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ABSTRAK

Sari, Utami Nofita. 2017. Sintesis SrO/Zeolit Dan Aplikasinya Pada Reaksi
Transesterifikasi Minyak Goreng Bekas Menjadi Biodiesel. Skripsi, Jurusan
Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Negeri
Semarang. Pembimbing Utama Nuni Widiarti, S.Pd., M.Si. dan Pembimbing
Pendamping Dr. F. Widhi Mahatmanti, M.Si

Kata kunci: biodiesel, stronsium oksida, zeolit, minyak goreng bekas

Telah dilakukan sintesis SrO/zeolit, zeolit disintesis dari Tetraethyl
orthosilicate (TEOS) sebagai prekursor SiO, dan aluminium isopropoksida (AIP)
sebagai prekursor Al,Os. Zeolit disintesis dengan proses aging selama 3 hari dan
hidrotermal selama 6 hari. SrO/zeolit yang telah disintesis dari proses impregnasi
dan dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) mempunyai kadar
Silika tinggi. Pada zeolit hasil sintesis puncak absorpsi muncul pada daerah
1052,08 cm” merupakan vibrasi rentangan asimetris dan 722,25 cm’ yang
merupakan vibrasi rentangan simetris. Interaksi antara SrO dan H-zeolit
ditunjukkan adanya pergeseran bilangan gelombang 1055,5 cm™. Hasil
karakterisasi Surface Area Analyzer (SAA) dengan analisis luas permukaan
menunjukkan bahwa /loading SrO/zeolit yang semakin tinggi mengurangi luas
permukaan katalis, didukung dengan puncak 20 yang lebih baik dari masing-
masing katalis. Hasil analisis Scanning Electron Microscopy (SEM) menunjukkan
morfologi zeolit yang belum seragam dan setiap lempeng berukuran mikro.
Katalis SrO/zeolit kemudian diaplikasikan untuk sintesis biodiesel dari minyak
goreng bekas melalui reaksi transesterifikasi. Hasil optimasi reaksi diketahui
SrO/zeolit hasil proses impregnasi menunjukkan aktivitas katalitik yang baik
dalam reaksi transesterifikasi minyak goreng bekas yang memberikan persen area
biodiesel sebesar 94,09% pada penambahan katalis SrO/zeolit 8% (b/v).
Komposisi biodiesel ditentukan dengan Gas Chromatography — Mass
Spectrometry (GC-MS) menghasilkan metil palmitat, metil linoleat, metil oleat,
dan metil stearat.

vil



ABSTRACT

Sari, Utami Nofita. 2017. Synthesis of SrO/Zeolite and Its Application On
Transesterification Reactions of Used Cooking Oils to Biodiesel. Undergraduate
Thesis, Department of Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences,
Semarang State University. Primary Supervisor Nuni Widiarti, S.Pd., M.Si. and
Companion Supervisor Dr. F. Widhi Mahatmanti, M.Si.

Keywords: biodiesel, strontium oxide, zeolite, used cooking oil

The synthesis of SrO/zeolite, zeolite has been synthesized from Tetraethyl
orthosilicate (TEOS) as precursors of SiO, and aluminum isopropoxide (AIP) as
AlLO; precursors. Zeolite were synthesized with aging for 3 days and
hydrothermal for 6 days. SrO/zeolite that has been synthesized from the
impregnation process and characterized using X-Ray Diffraction (XRD) has high
Silica content. Zeolite synthesis results absorption peak at 1052,08 cm™ is the
asymmetric spacing vibration and 722.25 cm™ which is a symmetric spacer
vibration. The interaction between SrO and H-zeolite showed a shift of 1055.5
cm’ wave numbers and the appearance of new absorption bands at 2342.95 cm™.
The result of Surface Area Analyzer (SAA) characterization by surface area
analysis showed that the increasing loading of SrO/zeolite reduced the catalyst
surface area, supported by a better 2 peak of each catalyst. The Scanning Electron
Microscopy (SEM) analysis results showed that the zeolite morphology was
varied and each plate was micro size. The SrO/zeolite nanoparticle catalyst was
then applied to the synthesis of biodiesel from used cooking oil through a
transesterification reaction. The optimized reaction result of SrO/zeolite
nanoparticle result of impregnation process showed good catalytic activity in
transesterification reaction of used frying oil which gave percentage of biodiesel
area equal to 94,09% in addition of catalyst of SrO/zeolite nanoparticle 8% (w/v).
The biodiesel composition is determined by Gas Chromatography — Mass
Spectrometry (GC-MS) to produce methyl palmitate, methyl linoleate, methyl
oleate, and methyl stearate.
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Biodiesel merupakan energi terbarukan, bersifat biodegradable, ramah
lingkungan karena hampir tidak ada pembuangan gas karbon monoksida (CO),
karbon dioksida (CO,), sulfur dioksida (SO;), hidrokarbon (HC) dan partikel-
partikel lain yang mengganggu pernafasan (Muhammad, 2013). Biodiesel dapat
dihasilkan melalui reaksi transesterifikasi dari minyak nabati maupun lemak
hewani dengan penambahan katalis, baik katalis asam maupun katalis basa
(Guo & Fang, 2011).

