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Abstrak

Pada pendlitian ini telah dilakukan sintesis katalis Fe;Os
dan Mgl,FelF, (x= 0; 0,025; 0,05; 0,075; 0,10 dan 0,15 mol)
dengan metode sol-gel. Katalis dikarakterisas dengan difraksi
sinar-X (XRD) dan adsorpsi piridin-FTIR. Aktivitas katalitik
katalis diuji pada reaks transesterifikas antara Refined Palm Oil
(RPO) dengan metanol. Hasil XRD menunjukkan bahwa katalis
Mgy «FesF, berhasil disintesis karena logam Fe masuk ke dalam
struktur MgF,. Semua katalis menunjukkan pita serapan sisi asam
Lewis dan Brénsted dari kompleks piridin. Hasil terbaik dari uji
katalitik diperolen katalis MgooFey F, dengan total konversi
71,78%.

Katakunci: Katalis, Doping, Mgi..Fef
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Abstract

Fe,0O; and Mgl FeF, (x= 0; 0,025; 0,05; 0,075; 0,10 and
0,15 mol) catalysts were synthesized by a sol-gel technique. The
catalysts were characterized by X-ray diffraction and FT-IR
pyridine. The catalytic behavior of the samples were tested by
Refine Palm Oil (RPO) with methanol transesterification reaction.
Theresult of XRD pattern showed that the structure of Mg, FeF»
successful because metal Fe into the structure of MgF,. All the
systems showed Lewis and Brgnsted acid band in the FT-IR of
pyridine complexes. The best results of catalytic testing were
obtained by Mgy oFey 1, catalyst with conversion 71,78%.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Bdakang

Reaks transesterifikas antara asam lemak bebas
(khususnya minyak nabati) dengan metanol menghasilkan
metil ester atau yang sering disebut dengan biodiesel. Pada
umumnya digunakan katalis homogen yang bersifat basa
seperti NaOH, KOH dan CH;ONa untuk memproduksi metil
ester, pemilihan katalis tersebut disebabkan harga yang murah
dan tersedia dalam jumlah yang besar (Talebian-Kiakalaieh,
dkk., 2013). Menurut Taebian dkk., (2013) penggunaan
katalis tersebut akan meningkatkan konsumsi energi,
kandungan air yang tinggi dapat menyebabkan terjadinya
reaks saponifikas untuk minyak nabati dengan kadar asam
lemak bebas tinggi, pembentukan emulsi, mudah aktif pada
suhu rendah (Kazansky, dkk., 1993), koros reaktor (Wang
dan Xu, 2004), masalah pembuangan limbah serta proses
pemisahan antara produk dan reaktan (pemurnian) yang sulit
dilakukan karena fasanya yang sama (homogen) (Bonrath dan
Netscher, 2005). Selain katalis homogen yang bersifat basa
pendliti juga menggunakan katalis yang bersifat asam, seperti
H,SO, (Lam, dkk., 2010). Penggunaan katalis asam tersebut
dilakukan agar reaksi saponifikasi dapat dicegah. Penggunaan
katalis homogen menimbulkan masalah, sehingga diperlukan
katalis heterogen yang efektif untuk sintesis metil ester.

Taebian-Kiakalaieh, dkk., (2013) mengemukakan bahwa
padatan katalis asam secara simultan dapat digunakan untuk
esterifikas dan transesterifikasi, padatan katalis asam tersebut
adalah M0oO,/SIO,, M00O5y/ZrO,, WO/SiO,, WO,/SIO,-Al,Os,
dan dari penelitian tersebut katalis dengan konversi 98% yaitu
ZS/Si. Berdasarkan literatur di atas, katalis asam lebih baik
digunakan untuk katalisis pembentukan metil ester, karena
reaks saponifikasi dapat terhindar dan katalis dapat
dipisahkan dari produk reaksi.



Pendukung katalis yang banyak dimanfaatkan pada
proses katalisis salah satu contohnya yaitu MgF,. Menurut
Wojciechowska (2000), padatan MgF, memiliki stabilitas
panas yang baik namun kesamannya rendah. Katais Fe,Os
adalah sdah satu katalis yang banyak digunakan dalam
penelitian. Menurut Otsuka, dkk., (2001) ion Fe** memiliki
keasaman Brgnsted yang dapat menginduksi gugus pada
permukaan sekitarnya dan penambahan Fe,O; sampai 5%
mol pada suatu katalis dapat menyebabkan peningkatan
keasaman katalis. Disisi lain telah dilaporkan bahwa Fe
mempunyai sifat asam Lewis sehingga biasa dipakai sebagai
katalis asilas (Losfeld, dkk., 2012).

1.2 Rumusan Masalah

MgF, merupakan katalis heterogen yang sesuai sebagai
katalis pendukung karena memiliki keasaman Purnamasari,
(2010) yang sesuai untuk reaks sintesis vitamin E yang
memerlukan katalis asam. Disisi lain telah dilaporkan bahwa
Fe mempunyai sifat asam Lewis sehingga biasa dipakai
sebagai katais asilas (Losfeld, dkk., 2012). Wang dan Xu
(2004) melaporkan bahwa aktivitas suatu katalis dapat
meningkat apabila terdapat sgjumlah doping dalam katalis
tersebut. Oleh karena itu, pada penelitian ini digabungkan
katalis MgF, dan Fe melalui doping katalis. Penggabungan ini
diharapkan dapat menimbulkan sifat katalis baru dalam hal ini
keasaman, sehingga dapat digunakan dalam reaks sintesis
metil ester. Menurut Murwani, dkk. (2008), jumlah doping
mempengaruhi  aktivitas katalis. Oleh karena itu dalam
pendlitian ini dipelgjari pengaruh variasi jumlah doping pada
aktivitas katalis melalui reaksi sintesis metil ester antara
minyak kelapa sawit berjenis RPO (Refined Palm QOil) dengan
metanol. Aktivitas katalis dapat diketahui dari konversi yang
dihasilkan.



1.3 Tujuan Penditian

Tujuan dilaksanakan penelitian ini untuk mendapatkan
katalis heterogen Mg,.«FeF, dan mengetahui kemampuan
katalisisnya padareaksi pembentukan metil ester.

1.4 Manfaat Pendlitian

Manfaat penelitian ini adalah memberikan informasi
ilmiah mengenai katalis heterogen yang efektif untuk reaksi
transesterifikas guna meningkatkan produksi metil ester.
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BAB I1
TINJAUAN PUSTAKA DAN DASAR TEORI

2.1 Minyak K elapa Sawit

Minyak Kelapa Sawit ialah jenis minyak nabati yang
mengandung trigliserida dan asam lemak bebas. Trigliserida
terbentuk dari 1 mol gliserol dan 3 mol asam lemak.
Trigliserida memiliki siat hidrofofik yang dapat menyebabkan
minyak tidak larut dalam air. Asam lemak (Free Fatty Acids)
merupakan golongan asam karboksilat yang memiliki ikatan
rangkap (Lam, dkk., 2010). Asam lemak bebas yang
terkandung dalam minyak sawit kurang dari 1,5% (Kinast,
2003). Ada beberapa jenis asam lemak di dalam minyak sawit
seperti yang disgjikan pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Jenis Asam Lemak

. ] Dergjat

Asam lemak bebas | Rumus kimia K etidakjenuhan
Laurat 12:0 0,1
Miristat 14:0 1
Pal mitat 14:0 42,8
Palmitoleat 16:0 -
Stearat 18:0 45
Oleat 18:1 40,5
Linoleat 18:2 10,1
Linolenik 18:3 0,2
Arakidik 20:0 -
Behenik 20:1 -

Sumber : Endalew, dkk., 2011

Asam lemak yang tak memiliki ikatan rangkap
merupakan asam lemak jenuh, contohnya asam stearat.
Sedangkan asam lemak yang memiliki ikatan rangkap disebut
asam lemak tak jenuh. Minyak nabati dan metanol merupakan
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komponen paling sederhana dalam pembuatan biodisel
dengan komposisi tertentu.

Minyak kelapa sawit dapat berupa CKO (Crude Kernel
Qil) dan RPO (Refined Palm Qil). CKO merupakan minyak
kelapa sawit yang memiliki kandungan FFA sebesar 3,38%
(Karabas, 2013), sedangkan RPO Refine Oil yaitu minyak
kelapa sawit dengan kandungan FFA kurang dari 1,5%
(Kinast, 2003).

2.2 Metanal

Metanol adalah suatu senyawa dengan rumus kimia
CH3OH. Metanol disebut juga metil alkohol atau yang dikenal
masyarakat sebagal spiritus. Metanol merupakan golongan
alkohol dengan rantai yang paling sederhana (Hikmah, dkk.,
2010).

Metanol diproduksi secara alami dari metabolisme
anaerobik bakteri. Pada keadaan atmosfer, metanol berwujud
cairan tidak berwarna, mudah menguap, berbau yang khas,
dan mudah terbakar. Api dari pembakaran metanol biasanya
tidak berwarna, sehingga harus berhati-hati jika berada
didekat metanol yang terbakar. Metanol termasuk zat kimia
yang beracun jika masuk kedalam metabolisme tubuh, hal ini
disebabkan metanol mudah terabsorbs dengan cepat
kemudian terdistribusi kedalam cairan tubuh. Dampak
keracunan metanol dapat menyebabkan kebutaan permanen
serta kematian setelah 6 — 30 jam. Pada bidang industri
metanol digunakan untuk pelarut, tekstil sintetik, cat, perekat,
bahan anti beku untuk radioaktif (Hikmah, dkk., 2010).
Berikut pada Tabel 2.2 tersgji sifat kimia dan fisk metanol.



Tabel 2.2 Sifat kimia dan fisik Metanol

Sifat Kimiadan Fisk Metanol

Massa molar 32.04 g/mol

Wujud cairan tidak berwarna
Titik Ieleh -97°C

Titik didih 64.7°C

Kelarutan dalam air sangat larut

Densitas pada 20°C 0,79 g/mL

Sumber : Hikmah, dkk., 2010

Reaks antara metanol dan RPO dalam pembentukan metil
ester dapat melalui reaksi esterifikasi dan atau reaksi
transesterifikas.

