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ABSTRAK

Ningtyas, A.S. 2017. Aktivitas Katalitik CoMo/Al,O3 dan CoMo/MgO-A1,03 Pada
Reaksi Hidrogenasi Rosin Qil. Skripsi, Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan
Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas Negeri Semarang. Pembimbing Utama Dr.
Nino Rinaldi dan Pembimbing Pendamping Drs. Sigit Priatmoko, M.Si. serta Dr.
Jumaeri, M.Si.

Kata kunci: Rosin Oil, hidrogenasi, perengkahan

Kebutuhan bahan bakar setiap tahun mengalami peningkatan, tetapi tidak
diimbangi jumlah cadangan bahan bakar fosil yang tersedia. Solusi alternatif yaitu
menggunakan bahan bakar ramah lingkungan misalnya mengkonversi tanaman
menjadi bahan bakar. Rosin Oil merupakan salah satu energi terbarukan yang
berpotensi sebagai sumber bahan bakar dengan cara diolah kembali dengan proses
perengkahan. Tujuan penelitian adalah mengetahui aktivitas katalis CoMo/Al,O3
komersial, CoMo/Al,03;, CoMo/MgO-Al,03, MgO-Al,O3, dan Al,O3 pada proses
hidrogenasi Rosin Oil. Penelitian ini dilakukan dalam dua tahap yaitu sintesis dan
karakterisasi katalis, serta proses hidrogenasi dan perengkahan. Sintesis katalis
dilakukan dengan impregnasi logam Co dan Mo ke dalam penyangga Al,O; dan
MgO-Al,Os3 yang dikeringkan pada suhu 100°C dan dikalsinasi selama 5 jam
dengan suhu 500°C. Katalis dikarakterisasi dengan XRD, SAA, XRF, dan TPD.
Penentuan katalis terbaik dilakukan dengan uji aktivitas proses hidrogenasi dan
perengkahan pada kondisi suhu 300°C, tekanan 30 bar selama 4 jam dan diperoleh
katalis terbaik CoMo/MgO-Al,O3; menghasilkan fraksi (Ci,-C;s) tertinggi yaitu
39,19%.
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ABSTRACT

Ningtyas, A.S. 2017. Catalytic Activity CoMo/Al,O3 and CoMo/MgO-Al,O3 on
Hydrogenation Reactions of Rosin Oil. Undergraduate Thesis. Department of
Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Science, Semarang State
University. Primary Supervisor: Dr. Nino Rinaldi. Supervising Companion: Drs.
Sigit Priatmoko, M.Si. and Dr. Jumaeri, M.Si.

Keyword: Rosin Oil, hydrogenation, cracking

Fuel needs are increasing every year, but not equivalence by the amount of
available fossil fuel reserves. Solutions is to use fuel that is environmentally for
example by converting plants into fuel. Rosin Oil is one of the renewable energy
that has the potential to be developed as a fuel source by re-processed by cracking
process. The aim of this research is to know the commercial activity of
CoMo/Al,O5 catalyst, CoMo/Al,O3;, CoMo/MgO-Al,03, MgO-AlL,0O3, and Al,Os
on rosin oil hydrogenation process. This research was conducted in three stages:
synthesis and catalyst characterization, and hydrogenation and cracking process.
The catalyst synthesis was carried out by impregnation of Co and Mo into a dried
support of Al,O; and Mg-Al,Os3 at 100°C for 5 hours at 500°C. The catalyst is
characterized by XRD, SAA, XRF, and TPD. The best catalyst determination was
performed by hydrogenation and cracking activity test at optimum temperature
300°C, pressure 30 bar for 4 hours and shows that the best catalyst CoMo/MgO-
AlL,Oj; produced the highest C,-C;5 fraction is 39,19%.
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Seiring dengan berkembangnya teknologi dan meningkatnya jumlah
penduduk, kebutuhan bahan bakar setiap tahunnya mengalami peningkatan
(Kementerian Energi dan Sumber Daya Mineral, 2012). Namun demikian,
peningkatan kebutuhan bahan bakar tersebut tidak diimbangi dengan jumlah
cadangan bahan bakar fosil yang tersedia. Kondisi tersebut mendorong beberapa
peneliti untuk melakukan uji coba dan mencari solusi bahan bakar terbarukan
yang dapat digunakan sebagai pengganti bahan bakar fosil. Para peneliti
melakukan penelitian tentang bagaimana mencari solusi bahan bakar terbarukan
dengan memperhatikan faktor-faktor. Faktor-faktor yang harus dipertimbangkan
yaitu harus mampu produksi energi dalam skala besar dengan jumlah biaya yang
rendah serta mampu meminimalisir dampak negatif terhadap lingkungan.