Salah satu contoh minyak nabati yang dapat dimanfaatkan untuk
pembuatan biodiesel antara lain minyak goreng bekas. Minyak goreng bekas
merupakan minyak yang berasal dari sisa minyak penggorengan bahan makanan.
Meningkatnya kadar Asam Lemak Bebas (ALB) pada minyak goreng dikarenakan
penggunaan minyak goreng yang berulang-ulang, akibatnya minyak goreng tidak
baik untuk dikonsumsi. Kualitas dari minyak goreng tersebut ditentukan dari
kadar asam lemak bebas.

Universitas Negeri Semarang sebagai kampus konservasi yang mempunyai
7 pilar yang salah satunya adalah pengolahan limbah, maka digunakan minyak
goreng bekas sebagai biodiesel. Penggunaan minyak goreng bekas sangat
menguntungkan, karena biaya produksi biodiesel dapat dikurangi secara efektif
menjadi 60-70% menggunakan bahan baku dengan biaya yang rendah (Math et
al., 2010). Adanya kandungan ALB yang tinggi perlu dilakukan proses

esterifikasi terlebih dahulu sebelum proses transesterifikasi (Aldes, 2013).



Aziz et al., (2011) melakukan proses esterifikasi untuk menurunkan
kandungan asam lemak bebas dalam minyak goreng bekas. Produk esterifikasi
selanjutnya dilakukan transesterifikasi. Pada penelitian Adhani (2016) digunakan
proses adsorpsi menggunakan zeolit alam yang berasal dari Lampung untuk
menurunkan kadar ALB dan dilanjutkan dengan proses transesterifikasi.
Pemilihan zeolit alam dari Lampung ini didasarkan pada kualitasnya yang baik.
Selain itu karena ketersediannya yang cukup melimpah, harga murah dan aman
(Adhani ez al, 2016).

Katalis dibedakan menjadi katalis homogen dan katalis heterogen.
Penggunaan katalis heterogen merupakan suatu alternatif yang tepat untuk
mengurangi biaya produksi biodiesel, karena mudah dipisahkan dari campuran
reaksi dengan filtrasi, dapat digunakan kembali (recovery), dan memiliki sedikit
sifat korosif (Carmo et al., 2009). Beberapa contoh katalis heterogen misalnya
Ca0, MgO, SrO, Zeolit, Al,03, ZnO, TiO,, dan ZrO telah digunakan dalam proses
transesterifikasi. Diantara katalis ini, oksida alkali (misalnya MgO, CaO, dan SrO)
memiliki aktivitas yang tinggi untuk digunakan dalam proses transesterifikasi
(Hameed, 2009). Salah satu katalis heterogen oksida alkali yang dapat digunakan
untuk reaksi tranestefikasi adalah SrO.

Tuti (2010) menyatakan bahwa katalis SrO 4% mencapai persen konversi
yang lebih tinggi dengan waktu reaksi yang cepat dibandingkan dengan katalis
CaO 4% dengan waktu reaksi yang sama. Pada waktu reaksi 30 menit katalis SrO
telah mencapai konversi 53,018% sedangkan katalis CaO hanya mencapai

18,3117%.



Strontium Oksida (SrO) merupakan katalis basa yang mempunyai aktivitas
katalitik tinggi pada reaksi transesterifikasi membentuk biodiesel, pada proses
transesterifikasi minyak kedelai dengan SrO sebagai katalis basa padat, dihasilkan
metil ester 90% (Widiarti & Ella, 2015). SrO mempunyai aktifitas katalitik tinggi
pada reaksi transesterifikasi menjadi biodiesel, namun katalis ini jika dilihat dari
kemampuan kelarutannya mempunyai sifat homogenitas yang tinggi dan
heterogenitas rendah, sehingga perlu media pengemban. Pemakaian pengemban
akan memberikan dasar yang stabil sehingga dapat memperpanjang waktu pakai
katalis dan luas permukaan pengemban yang besar sehingga meningkatkan dispersi
logam (Saputro, 2015).

Zeolit merupakan aluminosilikat yang banyak digunakan sebagai media
pengemban dari logam aktif. Pemanfaatan zeolit sebagai pengemban antara lain
karena strukturnya yang berpori dan tahan panas. Struktur yang berpori
mengakibatkan luas permukaan zeolit besar sehingga lebih banyak logam katalis
yang dapat diembankan. Struktur pengemban yang tahan panas mencegah
terjadinya proses sintering (kehilangan permukaan aktif karena perkembangan
/perubahan kristal) logam katalis yang akan menurunkan efektifitas katalis
(Saputro, 2015).