2.3 Reaks Esterifikas dan Transesterifikasi

Esterifikasi merupakan reaksi antara alkohol dengan
asam karboksilat sehingga diperolen suatu ester. Berbeda
dengan reaks esterifikasi, reaksi transesterifikas ialah reaksi
kimia trigliserida dengan metanol kemudian dihasilkan metil
ester (biodiesel) dan gliserol. Metil ester merupakan ester
lemak yang terikat dengan gugus metil. Penambahan katalis
berdampak pada kecepatan reaks transesterifikasi dan
presentase hasil dari metil ester. Reaks transesterifikas
merupakan reaksi yang reversible. Beberapa jenis akohol
dapat digunakan untuk reaksi transesterifikasi yaitu metanol,
etanol, propanol dan butanol. Namun, penggunaan metanol
lebih  menguntungkan karena metanol relatif terjangkau
daripada jenis alkohol lainnya dan memiliki rantai karbon
yang terpendek.



0 0

| |

cri-_,obom CH;0-C-R; CH,-OH

‘ katalis

cno-cng + 3CH30H 4__’ CH;0-CR;, + CH-OH (2.2)

I
CH}'O'C'R} CH.__,I_}.C-R-3 CHJ'OH

Trigliserida Metanol Metil Ester Gliserol

Gambar 2.1 Persamaan reaks transesterifikas (Kim, dkk.,

2010).

Pada umumnya reaksi transesterifikasi dapat dikontrol

untuk mendapatkan konversi dan hasil yang maksimal dengan
parameter suhu reaksi, waktu reaksi, tipe katalis, jenis
akohol, rasio mol akohol dengan minyak, kandungan asam
lemak bebas serta kadar ar (Kim, dkk., 2010). Berikut
penjelasan parameter penting dalam reaksi pembentukan metil
ester :

Suhu reaksi

Suhu reaksi yang tinggi dapat menurunkan viskositas
minyak sehingga mempercepat reaksi dan waktu resksi
menjadi singkat. Leung dkk., (2006) dan Eevera, dkk.,
(2009) mengemukakan jika suhu reaksi melewati kondis
optimal, produk metil ester yang dihasilkan akan
menurun karena pada suhu reaksi yang tinggi
menyebabkan terjadinya reaksi saponifikasi. Suhu reaksi
harusnya lebih rendah dari titik didih alkohol. Suhu yang
optimal untuk sintesis metil ester adalah 50-65°C
(Leung, dkk., 2006). Namun menurut penelitian yang
dilakukan oleh Fang, dkk. (2010) dan Ashikin, dkk.
(2011), bahwa suhu untuk reaksi sintesis metil ester
dapat dilakukan pada suhu 150°C. Sehingga untuk



sintesis metil ester diperlukan suatu katalis yang dapat
menghasilkan metil ester dengan efektif dan maksimal.

Waktu Reaksi

Waktu reaksi optimum pada pembentukan metil ester
dengan katalis homogen basa berkisar antara 30-60 menit
(Nakpong, dkk., 2010). Waktu reaksi yang berlebih akan
menyebabkan penurunan produk dan terbentuknya sabun
(Eevera, dkk., 2009). Sehingga diperlukan waktu
optimum untuk menghasilkan metil ester. Namun,
pemakaian katalis yang tepat dapat mempersingkat waktu
reaksi. Menurut penelitian yang dilakukan oleh Boey,
dkk., (2012) waktu optimum untuk sintesis metil ester
dengan katalis heterogen asam berkisar 2-3 jam.

JenisKatalis

Katalis homogen dan heterogen baik bersifat basa
maupun asam dapat digunakan untuk reaksi esterifikas
dan transesterifikasi. Pada sintesis metil ester dengan
penggunaan  katalis homogen contohnya NaOH
(Talebian-Kiakalaieh, dkk., 2013), terdapat kelemahan
yaitu proses pemisahan antara produk dan reaktan yang
aulit dilakukan karena fasanya yang sama (Bonrath dan
Netscher, 2005). Menurut Taebian-Kiakalaieh, dkk.,
(2013) untuk mengatasi kelemahan katalis homogen,
digunakan katalis heterogen contohnya WO,/SIO, yang
proses pemisahan antara produk dan reaktan menjadi
efektif.

Pemilihan jenis katalis asam maupun basa juga
berpengarun pada hasil metil ester. Pada penggunaan
katalis basa, jika minyak nabati dengan kandungan asam
lemak bebas lebih dari 2% berat minyak akan terjadi
reaksi saponifikasi. Sehingga digunakan katalis asam
untuk menghindari reaksi saponifikasi. katalis asam lebih
baik digunakan untuk katalisis pembentukan metil ester,
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karena dapat terhindar dari reaksi saponifikasi (Lam,
dkk., 2010).

Jenis Alkohol

Jenis alkohol menentukan presentase metil ester yang
dihasilkan. Jenis akohol untuk sintesis metil ester
menggunakan metanol (84%) > etanol (80%) > n-
propanol (76%). Keasaman akohol berpengaruh pada
sintesis metil ester. Keasaman tertinggi alkohol yaitu
metanol > etanol > n-propanol (Kim, dkk., 2010).

Rasio Mol Alkohol dengan Minyak

Pada penelitian yang dilakukan oleh (Kim, dkk.,
2010) untuk sintesis metil ester, terdapat perbedaan
produk yang disebabkan oleh rasio mol akohol dengan
minyak. Untuk rasio mol metanol-minyak (7:1)
menghasilkan yield 88,88% sedangkan dengan rasio mol
metanol-minyak (9:1) menghasilkan yield 87%. Hal ini
menunjukkan bahwa terdapat hubungan antara rasio
alkohol dengan minyak.

Kandungan FFA serta kadar air

Kandungan asam lemak bebas lebih dari 2% berat
minyak dan air dalam jumlah yang besar akan
memengaruhi  reaks pembentukan metil ester secara
signifikan. Selain itu menurut Kim, dkk., (2010)
pemisahan metil ester dan gliserol dengan kadar air yang
besar sulit dilakukan karena terdapat pula gliserin yang
dihasilkan akibat dari kadar air yang besar.

Agar dihasilkan metil ester secara efektif dan efesien maka
diperlukan suatu katalis. Katalis homogen yang dapat
digunakan untuk reaksi esterifikasi yaitu NaOH, KOH dan
CH3ONa, namun terdapat kelemahan pada katalis homogen
tersebut yaitu sensitif terhadap kandungan asam lemak bebas,
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jika terdapat asam lemak bebas melebihi 2% berat minyak,
maka akan terjadi reaksi saponifikasi. Katalis homogen juga
sulit dipisahkan dengan produknya. Untuk mengatasi hal
tersebut dipilih katalis heterogen yaitu CaO dan WO,/ZrO,
karena mudah diregenerasi dan mudah dipisahkan dengan
produk (Lam, dkk., 2010).

2.4 Teori Asam-Basa

Sebelum terdapat teori asam basa, dinyatakan bahwa
asam ialah suatu zat yang memiliki rasa asam sedangkan basa
merupakan zat yang memiliki rasa pahit, selain itu terdapat
juga perubahan warna indikator akibat dari sifat asam dan
basa serta reaksi asam dengan basa menjadi garam. Pada
tahun 1838, Liebeg mengemukakan bahwa asam ialah
senyawa yang mengandung hidrogen, hidrogen tersebut dapat
digantikan dengan logam (Miesser dan Tarr, 2004). Berikut
dibawah ini contoh reaks asam-basa:

HCl(aq) + NaOH (a0) — NaCl ot HzO(aq) (22)
(Asam) (Basa) (Garam)  (Air)

Pada uraian dibawah ini dijelaskan tentang teori asam-basa
yang biasanya disebut teori Asam-Basa Brensted-Lowry.

2.4.1 Asam-Basa Bransted-L owry

J. N Bransted dan T. M. Lowry Pada tahun 1923,
mengemukakan asam ialah spesi dengan kecenderungan untuk
kehilangan ion hidrogen dan basa merupakan spesi dengan
kecenderungan untuk memperoleh ion hidrogen. Konsep
Bronsted-Lowry dapat menjelaskan tentang asam-basa
konjugat, perbedaannya terdapat pada ada dan tidaknya proton
dan dapat menjelaskan reaksi yang terjadi antara asam dan
basa kuat menjadi asam dan basa yang lebih lemah (Miessler
dan Tarr, 2004). Teori ini dapat mendefinisikan bahwa ion
hidrogen dalam larutan berair tidak pada kondis bebas,
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namun ion hidrogen bereaksi dengan air menghasilkan ion
hidronium. lon hidronium (Hz0") merupakan ikatan yang kuat
hal ini terjadi karena gaya tarik yang terjadi antara ion
hidrogen dengan molekul air yang polar (Stoker dan Walker,
2004). Berikut di bawah ini reaksi asam-basa Brensted-
Lowry:

HF e +H200) —>H3sO'(a + Fa) (2.3)

Basa-asam konjugasi

Asam-basa konjugasi

2.4.2 Asam-Basa L ewis

Pada tahun 1923 G. N. Lewis mendefinisikan asam-
basa ditinjau dalam hal serah-terima pasangan elektron. Teori
asam-basa Lewis paling sering digunakan dari semua teori
asam-basa karena kemudahan dan penerapannya yang luas.
Lewis mendefinisikan asam sebagai spesi penerima pasangan
elektron sedangkan basa merupakan spesi pendonor pasangan
elektron. Contoh reaksi asam-basa Lewis terdapat pada
persamaan reaksi 2.4 dan 2.5

(asam-basa Lewis)
| |
RsN: +BF; » RN+ BF3 (2.4)
I |
(basa-asam Lewis)

4CO + Ni — Ni(CO), (2.5)

Pada persamaan resksi (2.4) daam satu spes RqN:

merupakan basa lewis karena memiliki pasangan elektron
bebas, sedangkan R;N" ialah asam Lewis karena memiliki
orbital kosong yang mampu menerima pasangan elektron
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bebas, begitu pula yang terjadi pada BF; dan BF3 . Namun
pada persamaan reaksi (2.5) terdapat pemakaian bersama
pasangan elektron bebas yang bersumber dari CO sehingga
membentuk ikatan kovalen koordinasi. Sehingga asam-basa
Lewis dapat menjelaskan semua reaksi yang melibatkan ion
hidrogen, ion oksida atau interaksi pelarut, maupun
pembentukan asam basa seperti R;NBF; dan semua senyawa
koordinasi (Huheey, 1983).

