit, indicator universal, dan kertas TBA 0,8 mm.

3.3 Prosedur Penelitian

3.3.1 Analisis Bentonit Sebelum Purifikasi

Pada penelitian ini, sintesis zeolit-X dilakukan dengan menggunakan bentonit
sebagai bahan utamanya Bentonit. Bentonit dikarakterisasi menggunakan X-Ray
Fluorescence (XRF) untuk menentukan komposisi unsur-unsur yang terkandung
dalam bentonit yang dioperasikan dengan tegangan 30 kV, dan arus 300 pA,
sehingga dapat memberikan informasi mengenai kandungan oksidasi logam atau
unsur lain. Bentonit yang digunakan berupa serbuk halus berwarna kekuningan.

3.3.2 Purifikasi Bentonit

Bentonit yang telah dikarakterisasi dengan menggunakan XRF selanjutnya
dilakukan purifikasi atau pemurnian terlebih dahulu, untuk menghilangkan zat
pengotor seperti logam berat salah satunya adalah besi. Purifikasi dilakukan
dengan cara mencampurkan bentonit dengan HCI 1M dengan perbandingan 1:5,

lalu diaduk campuran tersebut dengan menggunakan stirrer untuk melarutkan
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logam secara perlahan selama 24 jam. Proses selanjutnya yaitu menyaring
campuran dengan kertas saring, lalu mencucinya dengan akuades hingga
mencapai pH netral untuk menghilangkan sisa-sisa asam dalam campuran.
Kemudian bentonit dikeringkan pada suhu 10001C selama 8 jam, kemudian
dikarakterisasi dengan menggunakan X-Ray Flourescence (XRF) untuk mengukur
kandungan yang terkandung pada bentonit.

3.3.3 Modifikasi Bentonit Menjadi Zeolit-X

Pembuatan katalis zeolit-X diawali dengan menyiapkan 100 mL larutan NaOH
(pa) dengan melarutkan 13,78 g, NaOH dengan 100 mL aquades. Dimasukan
larutan NaOH ke gelas beaker kemudian di stirrer tanpa pemanasan. Kemudian
ditambahkan alumunium foil yang sudah digunting kecil sebanyak 6,1375 g
secara perlahan hingga seluruh alumunium foil larut. Setelah seluruh alumunium
foil larut, ditambahkan 50 g bentonit yang sudah diayak. Jika bentonit sudah
mulai tidak tercampur, ditambahkan 20 mL akuades. Kemudian dimasukan
kedalam autoklaf dan di-aging selama 24 jam. Selanjutnya dilakukan kristalisasi
dalam oven selama 72 jam dengan suhu 100 C. Diperoleh sampel zeolit-X yang
kemudian dicuci dengan akuades setelah didinginkan hingga pH Menjadi 7-8.
Dikeringkan Kembali dengan suhu 100 C selama 23 jam. Setelah itu dilakukan
penghalusan dengan mortar dan diayak dengan saringan mesh ukuran 300 nm.
Dilakukan kalsinasi pada suhu 600" C selama 8 jam. Kemudian diperoleh zeolit-
X. Untuk membuktikan hasil yang diperoleh itu sesuai dengan yang diinginkan,
maka zeolit-X. Perlu dilakukan karakterisasi dengan SEM dan XRD. Kemudian

dilakukan prosedur pirolisis.

3.3.4 Karakterisasi Zeolit X Hasil Modifikasi

Karakterisasi zeolit-X dilakukan untuk memastikan keberhasilan modifikasi

bentonit dilakukan menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) untuk memberikan
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informasi mengenai struktur kristalografi sampel zeolit-X dan analisis Scanning
Electron Microscopy (SEM) digunakan untuk mengetahui morfologi permukaan

sampel zeolit-X.

3.3.4.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi dengan XRD dilakukan untuk menganalisis struktur kristalografi
zeolit-X, semakin tinggi puncak difraksi maka semakin tinggi tingkat kristalinitas
sampel. Data difraktogram memberikan informasi tentang struktur ataupun fasa
berdasarkan letak sudut 26. Karakterisasi XRD pada penelitian ini, dilakukan di
UPT Laboratorium Terpadu Universitas Negeri Padang (UNP) Dengan tipe XRD
yang digunakan yaitu XPERT PRO PW 3040/60 Tahun 2013 produksi Belanda.
Pola XRD akan dihasilkan pada A = 0,154 A, dengan sumber radiasi anoda
tembaga (Cu), tegangan 40 kV dan arus 30 Ma. Pengukuran dilakukan dengan
langkah scan 0,02 derajat pada rentang sudut difraksi 10-100".