Zeolit merupakan material yang mempunyai ukuran mikropori, mesopori
dan nanopori. Material berpori ini telah secara ekstensif digunakan dalam reaksi
yang melibatkan katalis asam karena keberadaan struktur porinya yang unik dan
keasaman intrinsiknya yang kuat. Akan tetapi, ukuran pori yang kecil dari
kebanyakan material mikropori ini menghalangi aplikasinya dalam reaksi katalitik

yang melibatkan molekul besar (Zhu et al, 2009).



Stabilitas hidrothermal material mesopori juga digunakan untuk
memperbaiki sifat amorph pada dinding porinya. Dibandingkan dengan zeolit
secara konvensional, stabilitas hidrothermal pada mesopori aluminosilikat tetap
rendah, yang dihubungkan dengan mesopori semi kristalin (Wang et al, 2009).

ZSM-5 mesopori telah disintesis menggunakan nanoklaster zeolit sebagai
prekursor dengan variasi waktu kristalisasi secara hidrotermal. Dua tahap
kristalisasi telah dijalankan menggunakan femplate organik yaitu tetrapropil
amonium hidroksida dan setiltrimetil amonium bromida. Aktivitas katalitik
padatan pada esterifikasi asam lemak bebas menjadi bertambah seiring dengan
jumlah sisi asam Brensted. Akan tetapi, materi mesopori memiliki kelemahan
intrinsik dalam hal keasaman dan stabilitas sintesis, yang sudah dibatasi
aplikasinya (Prasetyoko, 2012).

Zeolit  disintesis berdasarkan prosedur yang dilakukan oleh
Taufiqurrahmi ez al/, (2011). Preparasi zeolit diawali dengan membuat larutan
NaOH 0,05 N. Tahap selanjutnya menambahkan tetrametilamonium hidroksida
(TEAOH) dan aluminium isopropoksida (AIP) kedalam larutan NaOH. Pada saat
yang sama TEOS ditambahkan ke dalam campuran tetes demi tetes sampai larutan
tak berwarna.

Pada penelitian ini, akan dilakukan pembuatan katalis SrO/zeolit sebagai
katalis basa heterogen pada reaksi transesterifikasi minyak goreng bekas.
SrO/zeolit dihasilkan melalui dua tahap yaitu sintesis zeolit dan sintesis katalis
SrO/zeolit. Proses reaksi transesterifikasi dilakukan dengan menggunakan minyak
goreng bekas, selanjutnya dikarakterisasi dengan menggunakan X-Ray Diffraction

(XRD), Brunnauer Emmet Teller (BET), Fourier Transform Infra Red (FTIR),



Scanning Electron Microscopy (SEM), Gas Chromatography (GC) dan Gas

Chromatography - Mass Spectrometry (GC-MS).

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian yang disebut pada latar belakang, maka rumusan masalah

pada penelitian ini adalah

1. Bagaimana karakteristik katalis SrO/zeolit berdasarkan analisis kristalinitas
dengan XRD, luas permukaan dengan BET, gugus fungsi dengan FTIR dan
morfologi permukaan dengan SEM?

2. Bagaimana aktivitas katalitik katalis SrO/zeolit pada reaksi transesterifikasi

minyak goreng bekas menjadi biodiesel?

1.3 Tujuan Penelitian

Berdasarkan uraian yang disebut pada latar belakang, maka tujuan pada

penelitian ini adalah

1. Mengetahui karakter katalis SrO/zeolit berdasarkan analisis kristalinitas
dengan XRD, luas permukaan dengan BET, gugus fungsi dengan FTIR dan
morfologi permukaan dengan SEM.

2. Mengetahui aktivitas katalitik katalis SrO/zeolit pada reaksi transesterifikasi

minyak goreng bekas menjadi biodiesel.



1.4 Manfaat Penelitian

Berdasarkan uraian yang disebut pada latar belakang, maka manfaat pada

penelitian ini adalah

1.

Menghasilkan biodiesel dengan kualitas yang baik untuk mengatasi
kelangkaan bahan bakar minyak.

Memberikan nilai tambah minyak goreng bekas pada sintesis biodiesel.
Mendapatkan teknologi katalis berukuran nano dan aplikasinya pada sintesis

biodiesel.



BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Minyak Goreng Bekas

Minyak goreng bekas (waste cooking oil) adalah minyak yang berasal dari
tumbuh-tumbuhan seperti sawit, jagung, minyak sayur dan minyak samin yang
telah digunakan sebagai minyak goreng. Menurut Ramdja ef a/ (2010), minyak
goreng merupakan salah satu kebutuhan pokok yang sering digunakan oleh
masyarakat saat ini, baik itu dalam skala rumah tangga maupun skala industri atau
pabrik. Hal ini mengakibatkan konsumsi minyak goreng meningkat. Dengan
meningkatnya konsumsi minyak goreng maka minyak goreng tersebut akan
menjadi minyak goreng bekas yang jika tidak di daur ulang akan menjadi limbah
yang mencemari lingkungan.