25 Katalis

Katalis ialah suatu senyawa yang dapat meningkatkan
lgju reaksi kimia tanpa mengalami perubahan dan terbentuk
kembali pada akhir reaksi. Katais bekerja dengan
menurunkan energi aktivasi suatu reaksi, sehingga molekul
memiliki jaur alternatif untuk bereaksi secara efektif. Katais
bekerja dengan mengubah kinetika reaksi, namun tidak
mengubah termodinamika reaksi. Ciri-ciri katalis yang baik
yaitu, (i) memiliki selektivitas yang baik dari produk yang
diinginkan serta meminimalkan produk samping yang tidak
diinginkan, (ii) mencapa tingkat resksi yang cukup pada
kondisi proses reaksi yang diinginkan (mengingat biasanya
selektivitas tinggi lebih penting daripada aktivitas katalitik
yang tinggi), (iii) memiliki stabilitas pada kondisi reaksi
tertentu selama jangka waktu tertentu atau katalis dapat
diregenerasi (Atkins, 1990). Berikut pada gambar 2.2 tersgji
diagram konversi energi aktivasi reaksi tanpa katalis dan
reaks dengan katalis.
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E; = energi aktivas tanpa
reaks katalisis

E, = energi aktivasi dengan

reaks katalisis

Energi Aktivasi

Produk

k

Koordinat Reaksi

Gambar 2.2 Diagram konversi energi aktivasi (E;) reaksi
tanpa katalis dan (E,) reaksi dengan katalis.

Katalis ditinjau fasanya, katalis terbagi menjadi dua jenis
yaitu katalis homogen dan katalis heterogen, masing-masing
jenis katalis terdapat kelebihan dan kekurangannya.

2.5.1 KatalisHomogen

Katalis homogen ialah katalis yang memiliki fasa yang
sama dengan reaktannya, sehingga katalis dapat bercampur
dengan produk pada akhir reaksi. Katalis jenis ini meliputi
senyawa logam transis dan katalis asam-basa (Thomas dan
Thomas, 1997).

Katalis homogen umumya berwujud cairan, contohnya
reaks etil asetat dengan air menghasilkan asam asetat dan
etanol biasanya bereaksi sangat lambat sehingga sulit diukur
(Chang, 2005). Katalis homogen mudah aktif pada suhu
rendah (Kazansky, dkk., 1993), konsumsi katalis yang tinggi,
menyebabkan korosi reaktor (Wang dan Xu, 2004), masalah
pembuangan limbah serta proses pemisahan antara produk
dan reaktan (pemurnian) yang sulit dilakukan karena fasanya
yang sama (homogen) (Bonrath dan Netscher, 2005). Contoh
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katalis homogen untuk esterifikasi yaitu NaOH, KOH dan
CH3ONa, namun terdapat kelemahan pada katalis homogen
tersebut yaitu sensitif terhadap kandungan asam lemak bebas,
jika terdapat asam lemak bebas melebihi 2% berat minyak,
maka akan terjadi reaksi saponifikasi. Katalis homogen juga
sulit dipisahkan dengan produknya (Lam, dkk., 2010). Guna
mengatasi kelemahan katalis homogen, dibuatlah katalis
heterogen untuk mempermudah pemisahan produk dengan
katalis.

2.5.2 KatalisHeterogen

Katalis heterogen ialah katalis yang berfasa berbeda
dengan reaktannya. Reaktan dan produk biasanya berfasa gas
atau cairan, sedangkan katalis yang digunakan berada dalam
bentuk padatan. Keuntungan dari katais heterogen selain
material padatannya adalah kemudahan katalis terpisah dari
produk setelah reaks katalitik, karena katalis memiliki fasa
yang berbeda dengan produk (Thomas dan Thomas, 1997).

Tahapan dalam reaks katalitik menggunakan katalis
heterogen ialah, (i) Reaktan berdifus melewati lapisan
pembatas yang mengelilingi partikel katalis, (ii) Reaktan
berdifusi antar partikel ke dalam pori katalis ke sisi aktif, (iii)
Adsorps reaktan diatas sisi aktif, (iv) Reaks permukaan
termasuk pembentukan atau konversi berbagai intermediet
teradsorpsi, termasuk langkah-langkah difusi permukaan, (V)
Desorpsi produk dari sis katalis, (vi) Produk berdifusi antar
partikel melewati pori katalis dan (vii) Produk berdifusi
melewati lapisan pembatas yang mengelilingi partikel katalis
(Thomas dan Thomas, 1997). Contoh katalis heterogen yang
digunakan pada sintesis metil ester yaitu CaO dan WO,/ZrO,
(Lam, dkk., 2010). Pada penelitian ini katalis yang digunakan
ialah katalis Mgu.nFel, yang dibuat dengan metode sol-gel
katalis.
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2.6 Metode Sol-Gél

Metode sol-gel menjadi salah satu metode yang penting
untuk menghasilkan material berpori, lapisan tipis dan katalis
berwujud serbuk (Murthy dkk., 2006; Akpan dan Hameed,
2010). Metode sol-gel memliki beberapa keuntungan yaitu,
(1) prosesnya menggunakan suhu rendah, (2) biaya rendah,
(3) kemurnian dan homogenitas tinggi, (4) kemampuan
pembentukan yang baik dan (5) fabrikasi yang mudah pada
meaterial terang dan berpori (4) pengontrolan luas permukaan,
volume pori serta distribusi ukuran pori yang baik (Perego
dan Villa, 1997); Su dkk., 2006).

Proses awa pada metode sol-gel dimulai dari
pembentukan sol (suspens koloid dari partikel padat dengan
diameter < 200 nm). Pada umumnya reaksi yang terjadi pada
metode sol-gel terbagi menjadi dua langkah berbeda:
hidrolisis (Persamaan 2.6) dan kondesas (Persamaan 2.7 dan
2.8). Pada metode sol-gel dengan tahapan reaksi hidrolisis
terjadi ikatan antara logam dari Meta akoksida (M-OR)
dengan atom Oksigen dari H,O yang mengalami hidrolisis.
Kemudian dari reaks tersebut menghasilkan suatu Meta
hidroksida (M-OH) serta Alkohol (R-OH). Pada tahap reaksi
kondensasi, Metal alkoksida (M-OR) berikatan dengan atom
Oksigen dari Meta hidroksida membentuk polimer -M-O-M-
dan alkohol. Tahapan reaksi metode sol-gel secara kondensasi
dapat pula terjadi dengan masing-masing perkursor yaitu
Metal hidroksida (M-OH) dan membentuk polimer -M-O-M
dan ar. Proses sol membentuk ikatan antar monomer-
monomer sampai menjadi suatu polimer disebut dengan
proses gelasi (menjadi gel) dalam waktu tertentu (ageing). Gel
yang terbentuk lalu dikeringkan dan membentuk xerogel.
Xerogel dihasilkan dengan pengeringan pada suhu tertentu
untuk menghilangkan pelarut (Wuttke dkk., 2010).
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M-OR + H,O -~ M-OH + R-OH (2.6)
M-OR + H-O-M - [M-O-M]n+ ROH (2.7)
M-OH + M-OH - [M-O-M]n+ H,O (2.8)

Cara mengontrol kecepatan reaksi kondensas dimulai
dari pemilihan prekursor yang mudah terhidrolisis, pada
umumnya yang paling cepat adalah logam alkoksida. Dengan
menggunakan prekursor tersebut, reaksi dapat dihentikan pada
tahap pembentukan sol dengan cara mengontrol kondis pH,
jenis akoksida, temperatur dan konsentras (RUdiger dkk.,
2007). Setelah terbentuk padatan, hasil sintesis katalis tersebut
dikalsnas pada suhu dan waktu tertentu agar terbentuk
katalis. Menurut Kemnitz dkk., (2002)katalis dapat diperluas
sis aktifnya dengan cara doping.

2.7 Doping Katalis

Proses yang dilakukan untuk preparas katalis salah
satunya yaitu doping. Melalui doping, sifat-sifat material
katalis dapat diubah atau ditingkatkan dengan penambahan
aditif atau pendukung pada katalis, misal sifat keasaman dapat
ditingkatkan sehingga meningkatkan aktivitas katalis (Perego
dan Villa, 1997). Menurut Kemnitz dkk., (2002) melalui
doping, diperoleh stabilitas katalis yang lebih tinggi, sehingga
aktivitas dan selektivitasnya bertahan lebih lama (Ertl dan
Kndzinger, 1991).

Perbedaan metode impregnasi dengan doping terjadi saat
proses pencampuran antara logam katalis dan pendukung
katalis. Pada proses impregnasi, larutan prekursor
dikontakkan dengan padatan pendukung katalis yang telah
terbentuk. Pada proses doping logam pada katalis dilakukan
dengan mereaksikan logam dan prekuror lainnya pembentuk
katalis secara bersama-sama. Padatan yang terbentuk
selanjutnya dikeringkan guna menghilangkan pelarut yang
masih ada dan tahapan terakhir ialah aktivas katalis melalui
kalsinasi atau reduksi. Pada proses doping ini fasa aktif katalis
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yang merupakan suatu fasa padatan baru (Campanati dkk.,
2003). Penelitian Doig dkk., (2004) sebelumnya menunjukkan
bahwa doping logam K pada katalis V,0s/TiO, dapat
meningkatkan aktivitas serta selektivitas katalis untuk reaksi
oksidasi parsia toluena menghasilkan asam benzoat dan
benzal dehid.

2.8 Karakterisas Katalisis
2.8.1 Difraks Sinar-X (XRD)

Difraksi sinar-X (XRD) memberikan informasi tentang
struktur kristalitas suatu material. Difraksi sinar-X (XRD)
ialah suatu instrumen yang digunakan untuk karakterisas
struktur kristal dalam sampel padatan. Kristal adalah susunan
rapat dan teratur dari atom-atom. Susunan atom dalam kristal
menentukan simetri, distribusi densitas elektron, ukuran dan
struktur  kristal. Materiadl nonkristal memiliki  derajat
kristalinitas dengan pola difraksi pendek dan melebar,
contohnya material berbahan gelas (amorf) dan cairan. Oleh
karena itu, pola difraks dapat digunakan untuk menentukan
dergjat kristalinitas (Chang, 2002).

Bragg mengilustrasikan difraksi sinar-X seperti pada
Gambar 2.3. Hukum Bragg menyatakan bahwa jika suatu
berkas sinar-X ditembakkan pada permukaan kristal pada
sudut 6, maka sebagian sinar akan dipantulkan oleh bidang
kisi kristal tersebut. Sebagian sinar yang tidak dipantulkan ini
akan menembus menuju ke lapisan kisi kristal dan seterusnya.
Efek kumulatif dari pantulan yang berasal dari pusat kristal
yang berjarak teratur adalah menunjukkan terjadinya difraksi
sinar. Hukum Bragg pada Persamaan 2.9 merupakan dasar
dari difraksi sinar-X. Sinar-X dipantulkan dari kristal hanya
pada saat sudutnya memenuhi persamaan Bragg, selain dari
sudut tersebut, terjadi interferensi destruktif. Identifikasi pola
difraksi didasarkan pada posis garis (dalam 26) dan intensitas
relatif. Harga d menentukan harga 28. Harga d dapat dihitung
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dari panjang gelombang yang diketahui dan sudut terukur
melalui persamaan Bragg (Skoog dan West, 1980).