Saat ini pemerintah mencoba mengupayakan penghematan energi dengan
cara menggunakan bahan baku yang bersifat renewable, misalnya bahan bakar
bio. Salah satu cara untuk mendapatkan bahan bakar bio yaitu dengan proses
perengkahan bahan alam minyak nabati yang didukung dengan menambahkan
katalis. Beberapa penelitian telah dilakukan untuk mengkonversi minyak nabati
menjadi produk yang lebih bernilai, misalnya dengan mengkonversi tanaman

menjadi bahan bakar misalnya minyak kelapa sawit (Rahayu et al., 2013), minyak



nyamplung (Rasyid, R., ef al,, 2015), minyak laka (Santi, D. dan Lisna Efiyanti,
2013), minyak gondorukem atau Rosin Oil (Coll, R., 2001; Lubis 2011; Savitri et
al., 2013).

Rosin oil merupakan produk hasil penyulingan getah pinus yang tersusun
dari berbagai tipe oleoresin. Tipe asam resin dari Rosin Oil dikelompokkan
menjadi dua yaitu tipe abietat dan tipe palmitat. Dimana kedua asam tersebut
memiliki rumus molekul sama yaitu CyoH300, (Kirk & Othomer dikutip Lubis,
2011). Hal ini menunjukkan bahwa rosin oil memiliki rantai hidrokarbon panjang
yang memungkinkan dapat dimanfaatkan sebagai bahan bakar nabati (biofuel)
dengan cara diolah kembali melalui proses perengkahan dan hidrogenasi.

Jenis katalis yang banyak diterapkan pada reaksi perengkahan adalah
katalis heterogen. Katalis ini memberikan kemudahan dalam hal pemisahan dan
dapat digunakan kembali. Dutta dan Schobert (1993) melaporkan bahwa proses
perengkahan dan hidrogenasi gondorukem menggunakan katalis Ni-Mo/Al,O;
menghasilkan sikloalkana dan senyawa hidroaromatik yang dapat digunakan
sebagai bahan bakar jet. Tong ef al., (2014) menjelaskan bahwa proses catalytic
cracking rosin oil dengan katalis 'montmorillonit dapat menghasilkan minyak
essensial (Ci3 dan C;s) sebesar 64,87% serta minyak non-essensial (C;3 dan Cy)
sebesar 61,23%. Coll et al. (2001) menjelaskan bahwa konversi fall oil dengan
katalis Ni-Mo dan Co-Mo komersial tersulfidasi akan menghasilkan zat aditif
untuk bahan bakar bensin dan solar.

Wijanarko et al.,(2006) menjelaskan bahwa produksi biogasoline dari

minyak sawit melalui perengkahan katalitik dengan katalis 7y-Alumina



menghasilkan yield sebesar 11,8% (v/v) dan konversi sebesar 28,0% (v/v).
Penelitian Savitri et al., (2013) menunjukkan bahwa katalis Cu-Ni/HZSM-5
menghasilkan produk kumena yang lebih banyak (1,44%) dibandingkan dengan
katalis NiMo/HZSM-5 (0,19%) Sedangkan menurut penelitian (Rasyid, 2015)
menunjukkan bahwa 15% katalis CoMo dengan support Al,O; merupakan
penggunaan katalitik yang tertinggi. Hasil Produk yang tertinggi adalah 39,58%
gasoil, 31,32% bensin, dan 7,44% minyak tanah.

Berdasarkan penelitian yang sudah dilakukan, maka penelitian ini akan
dilakukan proses hidrogenasi rosin oil dengan menggunakan katalis Al,O3, MgO-
ALO;, CoMo/Al,O3, CoMo/MgO-Al,O;, CoMo/Al,O3 komersial. Penggunaan
logam cobalt sebagai katalis berperan untuk meningkatkan aktivitas, stabilitas,
dan selektivitas suatu katalis. Penggunaan logam magnesium bertujuan untuk
mengurangi sisi keasaman pada support Al,Os (Chen, et al., 2016). Sedangkan
penggunaan logam molibdenum digunakan sebagai komponen aktif dalam proses
hydrotreating yang dapat meningkatkan aktivitas dan selektivitas suatu reaksi
(Siswodiharjo, 2006). Penggunaan support y-Al,Os dikarenakan memiliki surface
acidity yang dapat dikontrol sehingga memiliki kestabilan termal dan luas
permukaan yang tinggi (Santen, 2000) serta memiliki kekuatan asam dan mekanik
yang paling tinggi sehingga biasanya digunakan dalam proses catalytic cracking,

hidrotreating, dan lain-lain (Ulfah & Subagjo, 2012; Zhao et al., 2015).



1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian di atas, permasalahan dalam penelitian ini adalah:

1. Bagaimana karakter katalis Al,Os;, Mo/Al,0;, CoMo/Al,03;, MgO-AlLOs,
Mo/MgO-Al,03, dan Co-Mo/MgO-Al,0O; hasil sintesis yang meliputi
kristalinitas katalis, komposisi material, luas permukaan katalis, volume pori,
ukuran pori serta kebasaan padatan?

