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Abstrak

Katalis H-Zeolit disintesa dari zeolit alam meliptahapan proses perlakuan kimia, penyaringan,
pencucian, impregnasi KI/KIO dan perlakuan fisik. Penelitian ini bertujuan merahui
karakteristik katalis yang telah diimpregnasi KilGg dengan analisa luas permukaan, X-Ray
Diffraction (XRD) dan uji kinerja katalis untuk pilaksi biodiesel. Hasil penelitian menunjukkan
bahwa luas permukaan katalis sebesar 27,236 pada konsentrasi K| sebesar 5%. Pada analisa
XRD didapatkan nilai peak @-zeolit pada 23,627yang mengindikasikan bahwa KI telah
terimpregnasi pada katalis H-zeolit. Katalis digik untuk produksi biodiesel menggunakan
minyak kelapa sawit dengan metode konvensionaise®jam suhu 70-8G. Hasil konversi Fatty
Acid Methyl Ester (FAME) maksimum sebesar 87,91%apariabel dengan konsentrasi katalis
impregnasi KIQ 5%.

Kata kunci : H-zeolit, impregnasi KI/KIQ luas permukaan, XRD, biodiesel, yield Fatty Acid
Methyl Ester

Abstract

H-Zeolite catalysts synthesized from natural zeolitclude chemical treatment process stages,
screening, washing, impregnation Ki/KJ@nd physical treatment. The objective of this aesle is

to study characteristics of catalyst that was ingmrated Kl / KIQ with surface area analysis, X-
Ray Diffraction (XRD) and performance test of cgsalfor production of biodiesel. The results
showed that the surface area of the catalyst bp@F nf/ g at a concentration of 5% Kl. XRD
analysis of the value obtained atbeak at 23.6Z7zeolite indicating that KI was impregnated on
H-zeolite catalyst. The catalyst was tested fordpation of biodiesel using palm oil with
conventional methods for 3-hour temperature of B%E8 The Result for conversion Fatty Acid
Methyl Ester (FAME) had maximum value on 87.91% abncentration of catalyst impregnation
variable KIG; 5%.

Keywords : H-zeolite, KI/KIGQ impregnation, surface area, XRD, biodiesel, Fagid Methyl
Ester yield

1. Pendahuluan

Konsumsi minyak bumi yang terus menerus menyebalpmipisan cadangan minyak bumi di
Indonesia. Tak heran, sejak 2004 Indonesia sudaljadiienegara pengimpor minyak netteet oil importe)
karena kemampuan produksi dalam negeri tidak dapagimbangi pertumbuhan konsumsi (Djauhari, 2012).
Beberapa keuntungan biodiesel adalah menurunka&mafeah kacabiodegradabletidak toksik, serta secara
spesifik menurunkan kadar CO 65%, £18%, SQ 90% dan karbon tidak terbakar 50% jika dibandimgka
bahan bakar fosil.

Proses Produksi biodiesel selama ini menggunak&aikéhomogen berupa NaOH atau KOH.
Proses pembuatan biodiesel cara ini memiliki begheekelemahan, diantaranya terbentuknya produkisgmp
berupa sabun, rumitnya pemisahan produk biodiesely ydihasilkan dengan katalis. Untuk mengatasi
kelemahan tersebut di atas, mulai dikembangkanqeraan katalis heterogen (padat) untuk menggantikan
katalis homogen (basa). Katalis heterogen sangdaimdipisahkan dari sistem di akhir proses ataksiatan
dapat digunakan kembali. Di samping itu dengan gengan katalis heterogen ini maka tidak akan ada
pembentukan sabun melalui netralisasi asam lemadshetau saponifikasi trigliserida (Leusigal,, 2009).
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Zeolit adalah mineral aluminosilikat mikroporousndan rasio Si/Al sebesar 1,23 yang umum
digunakan sebagai adsorben untuk pemurniaan ailidaah, namun dalam perkembangannya pada akhir —
akhir ini dikembangkan sebagai katalis heterogetukusintesa biodiesel. Zeolit bervariasi pada stnuk
permukaan pori dan medan listriknya, hal tersebaigy menyebabkan zeolit memiliki perbedaan sifat
katalisnya (Yizhou et al.,2004).