Cahava sinar-X Cahavya sinar-X
datang dipantulkan

0
\\\ fo» v. 4! // Bidang kistal
TW /
Jarak kisi .i 1t
A : [
= \F/ Bidang kristal
- Bidang kristal

Gambar 2.3 Difraksi Sinar-X (Skoog dan West, 1980).

nA=2dsin6 (2.9)

dimana,

d = jarak antar bidang kisi (A),

A = panjang gelombang radiasi (A),
6 = sudut datang.

Karakterisasi kristal dilakukan secara empiris sehingga
perlu data standar harga d dan garis intensitas kristal tunggal.
Jumlah dan jenis pusat atom pemantul yang adadi tiap lapisan
menentukan intensitas garis. Standar diatur dengan urutan
mulai dari harga d dengan garis intensitas tertinggi. Eliminas
senyawa-senyawa dilakukan dengan mempertimbangkan
harga d dengan garis intensitas tertinggi pertama, kedua,
ketiga dan seterusnya. Umumnya tiga atau empat harga d
cukup untuk mengidentifikasi senyawa dengan tepat (Skoog
dan West, 1980).
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Kristalinitas relatif suatu material diketahui dari hasil
karakterisass dengan XRD. Kristalinitas relatif dihitung
melalui perbandingan jumlah total intensitas relatif puncak
produk hasil sintesis terhadap jumlah total intensitas relative
puncak standar (Rayalu, dkk., 2005). Analisis kualitatif katalis
dapat dilakukan dengan XRD lalu membandingkan pola XRD
katalis tersebut dengan standar. Contoh penggunaan
difraktometer sinar-X adalah dan karakterisas grafit alami
dan grafit setelah kondisi pengasaman yang dilakukan oleh
Sun dkk., pada tahun 2008. Pola XRD hasil karakterisasi
ditunjukkan pada Gambar 2.4.
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Gambar 2.4 Pola XRD pada grafit alami dan grafit setelah
kondisi pengasaman (Sun dkk., 2008).

Dari hasil andliss XRD, dismpulkan bahwa grafit
setelah kondisi asam lebih kristalin jika dibandingkan dengan
grafit alami. Hal ini ditunjukkan oleh intensitas puncak dari
grafit setelah pengasaman lebih tajam bila dibandingkan
dengan intensitas puncak grafit alami.
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2.8.2 Metode Adsorps Piridin FTIR Untuk Penentuan

Keasaman

Penentuan keasaman katalis ditentukan dengan
spektroskopi FTIR melalui adsorps piridin. Pemilihan probe
teradsorps penting untuk penentuan keasaman dengan
spektroskopi FTIR. Piridin dipilih sebagai probe teradsorpsi
karena lebih stabil dan selektif dibanding NH3, lebih kuat
teradsorpsi dibanding CO dan CH;CN dan lebih sengtif
terhadap asam Lewis dibanding NO (Zaki, dkk., 2001).
Spektroskopi FTIR dapat digunakan untuk membedakan
antara piridin yang berinteraksi dengan kation logam dari sisi
aktif katalis (ds asam Lewis) dengan piridin yang
berinteraksi membentuk ion piridinium (sisi asam Brgnsted).
Piridin akan teradsorpsi pada permukaan katalis. Interaksi
yang terjadi saat adsorpsi piridin dengan katalis dapat dilihat
pada Gambar 2.5 (Layman dkk., 2003).

3 /:'\: h

l\‘ H
P e \ . a7 ]
Asam Lewis Asam Brensted

Gambar 2.5 Interaksi Piridin dengan Permukaan Oksida
Logam (Layman, dkk., 2003).

Identifikasi vibrasi ulur piridin berada pada daerah
bilangan gelombang 700-1400 cm™. Spektrum inframerah
basa terabsorpsi, seperti NH; dan piridin, memberikan
indikasi sis adsorpsi alami contohnya ion piridium teradsops
yang analog dengan sisi donor proton (Gates, 1992). Pita
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sergpan asam Bregnsted dan Lewis masing-masing muncul
pada 1640 cm® dan 1450 cm® (Ali dkk., 2007). Contoh
lainnya yaitu spektrum FTIR dari HS-AlF; murni dan HS-
AlF; yang didopping logam seperti ditampilkan pada Gambar
2.6. Spektra diperoleh setelah dilakukan adsorpsi piridin pada
katalis yang kemudian dikarakterisasi dengan FTIR oleh
Murwani, dkk., (2008). Sisi asam Lewis yang berada pada
1450 cm™® seperti ditampilkan pada Gambar 2.6
mengindikasikan terjadi vibrasi dari piridin yang terkoordinasi
dengan sis asam Lewis dari padatan. Puncak pada bilangan
gelombang 1540 cm™ ditunjukkan oleh asam Brensted.

S ——

r - —
1600 1550 1500 1450 1400

Bilangan gelombang (¢m')

Gambar 2.6 Spektrum FTIR dengan Adsorpsi Piridin pada
HS-AIF; Murni dan HS-AIF; yang didopping
Berbagai Logam (Murwani, dkk., 2008).
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2.8.4 GasKromatogr afi

Kromatografi ditemukan oleh ilmuan Rusia yaitu
Mikhail Semenovich Tsweet pada tahun 1906. Kromatografi
merupakan metode pemisahan dengan menggunakan gas
sebagai fasa geraknya yang keluar dari suatu kolom sebagai
fasa diamnya. Gas pembawa yang berfungsi sebagai fasa
gerak untuk membawa sampel melewati kolom pada
instrumen ini memiliki beberapa syarat tertentu yaitu (i)
stabil, (ii) inert, (iii) murni serta (iv) cocok dengan detektor,
misalnya gas He, Ar, H,, N, Berikut pada gambar 2.7
disgjikan skema alat gas kromatografi.

Meter laju
Pengontrol laju :
Regulator tekanan | Slslcmuuckxl. Septum ..Dclektor
y Ol ‘\“'\m 1 -
O—- - |
o J
T Oven

Gas penyuplai | 1 (I\ O\

fase gerak ATV, |
Kolom

Gambar 2.7 Skema aat kromatografi gas (Harvey, 2000).

Hasil dari kromatografi gas bergantung pada detektor untuk
mengidentifikasi materi yang berada pada suatu campuran
tertentu. Salah satu contoh etektor yang dipilih untuk deteksi
metil ester adalah FID (Flame ionization Detector). Detektor
ini akan menunjukkan informasi dari hasil kromatografi yaitu
jenis sampel, waktu retensi dan konsentrasinya (Stauffer,
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2013). Contoh aplikasi kromatografi gas untuk analisis adalah
pada penelitian Siddiq, (2014). Pada pendlitian tersebut
ditentukan secara kuantitatif kandungan metil ester. Berikut
pada gambar 2.8 disgjikan kromatogram dari biodisel kedelai.
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Gambar 2.8 Kromatogram dari biodisel kedelai (Bezerra dan
Antoniosi Filho, 2014).

Resolus dalam kromatografi menunjukkan ukuran
dergiat pemisahan suatu campuran menjadi komponen-
komponen tertentu. Ukuran tersebut yaitu luas peak dan
waktu retensi. Waktu retensi ialah waktu yang diperlukan
suatu campuran untuk melewati suatu kolom dan keluar
menjadi  komponen-komponen penyusun campuran. Makin
besar selisih waktu retensi suatu komponen, maka pemisahan
campurannya semakin baik. Hasil anadlisis berupa peak area
mencerminkan efeisens, semakin lebar peak pemisahan
kurang efisen. Pada dasarnya sampel diandisis oleh gas
kromatografi terdapat beberapa syarat yaitu sampel dapat



25

dibawa oleh gas pembawa, memiliki titik didh dibawah 300-
500°C, tak terdekomposisi pada temperatur tertentu, dan
memiliki berat molekul 600-1000 amu. Kontrol dalam
pemisahan sampel menggunakan gas kromatografi yaitu
dengan divariasikan suhunya (Stauffer, 2013).
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BAB I11
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Alat dan Bahan
3.1.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini berupa
peraatan sederhana dan instrumen. Peralatan sederhana yang
digunakan yaitu alat-alat gelas, magnetic stirer, hot plate,
reaktor baja, reaktor teflon, peralatan lainnyayang terbuat dari
polietilen dan gelas. Instrumen yang digunakan yaitu
Spektrofotometer Absorpsi Atom (AAS) Hitachi Z-2000,
Difraktometer sinar-X (XRD)  Philips, Spektroskopi
Inframerah Fourier Transform (FTIR) 8400S Shimadzu, dan
Kromatografi Gas (GC) 7900 kode HP-88 detektor FID.

3.1.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini
adalah bahan-bahan kimia dengan kemurnian pro analisis
(p.&) meliputi FeCls-6H,0 (SAP, 97%), minyak kelapa sawit
berupa Refined Palm Oil (RPO), Mg(NOs),-6H,O (Merck,
99%), HF (Merk, 40%), etanol absolut (Merck, 99,9%),
metanol (Merck, 99,9%), n-heksana (Merck, 99%), standar
metil palmitat (Merck, 99%), standar metil stearat (Merck,
99%), standar metil heptadekanoat (Merck, 99%), piridin serta
aquades.

3.2 Prosedur Pendlitian
3.2.1 Preparasi Katalis Fe,03

Sintess Katalis Fe,0O; diawali dengan pelarutan
FeCl;-6H,0O dengan aguades. Setelah itu larutan dikeringkan
sampai terbentuk padatan. Padatan lalu digerus dan dikalsinasi
pada suhu 400°C selama 4 jam.
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3.2.2 Preparas Larutan Induk Fe*

FeCl;-6H,0 ditimbang sesuai perhitungan. Kemudian
prekursor dilarutkan dalam agquades sampai volume 10 mL.
Konsentrasi larutan induk Fe kemudian ditentukan dengan
Spektrofotometer Absorpsi Atom (AAS).