Beberapa penelitian tentang sintesis biodiesel dari minyak goreng bekas
telah dilakukan. Setiawati & Edwar (2012) telah mensintesis biodiesel dari
minyak jelantah dengan proses transesterifikasi yang menghasilkan biodiesel
dengan kandungan terbesarnya yaitu 51,29% senyawa metil ester oleat, namun
kualitas biodiesel dari minyak jelantah yang diuji hanya meliputi viskositas,
gliserol bebas, dan gliserol total. Suirta (2009) telah mensintesis minyak jelantah
menggunakan 2 tahapan reaksi yaitu reaksi esterifikasi dan transesterifikasi
menggunakan katalis asam sulfat menghasilkan 157 mL biodiesel dari 200 mL
minyak jelantah setara dengan 78,5%.

Menurut Mahreni (2010), proses pemanasan dengan suhu tinggi dapat

mempercepat hidrolisis trigliserida dan meningkatkan kandungan asam lemak



bebas di dalam minyak. Minyak goreng bekas lebih kental disebabkan oleh
pembentukan dimer, polimer asam dan gliserida didalam minyak goreng bekas
pada saat pemanasan sewaktu digunakan. Kadar asam lemak bebas yang ada
didalam minyak goreng bekas lebih tinggi dibandingkan dengan didalam minyak
goreng segar. Tabel komposisi asam lemak bebas didalam minyak segar dan
minyak goreng bekas disajikan pada Tabel 1.

Tabel 1. Komposisi Asam Lemak Minyak Segar dan Minyak Goreng Bekas

Minyak Bunga . . Minyak Goren

Asam Lemak N{a tahari & Minyak Kedelai yBekas &
Lauric (12:1) - - 9,95
Mpyristic (14:1) 0,06 0,07 0,19

Palmitic (16:0) 5,68 10,87 8,9

Palmitoleic (16:0) 0,14 0,10 0,22
Searic (18:0) 3,61 3,66 3,85
Oleic (18:0) 34,27 23,59 30,71
Linoleic (18:3) 54,79 53,86 54,35
Linonelic (18:3) 0,07 6,49 0,27
Arachidic (20:0) 0,25 0,37 0,29
Gidoleic (20:1) 0,13 0,22 0,18
Bahenic (22:0) 0,69 0,45 0,61

(Mabhreni, 2010)

2.2 Biodiesel

Biodiesel terdiri dari alkil ester minyak nabati, dari rantai hidrokarbon
trigliserida yang diubah secara kimia menjadi ester asam lemak. Penggunaan
minyak nabati dan Jemak hewani secara langsung pada mesin diesel tidak tepat,
dikarenakan tingginya viskositas kinematik dan rendahnya volatilitas pada minyak
tersebut. Minyak nabati dan lemak hewani perlu mengalami suatu proses reaksi
kimia, yaitu reaksi transesterifikasi dan esterifikasi (Lam ez a/, 2010).

Biodiesel merupakan mono alkil ester asam lemak yang berasal dari
minyak sayuran dan lemak hewan. Biodiesel dibuat dari reaksi kimia antara

minyak sayur atau lemak dengan alkohol, dengan atau tanpa dibantu katalis.



Katalis digunakan untuk meningkatkan laju reaksi transesterifikasi dengan reaksi
ke kanan (Ramadhas, 2009). Proses transesterifikasi dua langkah (esterifikasi
asam diikuti oleh transesterifikasi alkali) dikembangkan untuk menghilangkan
ALB yang tinggi dan untuk meningkatkan hasil biodiesel (Prafulla ez a/, 2012).
Transesterifikasi menggunakan  katalis basa  heterogen  dapat
menyederhanakan proses produksi dan proses pemurnian, menurunkan jumlah
limbah air, mengurangi ukuran peralatan proses, mengurangi masalah lingkungan
dan biaya proses (Zhang ef al, 2010). Namun demikian penggunaan katalis basa
heterogen ini dibatasi oleh kandungan ALB yang ada dalam bahan berkualitas
rendah seperti minyak goreng bekas. Meskipun demikian, katalis ini dapat
digunakan ketika kualitas bahannya bagus. Beberapa keuntungan penggunaan
katalis basa heterogen adalah penggunaan kembali katalis, penyederhanaan dalam
pemisahan katalis, temperatur reaksi rendah dan waktu reaksi yang pendek

(Issariyakul & Dalai, 2014).
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Mekanisme transesterifikasi trigliserida dengan alkohol adanya katalis

asam atau basa dapat ditampilkan sebagai berikut

ROH + B RCP+ BHO
R3COO_ HZ R3COO_TH2
R,COO—CH + RP =—= RZCOO—TH C|)R
H,C—O0—C—R, HyC—O0—C—R,
0 o
R;COO—CH, R;COO—CH,
RQCOO_ H R RZCOO_CH + R1COO
a———
HQC—O—T—R, H,C—@
0]
R3COO_CH2 R3COO—CH2
H,C—P H,C—OH

Dimana, R, R, Ry, R3 adalah kelompok alkil
Dan B adalah Sr (Strontium)