2. Bagaimana aktivitas katalis Co-Mo/Al,Os komersial, CoMo/ALOs,
CoMo/MgO-AlL,03, MgO-Al,O3, dan Al,O3 pada proses hidrogenasi rosin 0il?

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mengetahui karakteristik katalis Al,O3;, Mo/Al,O3;, CoMo/Al,03, MgO-AlL,0O3,
Mo/MgO-Al,0;, dan CoMo/MgO-Al,O; hasil sintesis yang meliputi
kristalinitas katalis, komposisi material, luas permukaan katalis, volume pori,
ukuran pori serta kebasaan padatan.

2. Mengetahui , aktivitas- katalis: CoMo/Al,Os; kemersial, CoMo/Al,O3,

CoMo/Mg0O-Al,03, MgO-Al, O3, dan Al,O3 pada proses hidrogenasi rosin oil.
1.4 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini adalah:
1. Memberikan informasi dari hasil preparasi katalis Mo/Al,O3;, CoMo/Al,O3,
MgO-Al O3, Mo/MgO-Al,03, dan CoMo/MgO-Al,O3 dengan menggunakan

metode impregnasi.



2. Memberikan informasi dari karakteristik katalis ALOs;, Mo/AlLOs,
CoMo/Al,Os3, MgO-Al,03, Mo/MgO-Al,Os3, dan CoMo/MgO-Al,O3 dengan
menggunakan XRD, XRF, BET, dan TPD.

3. Memberikan informasi mengenai pengaruh aktivitas katalis CoMo/Al,O;
komersial, CoMo/Al,0;, CoMo/MgO-Al,0;, MgO-Al,0s3, dan Al,O3 pada
proses hidrogenasi rosin oil yang dapat menghasilkan bahan bakar yang

bersifat ramah lingkungan.



BAB 2

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Katalis

Katalis adalah zat yang dapat mempengaruhi laju suatu reaksi dan
diperoleh kembali pada akhir reaksi. Katalis diperlukan dalam jumlah relatif
sedikit untuk suatu reaksi, tidak mempengaruhi harga tetapan kesetimbangan,
tidak memulai suatu reaksi dan bekerja secara spesifik. Katalis tidak mengubah
hasil akhir reaksi, tetapi dapat mempercepat jalannya reaksi (Triyono, 2002).
Katalis tidak memberikan energi ke dalam sistem, tetapi memberikan mekanisme
reaksi alternatif dengan energi aktivasi yang lebih rendah dibandingkan dengan
reaksi tanpa katalis, sehingga adanya katalis akan meningkatkan laju reaksi.
Energi aktivasi adalah energi minimum yang dibutuhkan untuk menghasilkan
produk (Triyono, 2002).

Berdasarkan fasenya katalis dibagi menjadi dua macam yaitu katalis
homogen dan heterogen. Katalis homogen memiliki fase yang sama dengan
reaktan yang biasanya pada fase gas atau cairan. Katalis heterogen memiliki fase
yang berbeda dengan reaktan sehingga mudah dipisahkan dari reaktan setelah
digunakan. Hal ini berbeda dengan katalis homogen yang memiliki fase yang
sama, sehingga sulit untuk dipisahkan dari reaktan setelah digunakan. Selain itu,

katalis homogen biasanya digunakan pada reaksi esterifikasi dan saponifikasi



ester, sedangkan katalis heterogen digunakan pada reaksi perengkahan,

hidrorengkah, dan hidrogenasi (Triyono, 2002).
2.2 Logam Cobalt

Logam-logam transisi dapat digunakan sebagai katalis. Logam-logam
transisi mempunyai daya adsorpsi yang kuat karena adanya elektron tak
berpasangan pada orbital 4. Logam-logam transisi secara langsung dapat
berfungsi sebagai katalis tanpa diembankan terlebih dahulu pada pengemban.
Akan tetapi, katalis logam memiliki kelemahan, diantaranya luas permukaan yang
relatif kecil dan selama proses katalitik dapat terjadi penggumpalan (Trisunaryanti
et al., 2005).

Kemampuan logam transisi dalam mengkatalisis sangat berkaitan dengan
adanya elektron pada orbital d yang belum terisi penuh menyebabkan logam ini
bersifat asam dan berbaur dengan adanya keadaan elektronik berenergi rendah
pada orbital s dan p yang berdekat. Akibatnya akan timbul keadaan elektronik
berenergi rendah dalam jumlah besar dan orbital kosong yang sangat ideal untuk
reaksi katalisis hidrorengkah (Hegedus, 1987).

Logam cobalt merupakan salah satu logam transisi yang dapat digunakan
sebagai katalis asam. Namun, apabila logam cobalt secara langsung digunakan
sebagai katalis, akan terjadi sintering. Sintering akan menyebabkan terjadinya
aglomerasi pada atom-atom logam, yaitu berupa penumpukan atom logam di satu
posisi. Hal ini akan menyebabkan penurunan luas permukaan spesifik katalis dan

menurunkan kebolehjadian kontak antara katalis dengan umpan dalam



perengkahan. Untuk mencegah terjadinya sintering dan aglomerasi, maka
diembankanlah logam transisi tersebut dalam material berpori.