3.2.3 Preparasi KatalisMgyFeF»

Katalis Mg.«FeF, (x= 0,025; 0,05; 0,1 dan 0,15 mol)
dilakukan dengan metode sol-gel. Sintesis Katalis Mg «FesF,
(x= 0,025; 0,05, 0,1 dan 0,15 mol) diawai dengan
pencampuran prekursor Mg(NOs),-6H,0, larutan induk Fe*
serta  etanol secara stokiometri. Proses  pencampuan
berlangsung sambil diaduk. HF ditambahkan tetes demi tetes
sampai terbentuk sol. Pengadukan pada sol dilakukan sampai
terbentuk gel. Gel yang terbentuk diperam sampai diperoleh
gel padat yang stabil. Gel padat disaring dan dicuci dengan
aquades. Gel dikeringkan lalu digerus. Hingga pada akhirnya
gel kering dikalsinasi pada suhu 400°C selama 4 jam.

3.3 Karakterisas
3.3.1 Penentuan Struktur menggunakan Difraktometer
Sinar-X
Padatan katalis dikarakterisas struktur kristalnya
dengan difraktometer sinar-X. Sumber radiasi yang digunakan
pada penentuan struktur kristal yaitu radiasi Cu Ko
(A=1,54056 A). Penentuan struktur katalis dimulai pada nilai
20 diantara 20-90° dengan interval 0,05°. Kemudian hasil
difaktogram katalis dicocokan dengan database JCPDS
Interntional Centre of Diffraction Data PCPDFWIN tahun
2001.
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3.3.2 Penentuan Keasaman menggunakan Metode

Adsorpsi Piridin - FTIR

Penentuan keasaman katalis dilakukan dengan metode
adsorpsi piridin menggunakan FTIR. Katalis dipanaskan pada
suhu 150°C selama 15 menit dengan diairi gas N,. Katalis
diambil dan dimasukkan ke dalam pipa kaca yang disumbat
dengan glass wool. Kemudian katalis ditetes piridin sebanyak
60 pL. Setelah itu katalis kembali dipanaskan pada suhu
150°C selama 15 menit. Katalis dianaisis dengan FTIR.
Tahapan penentuan keasaman katalis sesuai yang dilakukan
oleh Murthy, dkk., (2005) dan Parida, dkk., (2001).

3.4 Uji Katalisis
3.4.1 SintesisMetil Ester

Minyak nabati yang digunakan untuk sintesis metil
ester (biodiesel) yaitu Refined Palm Oil (RPO). Padatan
katalis Mg, «FesF,, RPO serta metanol dicampurkan sesuai
perhitungan lampiran F ke dalam reaktor teflon yang
selanjutnya dimasukkan dalam reaktor stainless steel.
Kemudian teflon dimasukkan dalam reaktor stainless stedl.
Reaktor berlapis tersebut dipanaskan di dalam oven hingga
suhu 150°C selama 5 jam. Kondis reaksi ini diadopsi dari
penelitian Siddiq (2014). Hasll resks dikeluarkan dari
reaktor. Hasil reaksi diekstrak dengan n-heksana di dalam
corong pisah dan disetimbangkan. Fasa metil ester dipisahkan.
Fasa metil ester dianalisis dengan kromatografi gas.
Rangkaian aat untuk sintesis metil, ester ditunjukkan pada
Gambar 3.1.
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Gambar 3.1 Reaktor batch untuk sintesis metil ester

3.4.2 AnalisisMetil Ester

Metil ester diekstrak kembali dengan n-heksana
sebanyak 10 mL. Metil ester kemudian dipekatkan dengan
pemanasan pada suhu 75°C. Metil ester kemudian dianalisis
dengan kromatografi gas. Kondisi kromatografi gas yang
diperlukan untuk analisa metil ester sebagai berikut:

Tipeaa :GC 7900 HP-88
Detektor : FID, suhu 250°C

Kolom :15mx 0,25 mmx 0,2 yum

Inlet : CIP, suhu 250°C

Oven : 80°C (2menit) -> [10°C/menit, 230°C
(5menit)]

Sampel metil ester sebanyak 20-30 mg dilarutkan
daam 1 mL n-heksana dan ditambahkan dengan internal
standar metil heptadekanoat, kemudian sampel disuntikkan
pada instrumen kromatografi gas dengan mikroliter syringe.
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Perhitungan konversi katalis dapat dihitung melalui rumusan
sebagai berikut:

Massa yang bereaksi

Konversi (%) = ———— —

X 100% (3.1)

Massa yang bereaksi dalam satuan (mg) dan massa mula-mula
dalam satuan (mg).
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis katalis Fe;0s
dan Mg FeF> (x= 0,025; 0,05, 0,1 dan 0,15 moal).
Karakterisas struktur katalis dilakukan dengan XRD dan
penentuan keasaman dilakukan dengan FT-IR piridin.
Selanjutnya dilakukan uji konversi katalis melalui reaksi
transesterifikas dari minyak nabati dengan metanol. Hasil
reaks dianalisis dengan kromatografi gas.

4.1 Hasl SintessKatalis Fe,0O3

Sintesis katais Fe,O; diawai dengan pearutan
FeCls-6H,0 dengan aguades. Padatan FeCls-6H,O berwarna
jingga. Pada saat pelarutan, terbentuk larutan Fe** berwarna
kuning. Air dipilih sebaga pelarut karena FeCls-6H,0O dapat
larut dengan air. Air juga berperan dalam pemutusan ikatan
air kristal pada FeCls:6H,0.Warna kuning terbentuk karena
adanya ikatan Fe dengan air, air juga dapat bertindak sebagai
ligan membentuk kompleks [Fe(H,O)]Cls. Ha ini sesuai
dengan pendlitian yang dilakukan oleh Windholtz (1983).
Berikut reaksi yang terjadi yaitu :

FeC|3'6H20(S) + HZO(aq) —> [Fe(H20)6] C|3 (a9) (41)
Kemudian larutan dikeringkan sampai terbentuk padatan.
[Fe(H20)6] (@ 3) (ag) —» FeCl 39t 6H,0 (aq) (42)

Pedatan digerus sebelum kalsinasi, penggerusan ini
diperlukan agar seluruh bagian padatan secara merata berada
pada suhu yang sama, sehingga ikatan yang diharapkan putus
tercapai. Setelah penggerusan homogen, padatan dikalsinas
pada suhu 400°C. Kalsinasi dilakukan untuk menghilangkan
zat lain yang bukan Fe yaitu Cl sehingga diperoleh Fe.
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Padatan Fe,O; terbentuk karena ikatan Fe dengan Cl dari
FeCl; terputus dan kemudian Fe berinteraksi dengan oksigen
dari udara kalsinasi. Reaksi selama kalsinasi dapat dituliskan
sebagai berikut :

2FeClyg + 3/20, ~I8 > Fe0s¢9 + 3Clyg (4.3)

Padatan hasil kalsinas berwarna merah bata ha ini sesuai
dengan penelitian yang dilakukan oleh Windholtz (1983).

4.2 Penentuan Konsentrasi Larutan Induk Fe*'

Larutan induk Fe * disiapkan harus dengan konsentras
yang pasti, karena akan digunakan sebagai prekursor doping
dalam katalis yang disintesis.Padatan FeCls-6H,O berwarna
jingga dan ditimbang. Padatan dilarutkan dengan aguades.
Pada saat pelarutan dengan aguades, padatan larut dan
berwarna kuning. Air dipilih sebaga pelarut karena
FeCl3:6H,0 dapat larut dengan air. Larutan induk ini perlu
disiapkan karena padatan prekursor Fe bersifat higroskopis,
sehingga perlu ditentukan konsentrasi Fe yang sebenarnya.

Larutan induk Fe ditentukan konsentrasinya dengan
Spektrofotometer Absorps Atom (AAS). Kurva kalibras
ditunjukkan olen Gambar 4.1 Data kurva kalibrasi larutan Fe**
terdapat pada Lampiran D. Persamaan garis linear yang
diperoleh dari Gambar 4.1 adalah y = 0,03722X - 0,00173
dengan R = 0,99982. Hasil perhitungan dengan persamaan
garis linear kurva kalibrasi dan faktor pengenceran diperoleh
konsentrasi larutan induk sebesar 108375 mg/L.
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Gambar 4.1 DataKurvaKalibrasi mKalibrasi Larutan Fe**
* Sampel Larutan Fe**

4.3 Hasl SintessKatalis M gy<FeF»

Menurut Cai dkk., (2010) aktivitas katalitik dapat
ditingkatkan melalui doping logam tertentu pada katalis. Oleh
karena itu dalam penelitian ini disintesis katalis doping.
Logam yang digunakan untuk doping adadah Fe. katalis
doping Fe dinotasikan dengan Mg, Fel dilakukan melalui
metode sol-gel dipilih karena dengan metode tersebut
dihasilkan katalis dengan luas permukaan besar (Perego dan
Villa, 1997).

Tahapan sintesis katalis Mgy.<FeF> (x= 0,025; 0,05; 0,1
dan 0,15 mol) diawali dengan pencampuran prekursor
Mg(NQOs),-6H,0, larutan induk Fe** ke dalam etanol. Larutan
induk yang telah diketahui konsentrasinya dapat digunakan
untuk sintesis katalis Mg;.«Cu,F,. Kebutuhan larutan induk
dan prekursor lainnya untuk sintesis katalis doping yang
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dihitung sesuai dengan perbandingan mol stoikhiometrinya
ditampilkan pada Tabel 4.1, sedangkan untuk kebutuhan
Hidrogen Fluorida (HF) sebanyak 51,4 dan etanol 21,4
sebanyak mL.