Zeolit telah dilakukan uji coba sebagai katalisulinkonversi minyak kaya akafree Fatty Acid
(FFA) untuk dikonversi menjadtatty Acid Metil Este(FAME). Menurut Marchetti pada tahun 2008, zeolit
alam dapat digunakan sebagai alternatif potensiglku esterifikasi katalitis dengan meminimalkan
keberadaan air yang memiliki pengaruh kandungapaala yield hasil konversi.

Perlakuan kimia dimaksudkan untuk mengontrol aldvikeasaman maupun selektivitas zeolit.
Perbandingan antara silika dan alumina yang tinggiyebabkan aktivitas adsorpsi meningkat. Jumkais si
asam Bronsted dari zeolit akan bertambah dengatarbeahnya kandungan alumunium didalamnya.
Perlakuan kimia aktivasi katalis pada zeolit dag@ékukan salah satunya dengan cara mereaksikannya
dengan larutan asam, misalnya HNECI, atau HSO,. Perlakuan asam pada dasarnya untuk meningkatkan
rasio Si/Al.

Aktivitas dan selektivitas katalis dipengaruhi olarakteristik katalis dimana karakteristik tersebu
tergantung pada metode preparasi dan karakterisftsdin penyangga. Salah satu metode yang sering
digunakan dalam preparasi katalis adalah metodeegmgasi, karena ditinjau dari proses pembuataretyia |
praktis dibanding metode preparasi yang lain (gbdgn ko-presipitasi) (Krishnan dan Richard, 7993

Kalsinasi merupakan proses pemanasan suatu benggahiemperaturnya tinggi, tetapi masih di
bawah titik lebur untuk menghilangkan kandungangyalapat menguap. Proses aktivasi zeolit melalui
kalsinasi menyebabkan pelepasan air sehingga krasutaan pori-pori zeolit bertambah yang meningkatk
kemampuan untuk adsorbsi. Kalsinasi zeolit dimakanduintuk meningkatkan sifat-sifat khusus zeoligsn
cara menghilangkan unsur-unsur pengotor dan meRkgnagr yang terperangkap dalam pori kristal zeolit

Luas permukaan merupakan sifat yang penting dafaikaai katalis. Istilah tekstur merujuk pada
struktur pori partikel secara umum meliputi luasnpgkaan, distribusi ukuran pori dan bentuk porilabahal
ini, luas permukaan merupakan parameter penting) yenat kaitannya dengan katalis heterogen. Luas
permukaan total merupakan kriteria krusial untutaks padat karena menentukan jumlah situs akdi&ldim
katalis kaitannya dengan aktivitas katalis. Pengakduas permukaan menggunakan teknik adsorpgi fisi
dengan prinsip gaya van der Waals. Isoterm keseigdya dapat digambarkan dimana volume yang
teradsorpsi diplotkan terhadap p/po (p:tekanan,tekanan jenuh pada temperature pengukuran). Metode
teoritis untuk menyatakan keseimbangan dalam asdisagalah modeBrunauer Emmett Telleyang lebih
dikenal dengan persamaan BET :

cp
"™ o —pllt + S22 @

Dalam hubungan ini, Vm adalah volume lapis tunglmi ¢ adalah panas adsorpsi dan pencairan
yang konstan untuk beberapa bahan dengan nilangutari 100. Persamaan (1) hanya valid pada /8.
Diatas harga tersebut, kondensasi cairan terjadniliopori hingga mesopori pada kondisi dimana p/po
mendekati satu. Persamaan (2) sedemikian rupatdiadpar dapat dibuat plot antara p/po vs p/[V(p/pa)ig
pada akhirnya Vm dan luas permukaan dapat ditentukéetode Brunauer Emmett Telleberasal dari
persamaan dengan melanjutkan persamaan isothemmagiriuir untuk diterapkan pada adsorpsi multilayer