3.3.4.2 Karakterisasi Scanning Electron Microscope SEM

Karakterisasi menggunakan SEM bertujuan untuk memberikan informasi tentang
morfologi permukaan sampel. Pada penelitian ini karakterisasi SEM dilakukan di
UPT Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi (LTSIT), dengan
mengikuti prosedur yang diterapkan oleh Institusi tersebut. Alat SEM yang
digunakan yaitu ZEISS EVO MA 10 yang dioperasikan pada 8 Kv dengan
tegangan percepatan elektron 20 kv. Katalis zeolit-X hasil sintesis dipindai pada
perbesaran 1.000, 5.000, 10.000, dan 15.000x untuk mendapatkan tampilan
permukaan yang lebih baik.
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3.3.5 Uji Katalitik Zeolit-X Hasil Modifikasi Bentonit pada Pirolisis Minyak
Kelapa Sawit

Pada penelitian ini pengujian aktivitas zeolit-X menggunakan perangkat pirolisis
dalam skala laboratorium yang terdiri dari reaktor pemanas yang dihubungkan
dengan dengan kondensor dan wadah untuk menampung produk hasil pirolisis.
Dalam pirolisis, ini diawali dengan memanaskan minyak kelapa sawit dengan
tujuannya untuk mengurangi kadar air dan memastikan minyak kelapa sawit
dalam keadaan stabil sebelum proses pirolisis berlangsung. Pemanasan sebelum
pirolisis menjadi fokus kajian pada penelitian ini dengan variasi waktu pemanasan

minyak kelapa sawit yaitu 10, 20, 30, 40 menit, dan tanpa pemanasan.

Setelah pemanasan awal sebanyak 300 mL minyak kelapa sawit dicampurkan
dengan 10gram katalis zeolit-X lalu dimasukan kedalam reaktor dan heat
exchanger sebanyak 10 gram dimasukkan ke dalam reaktor. Reaktor dipanaskan
dan dibiarkan berlangsung selama 1 jam. Uap yang terbentuk dialirkan dari
reaktor kemudian didinginkan di kondensor untuk menghasilkan destilat berupa
BCO. Produk cair yang dihasilkan dipindahkan kedalam corong pisah dan

dibiarkan terpisah antara fase air dan fase organik (BCO)

3.3.6. Analisis Produk Hasil Pirolisis dengan Gas Chromatography — Mass
Spectroscopy (GC-MYS)

Karakterisasi menggunakan GC-MS bertujuan untuk mengidentifikasi senyawa
kimia yang terdapat dalam hasil pirolisis, terutama biohidrokarbon. Pada
penelitian ini, karakterisasi sampel menggunakan GC-MS dilakukan di
Laboratorium Universitas Gajah Mada dengan tipe alat yaitu QP2010S
SHIMADZU untuk mengidentifikasi tipe kolom Rtx 5 (panjang 30 m; ID 0,25
mm; ketebalan film: 0,25 m; gas pembawa: Helium; El 70 Ex). Suhu injektor 310
"C dengan mode split, suhu detektor 250 'C, suhu kolom oven 40 ‘C, laju alir pada

tekanan 13 kPa dan total aliran 80 mL/menit.



V. KESIMPULAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil dari penelitian yang telah dilakukan, diperoleh kesimpulan

sebagai berikut:

1.

Purifikasi bentonit berhasil dilakukan dengan menggunakan HCI 1M,
yang ditandai menurunnya persentase Fe.

Sintesis zeolit-X yang dilakukan dengan metode hidrotermal berhasil
dibuktikan dengan hasil sintesis terbaik ditunjukkan pada variasi waktu 72
jam, yang dibuktikan dengan hasil analisis XRD dan SEM.

Karakterisasi XRD menunjukkan bahwa zeolit-X hasil modifikasi dengan
waktu kristalisasi 72 jam dengan suhu kalsinasi 600 1C merupakan zeolit
hasil terbaik yang dibuktikan dengan memiliki kemiripan yang tinggi pada
posisi 26 dengan perbandingan menggunakan standar 1ZA zeolit-X dan
dibuktikan dengan hasil analisis SEM.

Pra pemanasan minyak kelapa sawit selama 10 menit menjadi waktu yang
optimal untuk proses pirolisis minyak kelapa sawit dibandingkan tanpa
pra-perlakuan pemanasan.

Analisis BCO hasil pirolisis minyak kelapa sawit dengan pra perlakuan
pemanasan 10 menit menghasilkan kandungan hidrokarbon sebesar
78,72%, dengan asam 16,62%, alkohol 4,66 % dan keton 0%.
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5.2 Saran

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, terdapat beberapa saran yang
perlu dikaji pada penelitian selanjutnya, yaitu:
1. Mengkaji pengaruh suhu kalsinasi selain 600 C pada proses sintesis
zeolit-X.
2. BCO yang dihasilkan mengandung senyawa volatil yang terlalu tinggi,
sehingga disarankan suhu pemanasan ketika pirolisis ditambah agar lebih

efektif untuk meningkatkan kandungan hidrokarbon.
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