Gambar 1. Mckanisme Transesterifikasi (Lee ez a/, 2009)
Reaksi-reaksi pada Gambar 1 menunjukkan perubahan trigliserida menjadi
digliserida. Reaksi i mekanisme : digliserida - dan -monogliserida, yang diubah
menjadi monogliserida dan gliserol, masing-masing, berlangsung dengan cara

yang sama seperti trigliserida. Reaksi keseluruhan ditunjukkan sebagai berikut:

H,C—OCOR, H,C—OH R,COOR
HO /O +

HC—OCOR, + 3ROH <~—= HC—OH + R,COOR
+

H,C—OCOR; H,C—OH R;COOR

Gambar 2. Reaksi Trigliserida (Lee ef al, 2009)
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Menurut Hikmah (2010) beberapa kondisi reaksi yang mempengaruhi konversi

serta perolehan biodiesel melalui transesterifikasi adalah:

a.

Pengaruh air dan asam lemak bebas

Minyak nabati yang akan ditransesterifikasi harus memiliki angka asam yang
lebih kecil dari 1. Selain itu, semua bahan yang akan digunakan harus bebas
dari air. Karena air akan bereaksi dengan katalis, sehingga jumlah katalis
menjadi berkurang.

Pengaruh perbandingan molar alkohol dengan bahan mentah

Secara stoikiometri, jumlah alkohol yang dibutuhkan untuk reaksi adalah 3
mol alkohol untuk setiap 1 mol trigliserida agar diperoleh 3 mol alkil ester
dan 1 mol gliserol. Secara umum ditunjukkan bahwa semakin banyak jumlah
alkohol yang digunakan, maka konversi yang diperoleh juga akan semakin
bertambah.

Pengaruh jenis alkohol metanol akan memberikan perolehan ester yang
tertinggi dibandingkan dengan menggunakan etanol dan butanol.

Pengaruh jenis katalis

Katalis basa akan mempercepat reaksi transesterifikasi bila dibandingkan
dengan katalis asam.

Metanolisis dan kemurnian minyak nabati

Perolehan metil ester akan lebih tinggi jika menggunakan minyak nabati
murni. Namun apabila produk metil ester akan digunakan sebagai bahan
bakar diesel, cukup digunakan bahan baku berupa minyak yang telah

dihilangkan getahnya dan disaring.
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f.  Pengaruh temperatur
Reaksi transesterifikasi dapat dilakukan pada temperatur 30-65°C (titik didih
metanol sekitar 65°C). Semakin tinggi temperatur, konversi yang diperoleh

akan semakin tinggi untuk waktu yang lebih singkat (Hikmah, 2010).

2.3 Katalis SrO Pada Reaksi Pembentukan Biodiesel

Strontium Oksida (SrO) terbentuk ketika stronsium bereaksi dengan
oksigen. Pembakaran strontium di udara dihasilkan dari campuran stronsium
oksida dan stronsium nitrida. SrO merupakan katalis basa yang mempunyai
aktivitas katalitik tinggi pada reaksi transesterifikasi membentuk biodiesel. Katalis
SrO jarang digunakan didalam penelitian, salah satu penyebabnya ialah harga
katalis SrO yang relatif cukup mahal dibandingkan dengan katalis basa heterogen
lainnya. Namun, katalis SrO mampu mempercepat reaksi dalam waktu yang sama
dan konversi hasil biobiesel lebih banyak dari pada oksida alkali tanah lainnya.
Urutan aktivitas antar katalis oksida alkali tanah seperti berikut BaO > SrO > CaO
> MgO (Tuti, 2011). Stronsium oksida merupakan oksida logam yang sangat aktif
dan akan larut dalam media reaksi. Pada proses transesterifikasi minyak kedelai
dengan SrO sebagai katalis basa padat akan menghasilkan metil ester 90% yield.
SrO yang didoping dengan Silika (SrO/SiO) menghasilkan lebih dari 95 % dengan
waktu 10 menit (Chen ef al/, 2012). Dan pada Nayebzadeh, (2013) melaporkan
SrO yang diembankan pada zirkonia sulfat (SrO/S-ZrO) menghasilkan 91,13 %
biodiesel dari prekursor asam oleat.

SrO telah banyak dikembangkan menjadi katalis basa padat, karena SrO
merupakan katalis aktif yang memiliki aktivitas katalitik yang relatif tinggi dan

membutuhkan waktu yang relatif singkat. Dibuktikan pada hasil penelitian
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Tuti (2011) yang menggunakan katalis SrO dengan rasio reaktan 1 : 6, jumlah
katalis 4% menghasilkan konversi yang maksimum pada waktu 180 menit sebesar

72,2110 %.