Tabel 4.1 Data bahan kimia untuk sintesis katalis Mg, «FesF,
(x=0,025; 0,05; 0,1 dan 0,15)

Katalis Larutan Fe* (mL) | Mg(NOs),-6H,0 (g)
M do,e75F€0,005F2 0,15 2,97
Mdo.05F€0,05F2 0,30 2,84
MgosFenaF> 0,62 2,65
Mo gs5F€0.15F2 0,86 243

Proses percampuran dilakukan dengan pengadukan agar
homogen. Hasil pengadukan berupa campuran homogen
bening yang berwarna kuning, intensitas warna tergantung
dari jumlah mol Fe yang ditambahkan. Semakin banyak
prekursor Fe intensitas warna larutan yang dihasilkan semakin
kuat. HF ditambahkan tetes demi tetes sampai terbentuk sol
secara merata. Sol yang terbentuk ditandai dengan perubahan
larutan jernih menjadi putih keruh. Pengadukan pada sol
dilakukan terus-menerus sampai terbentuk gel. Gel yang
terbentuk diperam sampai diperoleh gel padat yang stabil.
Pemeraman dilakukan agar polimerisasi terjadi secara
sempurna sampai membentuk gel padat. Gel padat disaring
dan dicuci dengan aquades untuk memisahkan gel dari sisa
prekursor. Gel dikeringkan lalu digerus, hingga pada akhirnya
gel kering dikalsinasi pada suhu 400°C sdlama 4 jam.
Pemilihan suhu 400°C dan waktu kalsinasi selama 4 jam agar
ikatan Fe dengan Cl dari prekursor FeCl; terputus sehingga
diperoleh padatan Mg.«FelF,. Hasl pengeringan dan
kalsinasi gel ditunjukkan pada Gambar 4.2.
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Setelah padatan dikasinasi, terjadi perubahan warna
menjadi merah bata. Semakin besar doping logam yang
dimasukkan pada katalis, semakin kuat intensitas warna pada
katalis. Perubahan intesitas warna pada katalis terjadi karena
varias jumlah mol logam Fe yang didopingkan, hal ini sesuai
dengan penelitian yang dilakukan oleh Purnama, (2010).
Berikut reaks sintesis katalis Mg, .«FeF:

1-xMg* + xFe* + 2F > Mg.Fef (4.4)

Gambar 4.2 Gel yang telah dikeringkan untuk loading (a;) Fe
2,5% (by) Fe 5% (c,) Fe 10% dan (d;) Fe 15%
dan Hasil kalsinasi katais dengan loading (&) Fe
2,5% (by) Fe 5% (c,) Fe 10% dan (d,) Fe 15%
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44 Hasl Karakterisas Katalis Dengan XRD

Padatan katalis Fe,O; dan MgyFeF (x= 0,025; 0,05;
0,10 dan 0,15 mol) dikarakterisasi struktur krista dengan
XRD. Pada Gambar 4.3 Difraktogram tersgji difaktogram
kristal katalis Fe,0O; dan Gambar 4.4 difraktogram Mg, cFeF»
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Gambar 4.3 Difraktogram Fe,O;

Hasil difraktogram katalis Fe;,Os dicocokan dengan data
database JCPDS International Centre of Diffraction. Sintesis
katalis Fe,O; telah berhasil, ha ini dibuktikan dengan
kecocokan antara difraktogram sampel dengan data base PDF
79-0007 yang merupakan Fe,Oz; dengan puncak 260 pada
33,19; 43,57; 56,24°.

Pencocokan juga dilakukan dengan database MgF, pada
difraktogram katalis Mg, <FeF, karena struktur utama dari
katalis yang disintesis adalah MgF,. Hasil pencocokan
menunjukkan bahwa difraktogram semua katalis Mg, Fel>
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(x= 0,025; 0,05; 0,10 dan 0,15 mol) cocok dengan puncak
yang dimiliki oleh database MgF, dengan PDF No.70-2269.
Database dengan PDF No. 70-2269 merupakan MgF, dengan
struktur tetragonal. Hasi| tersebut menunjukkan bahwa doping
logam Fe pada katalis MgF, berhasil, hal ini dibuktikan pada
tiap varias doping terdapat puncak 28 khas dari MgF, dan
terjadi pergeseran nilai 20. Nilai puncak 28 khas MgF,
terdapat pada 27,2; 40,4 dan 53,5°. Puncak-puncak tersebut
sesuai dengan database PDF No0.70-2269 yang merupakan
MgF, dengan struktur tetragonal, hasil tersebut sesuai dengan
hasil katalis MgF, (Purnamasari, 2010) pada Gambar 4.4.
Difaktogram pada Gambar 4.5 menunjukkan pengaruh doping
logam Fe terhadap intensitas puncak. Pada doping katalis
MgyFeF (x= 0,025 dan 0,15 mol) terlihat bahwa intensitas
puncak difaktogram menurun. Hasil ini sesuai dengan
pendlitian yang dilakukan olen Zhang dkk., (2011), bahwa
doping logam dapat mempengaruhi intensitas puncak
difraktogram.
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Gambar 4.4 Difraktogram katalis MgF, (Purnamasari, 2010).
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Gambar 4.5 Difraktogram katalis Mg, Fe,F,
(8) Mgo,g75F€0,025F2 (b) Mg 95F€0,05F>
(€) MgooFes1F. (d) MgoesFes sk

Hasil difraktogram juga dicocokan dengan puncak
difraktogram MgO dan Fe,Os;, hal ini dilakukan karena ada
kemungkinan terbentuk oksida tersebut selama sintesis pada
setiap variasi doping katalis. Intensitas puncak katalis untuk
MgO dicocokan dengan data PDF No0.77-2179 sedangkan
FeO; dengan data PDF No0.74-1695. Pada Gambar 4.5
Difraktogram katalis Mg, 4Fel tidak terdapat puncak MgO
pada setiap katalis, namun terdapat puncak Fe,Os; pada katalis
Mg..<Fel pada nilai x= 0,1 dan 0,15 mol dengan nilai 26
32,42° karena sebagian kecil logam Fe tidak terdoping ke
dalan MgF, sehingga pada saat kalsinasi bisa terbentuk
Fe,Os. Hal ini juga terjadi pada penelitian yang dilakukan
oleh Yang dkk., (2012) yaitu pengaruh doping Bismuth
terhadap struktur BayeSro4Cog7Fen3xOs5 bahwa pada
kapasitas doping logam tertentu (x= 0,05 dan 0,08) disertai
pulalogam oksida yang terbentuk dari doping katalis tersebut.
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Gambar 4.6 Intensitas katalis Mg,.«FelF, pada 26 40,4° yang
merupakan puncak tertinggi MgF, dan pada 26
33,19° yang merupakan puncak tertinggi Fe;Os.

Pada gambar 4.6 ditunjukkan hubungan intensitas dengan
20 tertinggi dari MgF, dan Fe,Os; untuk masing-masing
katalis. Intensitas katalis MgF, yang terdoping dengan Fe
menunjukkan penurunan secara bertahap seiring dengan
jumlah mol yang didoping jika diambil 26 dari puncak
tertinggi MgF,. Hal sebaliknya terjadi jika diambil 20 dari
puncak tertinggi Fe,0a.
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45 Hasl Penentuan Keasaman Katalis Dengan Metode

Adsorpsi Piridin—FTIR

K easaman katalis Fe,O; dan Mg, FeF, (x= 0,025; 0,05;
0,1 dan 0,15 mol) ditentukan dengan metode adsorpsi piridin-
FTIR. Piridin digunakan dalam penentuan keasaman katalis
karena piridin merupakan probe yang dapat teradsorpsi oleh
asam Brgnsted dan Lewis pada katalis (Damyanova, 2001).
Terbentuknya ikatan kovalen koordinasi terjadi akibat gugus
amina sekunder pada piridin dengan sisi asam Brgnsted dan
Lewis pada katalis (Ernst dkk., 1989). Piridin yang teradsorps
pada sis asam Brgnsted dan Lewis memiliki spektra yang
khas yaitu sisi asam Brgnsted pada daerah sekitar 1550 cm™
dan asam Lewis pada daerah sekitar 1450 cm?, hal ini sesuai
dengan penelitian yang dilakukan oleh Yinchengli (2004).

Spektra adsorpsi piridin-FTIR pada katalis hasil sintesis
ditunjukkan pada Gambar 4.7. Hasil penentuan keasaman
katalis menunjukkan bahwa semua katalis hasil doping Fe
daam MgF, memiliki puncak sebagai penunjuk asam
Brgnsted dan Lewis. Hal ini dibuktikan dari spektra FTIR
pada gambar 4.7 untuk masing-masing katalis terjadi adsorps
pada daerah sekitar 1550 cm™ dan sekitar 1450 cm™, hal ini
sesual dengan penelitian yang dilakukan oleh Yinchengli
(2004).
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Gambar 4.7 Spektra Piridin-FTIR Keasaman Katalis :
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Pada Gambar 4.8 ditunjukkan grafik keasaman katalis.
Pada Gambar 4.8 diperoleh hasil bahwa diantara Mg Fe
(x= 0,025; 0,05; 0,1 dan 0,15 mal), katalis Mo g75F€n 0o5F>
memiliki keasaman Brénsted dan Lewis paling tinggi. Hasil
menunjukkan bahwa urutan besarnya keasaman Bronsted
katalis MdoorsFenosF, < Fe0s; < MOoesoF&osoF2 <
M0o,000F€0,100F2 < Mo gsoF€150F2, sedangkan untuk asam
Lewis dengan urutan MgoersFe€osF2 < Mo gsoF€nesoF <
M Qo,g50F€0,150F2 < F€,03 < M 0o 900F€0,100F>-
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Gambar 4.8 Grafik keasaman katalis
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4.6 Hasil Uji Katalisis Pada Sintesis M etil Ester

Pada penelitian ini metil ester disintesis dari minyak
sawit dengan jenis RPO (Refined Pam Oil) yang memiliki
kadar asam lemak bebas (FFA) sebesar 0,05%. Metil ester
disintesis melalui reaks transesterifikasi. Esterifikasi adalah
sintesis metil ester melalui reaksi antara asam lemak bebas
(FFA) dengan metanol (Lam, dkk., 2010). Sedangkan
menurut Islam, (2012) transesterifikas merupakan reaks
pembentukan metil ester melalui resks trigliserida dengan
metanol.

Sintesis metil ester dalam penelitian ini  hanya
berlangsung melalui transesterifikasi, karena RPO yang
digunakan mempunyai FFA rendah. Secara teori, kebutuhan
metanol untuk sintesis metil ester sebanyak empat mol.
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Sebanyak 1 mol metanol dibutuhkan untuk bereaksi dengan 1
mol asam lemak bebas melalui reaksi esterifikas dan 3 mol
metanol digunakan untuk beresksi dengan 1 mol trigliserida
melalui reaksi transestrifikasi. Pada penelitian ini sintesis
metil ester terjadi pada reaksi transesterifikasi, hal ini
disebabkan kadar asam lemak bebas dari sampel minyak RPO
sebesar 0,05%. Rasio jumlah mol metanol dengan asam lemak
pada sampel minyak RPO yang digunakan untuk sintesis
metil ester sebesar 15:1, hal ini sesuai dengan penelitian yang
telah dilakukan oleh (Leung, dkk., 2006; Ali, dkk., 1995;
Zhang, dkk., 1994).