(Smith, 1970).
14 1 (c—1) p

V(pﬂ—p}szc+ Vme (;E} @)

Indikator penentuan dengan menentukan berapa banghdkul yang diperlukan untuk membentuk
sebuah mono layer. Seperti molekul ienempati 0,162 rftpada 77,2 K berdasarkan adsorissitherm
nitrogen dengan interval equilibrium 30 detik yasibitung dengan menggunakan BEBr{nauer Emmett
Tellen model yang dianjurkan pada sampel katalis dilakuitegassedpada suhu 20C selama 5 jam
sebelum dianalisa. Hal ini bertujuan untuk mengtglkan molekul — molekul yang teradsorbsi dari popiori
permukaan katalis (Chorkendorff dan Niemantsvetrd?i@03).

Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) dimaksudkantuk mengidentifikasi fase bulk suatu katalis
untuk menentukan sifat kristal atau kristalinasii daatu katalis. Kebanyakan dari katalis yang nfigmi
bentuk padatan kristal seperti oksida logam, zealdn logam yang berpenyangga. XRD merupakan teknik
untuk mengevaluasi sifat fase kristal dan ukurastddr(Leofantiet al, 1997).

Pada analisa XRD, kristal katalis akan memantusitaar X yang dikirim pada sumber dan diterima
oleh detector. Berdasarkan sudut kedatangan sinap&ctrum pantulan yang spesifik akan berhubungan
langsung dengalattice spacingdari kristal yang dianalisa. Pola difraksi diplatikdaerdasarkan intensitas peak
yang menyatakan peta parameter kisi kristal (inddkker) sebagai fungsi @ dimana6 menyatakan sudut
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difraksi berdasarkan persamaan Bragg pada persa@aaninterpretasi hokum Bragg dilakukarrdasarkan
asumsi bahwa permukaan sinar X dipantulkan secaralatai

h = 2d sir 3)

dimana d menyatakan jarak antarlapisan atom atayang berdekataf,yang menyatakan panja
gelombang radiasi sinar X dan n adalah urpantulan (Richardson, 1989).

Minyak kelapa sawit tersusun atas lemak dan mijak yang terdiri atas trigliserida, digliseri
dan monogliserida, asam lemak bebimoisture pengotor dan kompondwmponen minor bukan
minyak/lemak yang secara umum dist dengan senyaavyang tidak dapat tersabunk(Ketaren, 1986).

Biodiesel adalah bahan bakar substitusi terbarykarg biodegradable ramah lingkungan, hem
energi, serta dapat memenuhi kebutuhan keamanagi éapp: mengorbankan mesin operasional kia
(van Gerpen, 2005Produksi Biodiesel dilakukan dengan mekanisme i kimia dar minyak nabati dengan
metanol yang menghasilkdatty Acid Metil Este (FAME) dan gliserol sebagaroduk samping (Intarapor
et al, 2011).Cara yang paling sering digitkan untuk memproduksi biodiessdlalah deng: transesterifikasi
trigliserida dari bahagang mengandung minyak ddireaksikan menggunakan alkotdengan penambahan
adanya katalis. Berikut adalah mekanisme ReaksisBsterifikas

CH7 O—COR CH7OH
—(—COR + 3CH,0H 4_. —OH + 3R—COOCH;
H OR MO Metil ester
Trigliserida Metanol Gliserol {biodiesel)

(Sivasamyet al, 2009)