Logam cobalt biasa digunakan sebagai promotor dalam katalis yang dapat
meningkatkan aktivitas, stabilitas, dan selektivitas suatu katalis. Penelitian
Suharbiansyah (2015) menunjukkan bahwa penambahan 2-8% (b/b) logam CoO
pada katalis sistem logam-pengemban diperoleh bahwa luas permukaan spesifik

katalis yang paling baik, yaitu sebesar 2% (b/b).
2.3 Logam Molibdenum

Molibdenum merupakan logam yang relatif inert, atau sedikit bereaksi
dengan larutan asam dan alkali. Logam ini memiliki titik leleh 2610°C dengan
tingkat oksidasi -2, -1, 0, 1, 2, 3, 4, 5, dan 6. Molibdenum merupakan unsur

transisi golongan VI dengan memiliki konfigurasi elektron [Kr] 4d’ 5s'.

oMo (Kf) @ — — — — —
55 4d

Konfigurasi elektron logam Mo menunjukkan adanya orbital d dan s yang
belum terisi penuh (setengah penuh) schingga ada elektron yang tidak
berpasangan sehingga dapat digunakan sebagai katalis (Siswodiharjo, 2006;
Nugrahaningtyas, 2012).

Molibdenum luas pemakaiannya dalam reaksi katalitik baik dalam bentuk
logam murni, oksida logam atau dikombinasikan dengan logam lain dan
pengemban. Logam molibdenum sering digunakan dalam berbagai pengemban
antara lain: silika, alumina, dan zeolit. Logam Mo yang teremban pada zeolit

sering digunakan dalam proses hidrorengkah sebagai katalis hidrodesulfurisasi.



Molibdenum (Mo) pada katalis lebih selektif terhadap proses deoksigenasi melalui
jalur hidrodeoksigenasi. Molibdenum memiliki aktivitas yang rendah dalam
proses hidrogenasi tetapi memiliki aktivitas yang lebih tinggi dalam proses

hidrodeoksigenasi.
2.4 Logam Magnesium

Magnesium merupakan unsur logam alkali tanah berwarna putih perak
yang kurang reaktif dan mudah dibentuk atau ditempa ketika dipanaskan.
Magnesium tidak bereaksi dengan air pada suhu kamar, tetapi dapat bereaksi
dengan asam. Pada temperatur 800°C, magnesium bereaksi dengan oksigen dan
memancarkan cahaya putih terang, membentuk MgO dan beberapa nitrit Mg;N».
Magnesium melebur pada 650°C. Logam ini perlahan-lahan terurai oleh air pada
suhu biasa, tetapi pada titik didih air berlangsung dengan cepat (Astri, 2009).

Pada sistem periodik unsur, Mg merupakan logam golongan II A dengan
konfigurasi sebagai berikut:

»Mg=[Ne] 3s°

te

Logam Mg dapat digunakan sebagai katalis. Misalnya pada penelitian ini
menggunakan logam Mg(NOs),.6H,0. Pemilihan logam Mg (Magnesium) dalam
bentuk precursor garam nitrat yaitu Mg(NO;),.6H,O dapat berfungsi sebagai
katalis basa. Hal ini dikarenakan logam magnesium dapat menurunkan sisi
keasaman dan dapat meningkatkan kebasaan pada support Al,O3 (Breysse, M et
al., 1991 yang dikutip oleh Chen, et al., 2016). Jiratova dan Kraus (1986)

menjelaskan bahwa dengan penambahan 1% Mg pada katalis NiMo dapat



meningkatkan aktivitas HDS thiophene. Selain itu Caloch, et al., (2004)
menerangkan bahwa penambahan 5% Mg pada katalis Co(Ni) dengan support

Al,Os dapat meningkatkan aktivitas HDS thiophene.
2.5 Penyangga Alumina (y-ALO3)

Alumina mempunyai sifat relatif keras secara fisik memiliki konduktivitas
listrik yang rendabh, titik leleh tinggi, dan struktur porinya besar. Karakteristik ini,
menyebabkan alumina sering digunakan dalam industri, antara lain sebagai
adsorben, amplas, katalis, dan pengemban (support) katalis. Pengemban adalah
suatu komponen dalam katalis yang berfungsi untuk memperbesar luas permukaan
katalis dengan menyediakan permukaan pori atau sebagai cetakan bentuk katalis.
Umumnya pengemban vy-Al,O3; sering digunakan karena harganya cukup
ekonomis, memiliki struktur yang stabil, relatif stabil pada temperatur tinggi, dan
serta cocok untuk reaksi yang melibatkan hidrogen karena membutuhkan luas
permukaan yang besar.