Tahapan sintesis metil ester, diawali dari minyak RPO,
metanol serta sampel katalis Mg,.xFeF, dimasukkan ke dalam
reaktor teflon. Reaktor teflon digunakan sebagai wadah untuk
reaksi transesterifikasi dengan bantuan katalis agar penguapan
metanol dapat dicegah. Kemudian reaktor teflon dimasukkan
ke dalam reaktor stainless steel. Reaktor stainless steel
digunakan sebagai penghantar suhu untuk sintesis metil ester
dan menahan reaktor teflon agar tidak bocor. Sintesis metil
ester dilakukan selama 5 jam dan pada suhu 150°C dipilih
karena menurut penelitan yang dilakukan Siddig, (2014)
sintesis metil ester yang optimal terjadi pada kondisi tersebui.
Produk reaksi diesktrak dengan n-heksana dalam corong
pisah. n-Heksana dipilih karena dapat larut dengan metil ester.
Produk reaksi disetimbangkan di dalam corong pisah seperti
Gambar 4.9. Pada produk di corong pisah dihasilkan tiga fase
yaitu fasa bawah berupa katalis padat, fasa tengah adalah
metanol dan gliserol, dan fasa atas berupa metil ester. Hasil
ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Siddiq,
(2014). Pada akhirnya fasa metil ester diambil dan dianalisis
dengan kromatografi gas untuk mengetahui jenis metil ester
yang terkandung dalam produk reaksi.
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Gambar 4.9 Fasa yang terbentuk dari sintesis metil ester pada
suhu 150°C selama 5 jam

Metil ester yang terbentuk, dilarutkan kembali dengan n-
heksana sebanyak 10 mL dan dievaporasi pada suhu 75°C
untuk memekatkan metil ester dari gliserol sisa yang
terkandung dalam n-heksana. n-heksana dipilih karena metil
ester dan n-heksana mudah larut di dalamnya. Metil ester
yang telah dipekatkan selanjutnya diandisis dengan
kromatografi gas. Kondis kromatografi gas yang diperlukan
untuk analisis metil ester yaitu :

a) Tipeda :GC 7900 HP-88
b) Detektor : FID, suhu 250°C
¢) Kolom :15mx 0,25 mmx 0,2 um

d) Inlet : CIP, suhu 250°C
e) Oven : 80°C (2menit) -> [10°C/menit, 230°C
(5menit)]

Kondis tersebut dipilih karena menurut penelitian dari
Siddig, (2014) metil ester dapat terpisash secara efektif
sehingga dapat diketahui komposisinya. Hasil anaisis
kandungan metil ester ditampilkan pada lampiran D. Hasil
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kromatografi gas dari metil ester yang diperoleh kemudian
diolah secara kualitatif maupun kuantitatif untuk menentukan
komposisi penyusun metil ester dan konversi katalis.

Hasil kromatografi gas yaitu luas area dari komposisi
metil ester yaitu metil pamitat dan metil stearat. Luas area
hasil kromatografi gas metil ester perlu dikoreks karena
penambahan jumlah heptadekanoat sebagai internal standard
saat injeksi sampel ke instrumen kromatografi gas berbeda.
Kemudian dilanjutkan dengan pembuatan kurva kalibrasi
untuk standar palmitat dan stearat. Kurva kalibrasi yang
dibuat merupakan hubungan antara konsentrasi metil ester
dalam satuan (mg/mL) sebagai sumbu X dan sumbu Y
sebagai luas area. Kurvakalibras ditampilkan di lampiran E.

Tabel 4.2 Konversi Katalis Mg, Fef

Konvers Konvers Tota
Sampel Asam Asam Konvers

Palmitat (%) | Stearat (%) (%)
TanpaKatais 0,39 7,61 8,01
Fe,0O; 41,41 21,24 62,66
M go’g75F90’025F2 3,11 54,79 57,91
M goyg5Feoyo5F2 5,04 46,34 51,38
M gO,gFeo,le 3,12 68,65 71,78
M g0’85FQ)’15F2 6,10 14,57 20,67

Konvers ialah kemampuan spesifik dari suatu katalis
untuk mengubah reaktan menjadi produk tertentu (Boey, dkk.,
2012). Dari penelitian yang dilakukan, diperoleh data
konversi katalis yang tersgji pada tabel 4.2. Katalis dengan
konversi asam palmitat terbesar yaitu katalis Fe,O; sedangkan
untuk konversi asam stearat yaitu katalis MggoFeyiFo.
Sehingga dari gambar 4.10 konverss RPO untuk masing-
masing doping katalis diperoleh urutan konversi asam
pamitat dari terbesar menuju terkecil yaitu Fe,0O; >
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MQossFesF2 > MQogsFeoosF2 > MgogFepiF, >
M 0o 975F€0,025F2 dan untuk konversi asam stearat dari terbesar
menuju terkecil yaitu MgooFeyiF2, > MgoorsFeosF2 >
Mg0,95F90,05F2 > Fe,0; > MgO’85Fe()’15F2. Jika dilihat dari
konversi asam palmitat hanya pada katalis doping, katalis
MgoesFen1sF> Sesuai dengan intensitas tertinggi pada 26
33,19° yang merupakan puncak tertinggi Fe;O; (gambar 4.6).
Konvers asam stearat tidak dapat dihubungkan dengan
kristalinitas dan keasaman Brgnsted-Lewis untuk tiap doping
katalis. Namun untuk total konversi, urutan konversi terbesar
menuju terkecil yaitu MgooFep 1F2> Fe;03 > Mo o75F€0,005F2>
Mo esF€0,05F2 > Mo gsF€p,15F2.
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Gambar 4.10 Konvers RPO untuk masing-masing doping
katalis : === Pglmitat, == Stearat, === Total

Konverss RPO menjadi metil ester yang terbesar dengan
bantuan katalis MggoFey 1 F,. Katalis MggoFey1F, hasil sintesis
memiliki total konversi sebesar 71,82%. Jika konvers
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dikorelasikan dengan keasaman maka hasil konvers tertinggi
sama dengan sifat asam Brgnsted dan Lewis tertinggi, seperti
pada gambar 4.8. Hal yang sama juga terjadi pada penelitian
yang dilakukan oleh (Kim, dkk., 2010) yaitu katalis homogen,
heterogen, dan enzim untuk reaksi transesterifikas pada
kandungan asam lemak bebas tinggi bahwa keasaman
memengaruhi hasil tertinggi metil ester. Hasil katalisis katalis
Mg oFen F> pada reaksi sintesis metil ester dapat disimpulkan
bahwa konversi katalis doping tersebut dipengaruhi baik asam
Brgnsted maupun asam Lewis dari katalis.



\"Z A\ V4 V= VN N\ A\
a




BAB V
KESIMPULAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat diambil
kesimpulan bahwa katalis Mg, FeF, dengan besar nila x=
0,025; 0,05; 0,075; 0,1 dan 0,15 mol, dapat digunakan sebagai
katalis untuk sintesis metil ester. Hasil penelitian menunjukkan
bahwa katalis MgyoFey10F> memiliki konversi paling tinggi
dengan konvers total 71,82%. Aktivitas katalis ini dipengaruhi
oleh keasaman serta kesaman asam Brgnsted dan lewis tertinggi
dimiliki oleh katalis Mg oFey 1F».

5.2 Saran

Saran untuk penelitian selanjutnya adalah perlu diamati
penentuan sisi asam padatan katalis jika dilakukan di daerah
dengan kelembaban tinggi sebaiknya suhu yang digunakan lebih
tinggi, sehingga diharapkan pada saat piridin terikat pada
permukaan katalis tidak tertutup oleh uap air yang berasal dari
udara.
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LAMPIRAN
LAMPIRAN A : SKEMA KERJA

1. Preparasi Katalis Fe,0O3

FeCl 3'6H20
- dilarutkan dalam akuades
- diaduk sampai homogen
- dikeringkan

A 4

Padatan kering

I dikalsinasi pada suhu 400 °C selama 4 jam

Padatan merah bata
dl | |-
Karakterisasi [* "l Uji katalisis
\ 4 v
1. Struktur kristal Kromatografi
dengan XRD Gas
2. Penentuan keasaman
dengan adsorps ¢
Piridin-FTIR

AfEy
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2. Preparas KatalisMg.4FeF

Mg(NOjz),-6H,0 FeCl; 6H,0*
B & il 7
Iy dilarutkan dalam etanol absolut

Larutan kuning bening HF
N0 |
JL - diaduk
Sol
- diaduk
A\ 4
Gel
- disetimbangkan
- disaring
v v
Gel Padat Filtrat
v - dikeringkan pada suhu 100°C
Padatan putih

v - dikalsinasi pada suhu 400°C
Padatan Merah Bata |——p | Karakterisas

v ¥
Uji Katalisis 1. Struktur kristal
¢ dengan XRD
y 2. Penentuan kesaman
Kromatografi dengan adsorpsi
Gas Piridin-FTIR

[/

*Dengan varias jJumlah mol Fe: 0,025; 0,05; 0,075; 0,10 dan 0,15
mol.
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3. Uji Katalisis pada Reaks antara RPO (Refined Palm
Oil) dan metanol

RPO M etanol Katalis**
I I
I dimasukkan dalam teflon

Campuran |

- dipanaskan 150°C
A

Hasil
"- disetimbangkan
Beberapa Fasa
- dipisahkan
v v 3
Fasa gliserol Fasa metil ester Katalis

- dimurnikan dengan

n-heksana
Metil Ester

- diandisis dengan
! kromatografi gas

DAT

**Katadis = Mgk, Fe;0s, Mg..«FeF, (X = 0,025; 0,05; 0,075;
0,10 dan 0,15 mal).
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LAMPIRAN B : DATA BASE PDF

7u-mmm Varvhmgihe {54000
war Ze LTI T
Magnmmum Tssriss g waa s
ios Mo v 4@
man 7 @O @
B A Ter Lk
Wad | Cnkal b 154000 Tiliar F-ap Caleviiaiea ;i;: ot : s
Bl wlF, 177 il Sakeukaled | e .| 24 F B o8
L iakil fran FORIE |50, (160T) mym 4 6 0 3
Bt Walak, w8 al bsla AF S R a2 1)
= ; Whm w1 4
Hye . Telragraal RGPy vimian {1:36]) Mam Ml a8 0
A s DAkl " T ;&m ﬁ: : 5 :
B TNEYe AR P

n

M-, dizTa & 4 @1
A 0 4 0 @
[ ey D R o r.wf: : : F :
T oomun 4w

-dimll Pl BT - Isbertiabisiad Dot far TAfraikiss Dals AD rlgbbs susareal
oFuFTS v ER