2.4 Zeolit

Zeolit merupakan jenis aluminosilikat yang memiliki tiga karakteristik
utama yaitu struktur kristal yang baik dan teratur, ion didalam struktur framework
dapat mudah ditukar dengan ion yang lain, dan pertukaran ion didalam framework
sangat mempengaruhi sifat-sifat dari zeolit tersebut. Kerangka zeolit memiliki
lubang dengan ukuran kurang lebih 0,3 hingga 1 nm. Zeolit bersifat sebagai
“molecular sieve” yang menunjukkan bahwa zeolit merupakan salah satu katalis
yang selektif terhadap ukuran dan bentuk dari molekul reaktan tertentu
(Istadi, 2011).

Zeolit sintetik dikembangkan untuk mengatasi kelemahan dari zeolit alam
antara lain karena komposisi mineral yang bervariasi dan ukuran pori-pori yang
tidak seragam. Pengembangan zeolit sintetik ini dapat dilakukan dengan mengatur
pori-porinya sehingga lebih spesifik pemanfaatannya. Salah satu tipe zeolit
sintetik  adalah  zeolit  faujasit yang memiliki komposisi mineral
Nasg(AlsgSii340454). 18H,0 (Weitkamp ef al, 2013).

Zeolit nanokristalin dengan ukuran kristal lebih kecil dari 100 nm
mempunyai  potensial pengganti katalis zeolit konvensional karena
karakteristiknya ~yang unik dan menguntungkan. Dalam penelitian
Taufiqurrahmi (2011), sintesis nanokristalin zeolit Y (FAU) dan nanokristalin
zeolit beta (BEA) di bawah kondisi hidrotermal. Pengaruh ukuran kristal pada

karakteristik fisiko-kimia menghasilkan zeolit Y (FAU) dan beta (BEA). Sifat
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nanokristalin zeolit Y dan Beta dengan ukuran kristal sekitar 50 nm dibandingkan
dengan mikrokristalin zeolit Y dan mikrokristalin zeolit beta. Kinerja
nanokristalin zeolit sebagai katalis diteliti dalam cracking menggunakan minyak
kelapa sawit untuk produksi biofuel. Kedua zeolit nanokristalin memberi kinerja
yang lebih baik dalam hal konversi yang menggunakan minyak kelapa sawit serta
selektivitas untuk pembentukan fraksi bensin. Peningkatan luas permukaan dan
meningkatkan aksesibilitas reaktan pada zeolit nanokristalin meningkatkan

aktivitas dan selektivitas (Taufiqurrahmi, 2011).

faujasite

fcl (zeclite x and zeolite y)

Gambar 3. Zcolit Y (Baron, 1756)

2.5 Karakterisasi Katalis
2.5.1. Difraktometer Sinar-X (XRD)

Analisis menggunakan alat difraktometer sinar-X didasarkan pada pola
difraksi dari paduan atau senyawa yang dihasilkan oleh proses difraksi, ukuran
panjang gelombang sinar-X harus tidak berbeda jauh dengan jarak antar atom di
dalam kristal, sehingga pola berulang dari kisi kristal akan berfungsi seolah-olah

seperti kisi difraksi untuk panjang gelombang sinar-X (Callister Jr, 2009).



15

2.5.2. Fourier Transform Infra Red (FTIR)
Karakterisasi zeolit dengan Fourier Transform Infra Red (FTIR) bertujuan

untuk mengidentifikasi gugus fungsi penyusun kerangka zeolit. Analisa FT-IR
dilakukan pada rentang bilangan gelombang gelombang (4000-500) cm™.

Tabel 2. Interpretasi bilangan gelombang pada sampel zeolit

Bilangan Gelombang (cm™)
Sampel Interpretasi
AS50 AS50S  A750 A750S  A950 A950S

Range

Vibrasi

regangan

asimetri Si-O
dan Al-O

820 -650 687,5 656,25 681,31 660,06 657,65 659,36 Vibrasi
regangan

asimetri Si-O

dan Al-O

650 —-500 554,37 548,88 562,5 562,57 5626 - Double Ring

1250-950 966,65 964,18 963,33 969,03 965,87 960,88

(Sriwahyuni, 2015)
Pita serapan yang tinggi dan tajam pada panjang gelombang 966,65 cm™,

964,18 cm™, 963,33 cm™, 969,03 cm”, 965,87 cm” dan 960,88 cm™ yang
menunjukkan adanya Al tersubtitusi dalam bentuk tetrahedral dari kerangka silika
(Fatiha, 2013). Pada panjang gelombang tersebut terlihat adanya vibrasi regangan
asimetri Si-O atau Al-O dalam SiO4 atau AlO; tetrahedral, dimana ikatan ini
berada antara panjang gelombang (1250-950) ¢m™'. Pita serapan ini muncul pada
semua sampel zeolit yang diuji. Selain itu, pita absorban antara panjang
gelombang (650- 750) cm™ menunjukkan adanya vibrasi ulur simetri Si-O dan Al-
O. Dimana, semua sampel dalam sintesis zeolit menunjukkan pita serapan pada
daerah ini. Untuk lebih jelasnya, keterangan ini ditampilkan pada Tabel 2. yang
merupakan interpretasi dari spectra yang dihasilkan oleh grafik FTIR. Selain itu,
karakteristik gugus fungsi yang sangat penting yang dimiliki zeolit dari

karakterisasi zeolit dengan FTIR adalah struktur double ring yang dimiliki oleh
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zeolit. Puncak yang muncul pada daerah serapan (650-500) cm™ yang berasal dari
vibrasi diakibatkan oleh cincin ganda (double ring). Cincin ganda adalah jalinan
eksternal antara kerangka zeolit yang satu dengan kerangka yang lainnya

(Ahkam, 2011).