Senyawa Al,O3; merupakan material yang bersifat polimorfi yang memiliki
beberapa fasa sesuai yang diinginkan dengan cara pemanasan sesuai suhu pada
fasa yang diinginkan. Fasa awal dari Al,O; yaitu fasa A1(OH); atau bochmite yang
didapatkan dari material yang memiliki unsur Al sehingga dengan penambahan
bahan kimia yang memiliki unsur OH" menjadi AI(OH); (Hafizh, 2009).

Fasa bochmite terbentuk pada temperature 100-400°C, untuk fasa gamma
terbentuk pada temperature 500-750°C, untuk fasa delta terbentuk pada
temperature 750-950°C, untuk fasa theta terbentuk pada temperature 950-1000°C,

dan untuk fasa alpha terbentuk pada temperature diatas 1050°C (Hafizh, 2009).
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Menurut Ling and Hercules (2008) telah melakukan percobaan mengenai
efek temperature kalsinasi terhadap pembentukan fasa aktif Co-Mo-S pada katalis
CoMo/AlLO3 pada range temperature dari 300-700°C. Bahwa semakin tinggi
temperature kalsinasi yang dilakukan, fasa aktif Co-Mo-S yang dihasilkan akan
berkurang setelah katalis diaktivasi. Temperature kalsinasi pada 500°C akan
menghasilkan fasa aktif Co-Mo-S yang lebih banyak dibandingkan dengan
temperature kalsinasi yang tinggi. Selain itu menurut penelitian yang dilakukan
oleh Moestika (2004), menunjukkan bahwa minyak kelapa sawit dapat terengkah

melalui reaksi perengkahan katalitik dengan menggunakan katalis y-alumina.
2.6 Gondorukem (Rosin Oil)

Gondorukem adalah hasil olahan destilasi vap getah sadapan getah pinus
(oleoresin). Selain diolah menjadi gondorukem, getah pinus (oleoresin) juga dapat
diolah menjadi terpentin. Terpentin merupakan komponen yang mudah menguap
(atsiri) sedangkan gondorukem merupakan padatan (Baharudin dan Taskirawati,
2009). Gondorukem berbentuk padatan berwarna kuning kecoklatan, sedangkan
minyak terpentin berwujud cairan putih bening. Gondorukem merupakan senyawa
kompleks yang larut dalam pelarut organik seperti etil alkohol, etil ester, dan
benzena namun tidak larut dalam air.

Komponen senyawa utama dari rosin adalah asam abietat dan asam
pimarat yang memiliki sifat amfipatik yaitu mempunyai gugus karboksil yang
bersifat hidrofilik dan molekul tricyclic yang bersifat hidrofobik (Wiyono, 2009).

Minyak gondorukem dihasilkan dari getah pinus yang tersusun dari

berbagai tipe oleoresin. Oleoresin merupakan cairan asam-asam resin yang
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terlarut pada senyawa terpentin. Pada minyak gondorukem, asam resinnya telah
dibedakan menjadi dua komponen, yaitu tipe abietat dan palmitat. Tipe abietat
terdiri dari asam-asam abietat (C;9H,9COOH), levopimarat, palustrat, neoabietat,
dehidroabietat yang dapat dilihat pada Gambar 2.1. Tipe pimarat terdiri dari asam
pimarat dan isopimarat. Kedua asam tersebut memiliki rumus molekul yang sama

yaitu CyoH30O; (Sifontes ef al., 2014)

CH
© CHs
CH
B CHs
CHg
HsC COOH
HsC COOH
Asam abietat Asam levopimarat
CH3
CH3
CHs
CHg
CHg3
HsC COOH
HsC COOH
Asam dehidroabietat Asam neoabietat
CHs
CHs
CHg3
HsC COOH

Asam palustrat

Gambar 2.1. Struktur asam resin tipe abietat (Sifontes ez al., 2014)
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Komposisi utama dari Rosin Oil yang dianalisis dengan GC-MS adalah
asam neoabietat. Komponen Rosin Oil yang lainnya disajikan pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1. Komponen utama dalam Rosin Oil (Savitri et al., 2013)

Senyawa (% Luas Area)
a-pinene (Terpentin) 5,47
camphene 4,42
delta-3-carene 5,10

limonene 8,73

borneol 6,50

asam neobietic 35,55

asam dehidroabietat 17,15

asam abietat 17,08

Pada Tabel 2.1 menunjukkan bahwa komponen utama dari gondorukem
adalah asam neoabietat, asam dehidroabietat, dan asam abietat. Asam-asam resin
tersebut termasuk dalam tipe abietat. Asam resin yang terkandung dalam
gondorukem berpotensi menghasilkan bahan bakar melalui proses perengkahan

katalitik (Savitri ez al., 2013).
2.7 Metode Impregnasi

Impregnasi adalah metode yang paling mudah dan sering digunakan untuk
menyiapkan katalis: Tujuannya adalah untuk memenuhi pori dengan konsentrasi
yang cukup untuk memberikan loading yang tepat. Larutan dibuat dalam jumlah
yang cukup untuk mengisi pori dan harus didasarkan pada perhitungan volume
pori pada preparasi oksida tunggal, hanya saja larutan garam logam tidak
mengalami perlakuan pemanasan. Partikel penyangga dimasukkan dalam larutan
garam logam dan setelah larutan mengisi pori penyangga, dilakukan pengeringan

dan kalsinasi. Apabila loading yang dikehendaki belum terpenuhi, maka dilakukan
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perendaman penyangga lagi untuk pengisian pori kembali sampai loading
terpenuhi. Dengan demikian, metode ini dapat memberikan loading sebesar
volume pori yang tersedia (Santen, 2000).