Metodemechanical stirre atau metode konvensional telah banyak digunakaagsélmetode yan
digunakan untuk transesterifikasi minyak kelapaisavenjadi metil ester (biodiesel). Metode ini kedran
dikembangkan lebih lanjut oleh MPOB (Malaysian Pabii Board) yang merupakan atu badan riset
pemanfaatan kelapa sawit yang juga memiliki tekgiofroses produksi biodiesel. Proses ini memproic
metil ester melalui tahap esterifikasi dan trare#gdtasi dengan menggunakan natrium hidroksidaQNp
sebagai katalis dan metanobagai reaktannya sehingga dapat dikatakebagai reaksi metanoli Pada
tahap esterifikasi, minyak mentah direaksikan dengeetanol berlebih, dengan perbandingan molar
dengan jumlah minyak, dan katalis asam yang bepaplatan. Reaksi dilakukan am labu leher tiga yang
dilengkapi dengan kontrol suhu dan adanya sikluglknsasi menggunakan pendingin balik. Kondisi agp
pada proses ini dengan suhu 70 hingg’C dan tekanan atmosferik. Proses ini dilengkapigeeradany:
magnetic stirreryang dgunakan untuk menghomogenkan larutan. Produk tatiaang berupa metil est
dan gliserol yang selanjutkan akan dipisahkan menagign prinsip perbedaan densitas dengan menggu
dekanter (Destianna dkk., 20(

Katalis yang pernah diteliti sebelummadalah katalis CaO/K}/Al,O; dan didapatkan yield
biodiesel dari reaksi transesterifikasi pada sus°C sebesar 86,94% (Hartap009). Dengan capaian yie
yang belum maksimal, perlu pengembangan teknolagilis. Di Indonesia berpotensi untuk penbangan
katalis, di mana zeolit alam deposit cukup besa&oliZ alam sendiri mempunyai kandungan Si dan
komponen Si dan Al ini dapat berperan sebagai ikatéerja katalis ini belum maksimal, sehingga da
penelitian ini akan ditingkatkan dengan ilegnasi Kl / KIQ.

Penelitian ini mempunyai keterbaruan dalam pemiuktdalis zeolit dengan impregnasi Kl ¢
KlOs;. Adanya impregnasi Kl dan K; diharapkan dapat mengisi situs aktif pada kate-zeolit sehingga
memberikan konversi maksimum pada prod biodiesel.

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui karaktécrikatalis F-zeolit impregnasi KI/KIG; dengan
analisa luas permukaan,Ray Diffraction (XRD) dan kinerja katalis pada putidi biodiese

. M etode Penelitian
Bahan :

Bahan baku utamdalam penelitian ini adalah zeolit alam yang difghradari Gunung Kidul. Baha
lain yang digunakan adalah Kl dan k; p.a. MERCK, minyak goreng 2 kali penyaringan, agsadiar
methanol untuk analisis.

Peralatan :

Peralatan untuk pembuatan katalis terdiri dari yigigu alat untuk proses dealuminasi, impregnasi
kalsinasi. Alat untuk proses dealuminasi (perlakkémia) dan impregnasi terdiri dari labu leher ti
magnetic stirrer thermometer, pendingin balilstatif, klem, dan penangas. Alat uji kalsinasi it¢rdari
furnace dan cawan porselin. Peralatan untuk pradi&diesel terdiri dari labu leher tigmagnetic stirrey
thermometer, pendingin balik, statif, klem, dan gegas. Rangkaian alat untuk prc¢ dealuminasi,
impregnasi dan pembuatan biodiesel tersaji padébgath sedangkan alat untuk perlakuan kalsinasajte
pada gambar 2.
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Gambar 1. Rangkaian alat perlakuan kir Gambar 2. Alat proses kalsinafurnace