2.5.3. Adsorpsi Nitrogen

Luas permukaan (surface area, Sg, m’g') merupakan parameter yang
paling penting dalam katalis heterogen. Luas permukaan total merupakan kriteria
krusial untuk katalis padat karena sangat menentukan jumlah situs aktif di dalam
katalis yang berhubungan dengan aktifitas katalis. Pada penelitian Widiarti (2016)
penentuan luas permukaan katalis dilakukan dengan adsorpsi-desorpsi nitrogen.
Adsorpsi-desorpsi  nitrogen dilakukan dengan menggunakan instrumen
Quantochrome NovaWin dengan suhu bath 77,3 K.

Metode adsorpsi Gas N, merupakan metode yang digunakan untuk
menganalisa luas permukaan spesifik dari suatu material padatan dengan
menerapkan teori BET (Brauneur-Emmet-Teller). Teori BET diperkenalkan oleh
Stephen Brunauer, Paul Hugh Emmett, dan Edward Teller. Teori ini menjelaskan
mengenai adsorpsi molekul gas di permukaan zat padat (melekatnya molekul gas
di permukaan zat padat). Kuantitas molekul gas yang diadsorpsi sangat
bergantung pada luas permukaan zat tersebut. BET digunakan untuk karakterisasi
permukaan suatu material yang meliputi surface area (SA, m*/g), diameter pori
(dpori/cm), dan volume pori (Vpori, cm’/ g) (Abdullah & Khairurrijal, 2009).
Landasan utama teori BET adalah sebagai berikut :

a. Menempelnya molekul pada permukaan zat padat membentuk lapisan

monolayer
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b. Menempelnya molekul pada lapisan monolayer membentuk lapisan
multilayer
Secara umum, mekanisme kerja dari metode ini adalah sampel terlebih dahulu
dipanaskan sampai keadaan vakum untuk menghilangkan kontaminan yang
terdapat dalam sampel misalnya air dan minyak. Selanjutnya gas dimasukkan
secara bertahap sampai gas membentuk lapisan monolayer diseluruh permukaan
material padatan pada rentang P/P, yaitu antara 0,05-0,30. Dengan menggunakan
pendekatan teori isotherm adsorpsi Brauneur-Emmet-Teller (BET), dapat
diketahui luas permukaan padatan dari perbandingan jumlah partikel teradsorpsi

yang membentuk monolayer (Vm) seperti persamaan 1 :

v cx
vm  (1-X)(1-x)+CX

(1

dengan X = P/Py, P adalah tekanan gas yang terdasorpsi dan P, adalah tekanan gas
yang membentuk monolayer, sedangkan C adalah konstanta adsorpsi-desorpsi
(C = Kaa/Kaes). Oleh karena itu, persamaan tersebut dapat disesuaikan dengan
hasil eksperimen yang menghasilkan data P atau V dengan cara membuat resiprok

dari kedua sisi persamaan tersebut, kemudian mengalikan kedua sisi dengan Vm

dan X/(1-X). Sehingga akan diperoleh persamaan 2 :

PIR,  _ 1"(c-B(P/E)

==F% )
V(1-P/P,) V.c V.E

Persamaan di atas dapat diaplikasikan pada plot (x/1-x)1/V terhadap 0 P/ P,

sehingga Vm dan ¢ dapat ditentukan (Abdullah & Khairurrijal, 2009).
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2.5.4. Analisis Morfologi permukaan dengan Scanning Electron Microscopy

(SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) (JEOL 6360 LA) digunakan untuk
mengetahui morfologi permukaan sampel. SEM merupakan teknik analisis
menggunakan elektron sebagai sumber pencitraan dan medan elektromagnetik
sebagai lensanya. Morfologi ZSM-5 mesopori dengan variasi hidrotermal 12, 24,
48 dan 72 jam ditunjukkan pada Gambar 8. Gambar 8 menunjukkan bahwa
semakin lama waktu hidrotermal maka ukuran partikel semakin kecil, sedangkan
jumlah partikel yang dihasilkan semakin banyak. Pada waktu hidrotermal 12 jam
terlihat bahwa ukuran dan bentuknya tidak seragam. Hal ini mendukung data hasil
analisis XRD bahwa hidrotermal 12 jam masih berupa material amorf. Pada waktu
hidrotermal 24 jam masih terlihat seperti lembaran-lembaran, sedangkan waktu
hidrotermal 48 jam sudah mulai terlihat adanya partikel yang berbentuk kubus dan
bentuknya yang semakin seragam (Prasetyoko et al, 2012).