Pada penelitian ini digunakan metode impregnasi (wet impregnation).
Impregnasi basah merupakan jumlah larutan prekursor fasa aktif ditambahkan ke
penyangga melebihi volume pori penyangga. Pada impregnasi basah, penambahan
jumlah larutan prekursor fasa aktif lebih besar dari 1,5 kali volume pori
penyangga. Walaupun metode ini adalah yang termudah, tetapi dapat
menghasilkan deposisi prekursor aktif yang sangat banyak pada bagian luar
penyangga setelah dikeringkan dan menghasilkan distribusi fasa aktif mirip kulit
telur pada bagian luar penyangganya (Santen, 2000).

Setelah dilakukan impregnasi, katalis tersebut dikeringkan. Pengeringan
dilakukan untuk menguapkan air dan membentuk kristal garam pada permukaan
pori. Pembentukan krisal garam dipengaruhi oleh laju pengeringan. Jika laju
pengeringan terlalu rendah, maka kristal garam yang terbentuk berada pada dasar
pori atau pada pusat partikel penyangga. Laju pengeringan yang cukup akan
menyebabkan gradient temperatur meningkat dan kristal garam terbawa keluar
pori.

Proses selanjutnya adalah kalsinasi. Kalsinasi dilakukan setiap tahap
pengeringan. Selama proses kalsinasi, kristal garam dikeringkan sampai kondisi

optimum dan garam tersebut dikonversi menjadi oksidanya supaya beku.
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2.8 Proses Perengkahan dan Hidrogenasi

Perengkahan (cracking) adalah penguraian atau pemecahan molekul-
molekul senyawa hidrokarbon yang besar menjadi molekul-molekul senyawa
yang lebih kecil. Hidrogenasi adalah proses pengolahan minyak dengan cara
menambahkan /ydrogen murni.

Hidrogenasi merupakan reaksi adisi hidrogen (H;) pada ikatan rangkap.
Hidrogenasi bertujuan untuk menjenuhkan ikatan rangkap menjadi ikatan tunggal
pada rantai karbon. Reaksi hidrogenasi dilakukan dengan menggunakan gas
hidrogen dan katalis heterogen. Reaksi hidrogenasi asam abietat pada komponen
gondorukem dengan menggunakan katalis dapat dilihat pada Gambar 2.2.

Katalis yang digunakan dalam catalytic cracking adalah katalis yang
bersifat asam. Hal ini dikarenakan semakin tinggi keasaman suatu katalis maka

semakin banyak pula ikatan yang akan terengkah (Wijaya, 2012).

CHs CHy

oy CHy

I
I

Hy COCH HC CooH Hy COOH HC COCH

Asam Abietate Asam Dehidroabietat

Katalis CHy

COCOH
Asam tetrahidroabietal

Gambar 2.2. Hidrogenasi asam abietat (Huang et al., 2015)



Pelaksanaan perengkahan tergantung pada alat, bahan dan cara
pemanasan. Hidrorengkah dengan reaktor secara batch sering digunakan untuk
mengolah bahan dalam jumlah kecil atau untuk proses katalitik. Gas yang sering
digunakan dalam proses perengkahan ini yaitu hidrogen (Gates, 1992).

AN

isen

/

Gambar 2.3. Perengkahan gondorukem (Dutta & Schobert, 1993)

Gondorukem (Rosin Oil). dapat direngkah menjadi senyawa yang lebih
sederhana. Asam abietat yang terkandung dalam gondorukem dapat diubah
menjadi senyawa turunan benzene seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.3.
2.9 Analisis dan Karakterisasi
2.9.1 Analisis Difraksi Sinar-X (XRD)

Difraksi  sinar-X merupakan metode yang digunakan untuk
mengidentifikasi fasa kristalin dalam material dan menentukan struktur kristal dari

suatu padatan, dengan cara hamburan sinar-X. Sinar-X merupakan radiasi



elektromagnetik berenergi tinggi, dengan kisaran energi antara 200 eV sampai 1
MeV. Alat yang digunakan disebut X-Ray Diffractometer (XRD (Nelson, 2010).
Proses difraksi sinar-X seperti disajikan pada Gambar 2.4. Sinar-X dibiaskan
dan ditangkap oleh detector kemudian diterjemahkan sebagai puncak difraksi.
Semakin banyak bidang kristal yang terdapat dalam sampel, semakin kuat
intensitas pembiasan yang dihasilkan. Tiap puncak yang muncul pada pola
difraktogram mewakili satu bidang kristal yang memiliki orentasi tertentu dalam
sumbu tiga dimensi. Puncak-puncak yang didapatkan dari data pengukuran ini
kemudian dicocokkan dengan standar difraksi sinar-X untuk semua jenis material

(Nelson, 2010).