impregnasi dan produksi biodie

Prosedur pembuatan katalis H-zeolit impregnasi KI dan K103

Proses pembuatan katalis yang digunakan adalabkpari kimia (HCI), pencucian, pengering
proses impregnasi Kl/ KigQdan proses kalsinasi. Proses perlakuan kimia demgarggunakan larutan asi
klorida 4N dengan perbandingan antara zeolit al&t@l:= 1:20 dipanasi pada magnetic sitter pada €4°C
selama 10 jam. Selanjutnya disaring dengan saripgaghisap dan dici dengan aquades sampai ber
Endapan hasil penyaringan dikeringkan jntuk setagp dilakukan impregnasi Kl dan K; Langkah awal
proses impregnasi dilakukan dengan melarutkan H@; dalam aquades 50 ml pada konsentr&5%.
Selanjutnya, H-zeolib0 gram dicampurkan dalam larutan Kl/ k; pada labu leher tiga untuk diaduk ¢
dipanaskan selama 2 jam suh°C. campuran disaring dengan saringan penghisagx setanjutnya endaps
hasil penyaringan dikeringkan. Langkah selanjutmgalah kalsinasi, atalis F-zeolit hasil impregnasi
dimasukkan ke dalafurnaceselama 4 jam pada suhu 6G0selanjutnya katalis diuji BET untuk mengeta
luas permukaan katalis dan uji XF

Prosedur uji katalis pada produksi biodiesel minyak kelapa sawit

Proses produkdiiodiesel yang digunakan adalah reaksi transegsifdengan metode konvensior
Langkah awal untuk produksi biodiesel adalah mingaking, methanol, dan katalis dicampur dalam |
leher tiga. Perbandingan mol minyak dengan methadalah 1 : 6, capuran diaduk dan dipanaskan pi
temperatur 70-8 selama 3 jam. Selanjutnya hasil reaksi transéksesi dipisahkan menggunakan dekar
untuk memisahkan antara biodiesel dengan gliseanig yterbentuk. Kemudian hasil produksi biodit
dihitung konvesinya dalam mc

. Hasil dan Pembahasan
Analisa Brunauer Emmett Teller

Pada karakterisasi katalis dilakukan dengan meradguminstrumerBrunauer Emmett Telle(BET).
Analisa ini dimaksudkan untuk mengetahui luas pdaman aktif pada katalis yang diiregnasi dengan
menggunakan Kl. Sampel yang dianalisa BET pada shhplengan konsentrasil 5% wt sesuai dengan
gambar 3tentang hubungarelative pressuredengan volume pada kondisi standar (STP). Volunda
kondisi tersebut menentukan jumlah molekis yang teradsorpsi oleh katalis padat, dalam hajaa yanc
digunakan adalah nitrogen 28,01
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Gambar 3. Analisa K| dengan Brunauer Emmett Teller

Data yang diperoleh dengan analisa BET didapat pesnukaan aktif katalis H-Zeolit pada
konsentrasi KI 5% sebesar 27,236/gn Jumlah luas permukaan masih relatif sedikitekar konsentrasi
impregnasi Kl hanya sebesar 5%. Data tersebut kiamudibandingkan pada beberapa penelitian yang
dilakukan dengan menggunakan jenis katalis lairerdileh data seperti pada tabel 1. Pada penelitian
terdahulu, katalis zeolit alam mempunyai luas pdaam sebesar 172,92%q (Widayat, dkk, 2010).
Penelitian kami dengan menggunakan jenis katalg yama yaitu berasal dari Gunung Kidul diperolets|
permukaan sebesar 27,238gnPengaruh jumlah KI dan kekuatan pada situ$ b&tpengaruh pada aktivitas
dan luas permukaan aktif dalam katalis tersebua (¥in Li, 2006).

Zeolit alam umumnya mempunyai luas permukaan geldéa nf/gram. Dengan adanya proses
dealuminasi dan kalsinasi mengalami perubahan lygsmukaan dan volume pori. Proses dealuminasi
menyebabkan peningkatan perbandingan Si/Al daary@n impuritas CaO. Kenaikan perbandingan
SiO,/AlL,0; menyebabkan terjadinya perubahan kerangka @atit zakibat adanya reaksi hidrolisis dan
proses kalsinasi. Perubahan kerangka zeolit akaanyebabkan perubahan pori-pori dari zeolit yang
berakibat pada perubahan luas permukaan dan vohorie Perlakuan asam akan meningkatkan luas
permukaan (Widayat, dkk., 2010).