2.5.5. Kromatografi Untuk Analisis Hasil Reaksi

1) Analisis Hasil Reaksi pembentukan  biodiesel dengan  Gas
Chromatography—-Mass Spectrometry (GC-MS)

Karakterisasi biodiesel dilakukan dengan Gas. Chromatography—Mass
Spectrometry (GC-MS) untuk mengetahui komponen-komponen metil ester asam
lemaknya. Metil ester yang diperoleh dari reaksi transesterifikasi selanjutnya
dianalisis dengan menggunakan GC-MS.

Berdasarkan kromatogram dan Tabel 3, komponen utama yang terdapat di
dalam sampel biodiesel adalah metil 9-oktadekanoat (49,45%), metil
heksadekanoat (20,79%), dan metil 9,12-oktackanoat (18,87%). Data tersebut

dapat dinyatakan benar bahwa terdapat senyawa biodiesel, yaitu metil ester.
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Analisa dengan GC-MS menunjukan bahwa tidak terdapat senyawa asam lemak
bebas yang terkandung dalam biodiesel. Analisis tersebut menunjukan bahwa
proses adsorpsi mampu menghasilkan biodiesel dalam bentuk metil ester
(Adhani et al, 2016).

Malia (2016) menyatakan bahwa kromatogram GC-MS dari biodiesel
hasil sintesis menunjukkan terbentuknya metil ester dengan persentase yang
cukup tinggi. Hal ini membuktikan bahwa zeolit alam yang dimodifikasi dengan
basa dapat digunakan sebagai katalis dalam reaksi sintesis biodiesel. Karakterisasi
fisik biodiesel dilakukan menurut SNI 7182:2012 yang memberikan hasil nilai
densitas biodiesel sebesar 0,87 g/mL. Nilai ini telah sesuai dengan densitas
biodiesel yang disyaratkan SNI yaitu 0,85-0,89 g/mL dan lebih kecil jika
dibandingkan dengan densitas bahan awal berupa minyak goreng bekas yang
memiliki densitas 0,90 g/mL. Penurunan ini terjadi karena trigliserida dalam
minyak goreng bekas telah terkonversi menjadi metil ester, yang memiliki
densitas lebih rendah dari pada trigliserida (Kartika & Widyaningsih, 2012).

Setelah melewati proses reaksi dengan metanol densitas turun dari 0,90 menjadi

0,87 g/mL.
Tabel 3. Senyawa yang terkandung dalam biodiesel
Puncak Luas area ' | Waktu NGme Schyawa Rumus Indeks
(%) retensi molekul Similaritas
1 0.19 12.582  Metil dodekanoat C13Hy60, 88
2 1.36 15.864  Metil tetradekanoat C,5H300, 92
3 0.96 18.527  Metil 9-heksadekanoat C,7H3,0, 88
4 20.79 18.841  Metil heksadekanoat C7H3,0, 93
5 0.11 20.241  14-Metil heksadekanoat = CigH350, 78
6 18.87 21.116  Metil 9,12 oktadekanoat  C;9H340, 93
7 49.45 21.214  Metill 9-oktadekanoat CoH360, 92
8 7.68 21.579  Metil oktadekanoat C9H;350, 95
9 0.19 23.758  Metil 11- eikosenoat C,1H40, 81
10 0.41 24.095 Metil eikosenoat C, H4,0, 89

(Adhani et al, 2016)



BAB 5
PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan, maka dapat disimpulkan

sebagai berikut:

1)

2)

Berdasarkan analisis kristalinitas menggunakan XRD didapatkan katalis
SrO/zeolit yang mempunyai struktur amorf dan mempunyai kadar silika
tinggi. Analisis gugus fungsi menggunakan FTIR menunjukkan
pergeseran pada bilangan gelombang 1043,91 cm™. Analisis luas
permukaan menggunakan SAA semakin tinggi /oading katalis, semakin
kecil luas permukaan. Analisis morfologi permukaan menggunakan SEM
menunjukkan morfologi katalis SrO/zeolit yang belum seragam.

Aktivitas katalis SrO/zeolit konversi paling tinggi pada loading 8%

dengan waktu reaksi 30 menit, dihasilkan konversi yield 94,09% yang

terdiri dari metil palmitat, metil linoleat, metil oleat, dan metil stearat.

5.2 Saran

1)

2)

3)

4)

Perlu dilakukan kombinasi metode sintesis zeolit agar diperoleh waktu
aging dan hidrotermal yang efisien dan hasil maksimal.

Saat proses: hidrotermal, perlu adanya peningkatan temperatur untuk
meningkatkan kristalinitas zeolit.

Pada proses kalsinasi katalis, temperatur harus dinaikkan untuk
memperoleh hasil katalis dengan kristalinitas yang baik.

Perlu adanya koordinasi dengan pihak laboratorium untuk disiapkan alat
pembangkit listrik cadangan, agar ketika mati lampu temperatur tetap

stabil.
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