Gambar 2.4. Difraksi Sinar-X pada kisi Kristal

Agar berkas sinar yang dihamburkan atom-atom kristal secara konstruktif
maka beda lintasan antara kedua berkas harus sama dengan kelipatan bilangan
bulat dari panjang gelombangnya, yaitu A, 2A, 3A dan seterusnya. Selisih jarak
antara dua berkas sinar adalah 2 d sin 0, maka persamaan matematis untuk
terjadinya interferensi konstruktif adalah sebagai berikut:

2d SIN O = A oo (1)

Dengan d = jarak antar bidang, 6 = sudut difraksi, panjang gelombang

sinar-X. rumus diatas dikenal dengan Hukum Bragg. Keuntungan utama

penggunaan sinar-X dalam karaktersasi material adalah kemampuan penetrasinya,
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sebab sinar-X memiliki energi yang sangat tinggi akibat panjang gelombangnya
pendek (Nelson, 2010).
2.9.2 XRF

Spektoskopi XRF adalah teknik analisis unsur yang membentuk suatu
material dengan dasar interaksi sinar-X dengan material analit. Teknik ini dapat
digunakan untuk mengukur unsur-unsur yang terutama banyak terdapat dalam
batuan atau material. Sampel yang digunakan biasanya berupa serbuk halus hasil
penggilingan atau pengepresan (Iswani, 1983). Instrumen yang digunakan untuk
melakukan pengukuran tersebut dinamakan X-Ray Fluorescence Spektrometer.

Prinsip analisis menggunakan XRF adalah apabila elektron dari suatu kulit
atom bagian dalam dilepaskan, maka elektron yang terdapat pada bagian kulit luar
akan berpindah pada kulit yang ditinggalkan tadi menghasilkan sinar-X dengan
panjang gelombang sesuai karakteristik unsur tersebut. Pada teknik difraksi sinar-
X suatu berkas elektron yang digunakan, dihasilkan dari tembakan berkas elektron
terhadap suatu unsur di anoda untuk menghasilkan sinar-X dengan panjang
gelombang yang diketahui (Iswani, 1983).

2.9.3 Surface Area Analyzer (SAA)

Surface Area Analyzer (SAA) merupakan salah satu alat utama dalam
karakterisasi material. Alat ini khususnya berfungsi untuk menentukan luas
permukaan material, distribusi pori dari material dan isotherm adsorpsi suatu gas
pada suatu bahan. Alat ini prinsip kerjanya menggunakan mekanisme
adsorpsi gas, umumnya nitrogen, argon dan helium, pada permukaan suatu

bahan padat yang akan dikarakterisasi pada suhu konstan biasanya suhu didih
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dari gas tersebut. Alat tersebut pada dasarnya hanya mengukur jumlah gas yang
dapat dijerap oleh suatu permukaan padatan pada tekanan dan suhu tertentu.
Secara sederhana, jika kita mengetahui berapa volume gas spesifik yang dapat
dijerap oleh suatu permukaan padatan pada suhu dan tekanan tertentu dan
kita mengetahui secara teoritis luas permukaan dari satu molekul gas yang
diserap, maka luas permukaan total padatan tersebut dapat dihitung.

Salah satu metode yang banyak digunakan untuk mengukur luas
permukaan zat padat, adalah metode BET. Prinsip dasarnya adalah mengukur luas
permukaan padatan yang dilakukan dengan cara adsorpsi fisik (physisorption) gas
yaitu menentukan jumlah molekul gas yang dibutuhkan untuk menutupi
permukaan padatan dengan satu lapisan zat (momnolayer) yang diserap.
Pengukuran isotherm adsorpsi gas banyak digunakan untuk menentukan luas
permukaan dan distribusi ukuran pori dari padatan. Penggunaan nitrogen sebagai
gas adsorptif dianjurkan jika area permukaan lebih tinggi dari 5 m*/g. Jika luas
permukaan yang ditempati oleh satu molekul adsorbat diketahui maka luas
permukaan padatan dapat dihitung dari jumlah molekul adsorbat. Penyerapan gas
ini biasanya dilakukan pada kondisi isotermis (Fransisca, 2012).