Tabel 1. Perbandingan Luas Permukaan pada JeraiKat

Katalis Luas Permukaan Referensi
(m’/g)

Zeolit Alam 172,9295 Widayat, dkk. 2010
Sodium Silicate 5,91 Gou, dkk. 2009
(N&0.nSiG)
Kalsium 21,29 Tang, dkk. 2011
Aluminate
Ca/AllFe203 25,89 Tang, dkk. 2011

Analisa XRD (X-Ray Diffraction) pada K atalis H-Zeolit

Analisa XRD merupakan alat yang digunakan untukgharakterisasi struktur kristal, ukuran kristal
dari suatu bahan padat. Semua bahan yang mengahkdsiagd tertentu ketika dianalisa menggunakan XRD
akan memunculkan puncak — puncak yang spesifika Remdlisa ini dianalisakan untuk sampel 5 dengan
konsentrasi impregnasi 5% wt sesuai pada gambAddnya pengaruh impregnasi Kl pada proses katalis
padat untuk transesterfikasi biodiesel terdetetdb®?6 dengan nilai peak 22-24 (Jairaet, al 2011).

]

=]

]

o )

A et

Gambar 4. Analisa XRD pada Katalis H-Zeolit Impregnas K| 5%

Penelitian yang dilakukan oleh Xie dan Li (2006) neigi tentang katalis heterogen dengan
impregnasi Kl sebagai katalisator biodiesel dasibean oilPenelitian tersebut menunjukkan nilad Berletak
pada peak antara 2224Hal ini sesuai dengan penelitian yang kami lakikh mana nilai 2 terletak pada
peak 23,627dengarrelative intensitysebesar 15,75%. Nilai tersebut didominasi dengsak pertinggi yaitu
peak 20 pada 25,67yang merupakan senyawa Si§€ebagai komponen utama pada zeolit alam dari Gunun
Kidul. Data peak 23,62Mengindikasikan bahwa Kl telah terimpregnasi gaata H-Zeolit.
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Gambar 5. Analisa GC Biodiesel Standar
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Gambar 6. Analisa GC Biodiesel (KatalisH-Zeolit Impregnasi K103 3%)

Dari hasil analisa GC biodiesel standar dapat ailibahwa kandungan FAME biodiesel star
mempunyai waktu retensi pada 7,76 hingga 15,73ar@g@&n kandungan FAME dari penelitian ke
mempunyai waktu retensi 7,90 hingga 12,20 sepadapabel 4.2. Suai data di atas yang diperoleh ¢
laboratorium, penelitian yang kami lakukan pada oetkonvensional selama 2 jam dan suhu°C
diperoleh persentase terbentuknya FAME kurang .

Hal tersebut menjadi masukan kami untuk melakukamelfitian selnjutnya menggunakan meto
sama pada suhu 70-80 dan volume minyak lebih banyak dari sebelumnyggéde tujuan untuk memperol
konversi FAME lebih tinggi. Setelah dilakukan petieh pada suhu 80 °C dengan volume minyak 300 |
serta perbandingan mialy dan methanol 1:6 didapat FAME lebih tin Hasil konversi FAME maksimur
sebesar 87,91% pada variabel ke 10 dengan konsiekartalis impregnasi Kl; 5%. Hasil yang didapatkan
kemudian dibandingkan dengan standar nilai uji (falda04-7182-2006 untukraalisa biodiese

4. Kesimpulan

Katalis HZeolit dengan impregnasi KI diperoleh luas permuksebesa27,236 n¥g. Hasil analisa
XRD terhadap katalis zeolit dengan impregnasmengindikasikan bahwa Kl telah terimpregnasi paoia
H-Zeolit. Biodieselyang diperoleh sudah sesuai dengan SNI. Hal inhflikkan dengan sifat fisik dan sit
kimia biodiesel. Hasil analisa dengan menggunakGas Chromathography(GC) menunjukkan telah
terbentuknya FAME namun presentasenya masih dibal@@h. Setelah dilakuke perubahan suhu dan
volume minyak pada metode pembuatan biodiesel ysarga, didapatkan konversi maksimum seb
87,91%.
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