Persamaan BET :

= = L )
e

Dalam hubungan ini, VM adalah volume lapis tunggal, dan ¢ adalah panas
adsorpsi dan pencairan (liquefaction) yang konstant untuk beberapa bahan dengan
nilai kurang dari 100. Persamaan (1) adalah valid hanya untuk P/P, < 0,3. Diatas

harga tersebut kondensasi cairan terjadi di mikropori hingga mesopori hingga

19



P/P, mendekati satu. Dalam pengukurannya biasanya menggunakan gas nitrogen
sebagai adsorbatnya. Persamaan (1) diubah sedemikian rupa sehingga dapat
dibuat plot antara P/P, vs P/V(P/Py)], yang pada akhirnya V,, dan luas
permukaan (Sg) bisa ditentukan (Istadi, 2011).

2.9.4 Temperatur Program Desorption (TPD)

Di dalam teknik ini, kemampuan kemisorpsi untuk senyawa-senyawa diuji
untuk mendapatkan sifat-sifat katalis tertentu, seperti: kekuatan keasaman dan
kebasaan katalis, menentukan jumlah situs asam atau basa di dalam katalis (Istadi,
2011).

Kaitannya dengan CO, TPD, jika CO; terdesorpsi pada suhu tinggi maka
tingkat kebasaan katalis juga tinggi, karena CO, sebagai senyawa yang bersifat
asam, sebaliknya jika CO, terdesorpsi pada suhu rendah, maka tingkat kebasaan
katalis juga rendah. Pengukuran dalam pengujian CO,-TPD dapat dilakukan di
dalam sebuah reaktor kuarsa menggunakan gas helium sebagai gas carrier.
Karakterisasi CO,-TPD ini biasanya dilakukan di dalam sebuah unit TPD/TPR,
biasanya merknya Micromeritics 2900 TPD/TPR yang dilengkapi dengan TCD
(Thermal Conductivety Detector). (Istadi, 2011).

Prinsip yang hampir sama dengan CO,-TPD, maka metode TPD ini dapat
juga digunakan untuk karakterisasi tingkat keasaman dan jumlah situs asam dari
katalis dengan menggunakan gas NH; (ammonia) sebagai adsorbatnya. Jumlah
situs asam dapat ditentukan dari jumlah molekul ammonia yang teradsorpsi di

situs asam.
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2.9.5 Cromatografi Gas-spektroskopi Massa (GC-MS)

Kromatograti Gas-Spektroskopi Massa merupakan metode yang
menggabungkan kromatografi gas dan spektroskopi massa untuk mengidentifikasi
zat dalam sampel. Prinsip kerja GC-MS yaitu, senyawa sampel ditembak oleh
arus electron sehingga menyebabkan senyawa terpisah menjadi fragmen yang
merupakan muatan ion dengan massa tertentu. Massa fragmen jika dibagi muatan
disebut perbandingan massa per muatan (M/Z), yang mewakili berat molekul
fragmen. Fragmen tertentu difokuskan melewati celah menuju detector oleh empat
elektromagnet (quadropole) yang diprogram oleh komputer. Siklus quadropole
disebut scan, yang berlangsung berkali-kali perdetik. Komputer merekam grafik
pada setiap scan, dan grafik ini disebut spektrum massa. Komputer GC-MS
memiliki literatur spektrum untuk mengidentifikasi senyawa kimia yang tidak

diketahui dengan membandingkan spektrum massa dari komponen sampel dengan

literatur.
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Gambar 2.5 GC-MS dari Rosin Oil (Savitri et al., 2013)
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BAB 5

PENUTUP

5.1 Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan, maka dapat diambil

kesimpulan sebagai berikut:

1.

Proses impregnasi Mg pada Al,Oj; berhasil dilakukan, yang ditandai dengan
dispersi tinggi, luas permukaan spesifik, namun sisi kebasaan yang lebih kecil
dibanding katalis Al,O;. Adanya penambahan logam CoMo pada support
MgO-Al,O; maka memiliki karakter kebasaan yang tinggi, namun luas
permukaannya menurun dan dispersinya rendah.

Katalis Al,O3 dan MgO-Al,O; kurang aktif jika digunakan untuk uji aktivitas
perengkahan dan hidrogenasi Rosin Oil. Katalis CoMo/MgO-Al,O3 lebih
banyak menghasilkan fraksi sedang (C,,-C;s) dari pada katalis CoMo/Al,Os.
Hal ini bisa disimpulkan bahwa dengan luas permukaan spesifik yang besar
tidak berarti menghasilkan fraksi sedang (C;2-C;s) yang tinggi, namun adanya
fasa basa aktif pada katalis CoMo/MgO-Al,0; maka lebih aktif untuk
mendapatkan fraksi sedang (C;2-C;s5) pada Rosin Oil meskipun konsentrasinya

masih rendah.

5.2 Saran

Berdasarkan hasil penelitian yang dilakukan, penulis dapat memberikan

saran sebagai berikut: perlu dilakukan variasi temperature dan tekanan pada
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proses perengkahan dan hidrogenasi Rosin Oil supaya jumlah produk yang
dihasilkan lebih banyak. Hal ini dilakukan agar dapat mengetahui suhu dan

tekanan optimum katalis dalam proses perengkahan dan hidrogenasi Rosin Oil.
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