2. Mg(NO3),
| - aan Banrbryighlis 1 D0
Mgy £ MoKk
Wagamaizim Milalis T TR W
mar 2 2 |0
20 2T o e
: el
= = e -1 TR R
Tl ol It Diffrocl Lifonr 41T L 5 g -1
Bl Wengel Imelis. Prefive, Ball Sec Owim Fro 005 [E884} “m““ o
4088 19 4 @ O
e 12 2 30D
Sye - Chibar L1 a3 @ 3 39
5 TATT » ) " ™ el SO T
ai B 3 ¥l mp
L
B B BATOM Fyg e 000, 18)

CADL ) EETE-D0-0 M (4801, Velsmae{CD] 91001

ILEIL L} wmrgmmmmwnummm
w.



o avs gl |

3. MgO
RS

67

-
-
- T

2§3g

IAEER
EERE

ToL; Cajeralnied

1A

il
Frricism
R

=
4 3ed
R
Hikt Faldm (2208)
& &
B L

M3 tmng POTRD- A& R,

Do 1580 50§ - 0BABI0

w‘ . Hes P TH RN s

=54}

nﬁhrm.,‘

e ki

L R

aanti|

Catrdnbed
Bohsindold,
i i

&mW,Mpmmnmw

Cul ot 137

r:
‘ﬁ-ﬂﬁ

Frakt

-

w
H¥OEANeS-NEYSaDDaFO0Cn=REDH

e - L T e T T T

Lhatall Aol b Lol Red L b ol Rl LRl Lol loh 1
sEERRsIgCLagR R Tsa--Ass

225t EEszzgiges
R

_m :

i K : g
mwm.m a8k .m_mm
VEF|ET ) il
| mm mw - m#
.mmu“ : il

3 ﬂ m b
mmm“ i ....mm”..
_mwm j7 mmwmm
jogd 31§ ¢ 3 HHE
i3 m_uwm?m,“ HEH

g2

-ILEI SO0E IS - {riern skisnal Demtre tar SfPTastan Befs Al rights ressred



5. FeCl36H,0
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LAMPIRAN C : KROMATOGRAM HASIL ANALISIS
KROMATOGRAFI GAS
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LAMPIRAN D : DATA AASLARUTAN Fe*
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LAMPIRAN E : KURVA KALIBRASI

1. KurvaKalibras AAS Fe**

Absorbansi (o)

i3

Konsentrasi (ppm) Absorbans (A)
0 0,0001
0,20 0,0058
0,50 0,0131
1 0,0347
2 0,0757
3 0,1098
4 0,1496
5 0,1817
10 0,3706

; -y
il 2 i

Konsentrasi Fe (mg/L)

Y =0,03722x — 0,00173
R =0,99982

H 1]

Gambar 1. KurvaKalibrasi Larutan Fe**




Lagaz A

2. KurvaKalibras Standar Palmitat

Konsentrasi M etil

Palmitat (mg/mL) L ueshreafliir <
0 0
15 6759,00
2,4 12416,00
4.4 21931,22

25100

20000

| M0

RIEEN]

Y o= S039.56556X - IR0L4435)
k= 09087

i -

Konsentros Polmstat (mgml )

Gambar 2. Kurva Kalibrasi Standar Palmitat
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Luas Ares

3. KurvaKalibras Standar Stear at

Konsentrasi Metil Stear at

(mg/mL) LuasArea[uV*S]
0 0
1 10132
2,8 28386,55
59 63358,02

]

RiHH) <

AlEH! ]

ZHAH} -i

([EETTIE

Vo= 0750, 20584 - GO0 25217

B o= (1 94

¥ T T
3

T
4 5

Eoonseniras Steagal (gl )

Gambar 3. Kurva Kalibrasi Standar Stearat
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LAMPIRAN F : PERHITUNGAN

1. PEMBUATAN LARUTAN INDUK Fe*
Tota kebutuhan FeCl3-6H,0 adalah 0,95 g dan dilarutkan
dalam 10 mL aguades.
Pada varias doping logam Fe** 0,15 mol dibutuhkan
pelarutan dengan aguades 1 mL, maka untuk variasi 0,25,
0,05, dan 0,1 dibutuhkan 1 mL (karena variasi 0,15
setengah dari total massa keseluruhan). Sehingga total
yang dibutuhkan 2 mL.
Hasil penentuan konsentrasi Fe** dengan AAS adalah 8,72,
8,62, dan 8,88 mg/L
8,72+ 8,62
X= SER) s

= 8,67 mg/L = 8,67 ppm
Konsentrasi sebenarnya
ViXxMi=Vyox M,
0,04 mL x M; =500 mL x 8,67 ppm
M, = 108375 mg/L = 108375 ppm

2. PERHITUNGAN KEBUTUHAN PREKURSOR
UNTUK SINTESISKATALIS Mg,«FeF>

Katalis yang dibutuhkan untuk masing — masing jumlah mol

adalah 0,75 gram. Maka kebutuhan setiap prekursor juga

berbeda untuk masing — masing jumlah mol doping. Jumlah

kebutuhan prekursor disgjikan dalam tabel F.1
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Tabd F.1 Jumlah kebutuhan prekursor untuk masing -masing
jumlah mol doping.

Jumlah K ebutuhan
Sampel Mr jumlah mol
(gram/mol) produk (mol)
M Qo.975F€0,005F2 62,79 2,38x10°
Mo osF€0,05F2 63,59 2,35x10°
M@o00F€0aF> 65,18 2,30x10°°
Mgo gsF€0,15F2 66,77 2,24x10°

Cara perhitungan
a. Perhitungan kebutuhan M g(NO,)-6H,0

Mula mula menghitung Mr masing masing jumlah katalis
dapat dihitung dengan reaksi sebagai berikut

1-x Mg™ + x Fe* + 2F ———>Mg,Fe.F>

Untuk x= 0,025

Mr Mg = 24 gram/mol

Mr Fe =55,85gram/mol

Mr F =19 gram/mol

Mr (1-x Mg® + x Fe*" + 2F) = (0,975 x 24) + (0,025x55,85)

+(2x19)

=234+1,39+38
= 62,79 gram/mol

Jumlah mol produk masing masing adalah jumlah kebutuhan
katalis dibagi Mr masing masing jumlah mol katalis maka
hasilnya sebagai berikut :

Katalis yang dibutuhkan = 0,75 gram

Mr untuk x = 0,025 = 62,79 gram/mol

_ 075¢
Jumlah mol produk = 62,79 g/mol

= 2,38x10° mol
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Maka dapat menghitung kebutuhan Mg(NOs)-6H,0 dengan
carasebagai berikut
Untuk nilai x = 0,025
Massa Mg(NQOs)-6H,0 = mol Mg;.x x mol produk x Mr
= 0,975 mol x 2,38x10°° mol
X 256,407 gram/mol
=0,59 gram

a. Kebutuhan Fe

Untuk mendapatkan larutan induk Fe maka perhitungan
dilakukan sebagai berikut
Mula mula menghitung kebutuhan FeCl;6H,0 dengan cara
sebagai
Massa FeCl;6H,0 = mol Fe x mol produk x Mr
FeCI36H20
0,025 mol x 2,38x10°mol
x 270,35 gram/mol
0,01 gram

Tota kebutuhan FeCl;6H,0 dari semuajumlah doping
sebesar 0,19 gram untuk dilarutkan dalam 2 ml aquades,
namun tidak tersedialabu ukur 2 ml maka digunakan labu

ukur 10 ml sehingga perhitungannya sebagai berikut :

2% 0,19 g = 0,95 gram FeCl;6H,0

Setelah itu 0,95 gram FeCl 3 6H,0 dilarutkan ke dalam 10 mL
aquades. Larutan hasil pelarutan tersebut merupakan larutan
induk Fe**. Untuk kebutuhan masing — masing jumlah mol
dihitung dengan cara sebagai berikut :

Massa katalis yang diperlukan 0,75 gram, maka perhitungan
mol katalisM goyg75Fa)’025F2

0759 _
2799 =0,011 mol

Mol Mgo,g75F€0,025F> =
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Jika 1 mol sebanding dengan 1,39 gram, maka untuk 0,01 mol

bernilai :  x = 2329x00imd _ 0,0166 gram = 16,6 mg

1 mol
Konsentrasi padalarutan induk Fe**:
108375 mg/L = 108,375 mg/ml
Artinyajika1l ml sebanding dengan 108,375 mg, maka untuk
_166mgx1ml

16,6 mgbernilai: z= TR N 0,15 ml
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3. PERHITUNGAN KONVERSI KATALIS

a. Konvers Metil Palmitat
Data untuk menghitung konversi metil pamitat dari
kromatogram dapat disgjikan pada Tabel F3 sebagai
berikut :

Tabe F3. Data Kromatogram Metil Pamitat

Sampel Massa Metil Né?%ﬂ KO’I’%QQIEWS Luas Area

Katalis Ester (mg) (mg) (mg/mL) Palmitat | ISTD
Tanpakatalis 2090 5000 21,70 27351 | 7413
Fe,0O5 3949 5000 204,90 | 240779,00 | 7413
M Qo e75F €0 025F> 4820 5030 10,61 592,47 | 7413
Mgy 05F€0,05F> 4460 5050 11,87 1338,74 | 7413
M gos7sF€01F2 4020 5030 11,24 806,49 | 7413
M go,s5F€9,15F> 3850 5050 16,50 2781,81 | 7413

Konvers palmitat dihitung berdasarkan pada persamaan garis
pada Lampiran E Gambar 2. Persamaan garis yang diperoleh
adalah y = 5039,56556x-180,44353

dimana nilai x adalah konsentrasi palmitat (mg/mL) dan y
adalah luas area palmitat. Penentuan konsentrasi katalis, misal
varias Fe 2,5% sebagai berikut :

Konsentrasi Palmitat (x) = = arezgg;;;a;;lso’M = 0,15 mg/mL

Setelah itu konsentras palmitat digunakan untuk
menghitung konversi palmitat ddam mg sehingga Massa
pamitat dalam sampel dari analiss dengan GC vyaitu
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mL
10,61 mg/mL

0,159 » 4820 mg

= 68,14 mg

Setelah itu dihitung jumlah palmitat dalam minyak RPO
(refined Palm Qil) yang digunakan untuk reaksi. Berdasarkan
data anaisis Refined Palm Oil daam RPO sampel
menunjukkan bahwa kandungan asam palmitat dalam minyak
Refined Palm Qil (RPO) sebesar 44%  sehingga
perhitungannya sebagai berikut :
Jumlah asam palmitat dalam RPO = 44% x massa RPO (mg)

= 44% x 5030 mg

=2213,2 mg

Maka % konversi dapat dihitung dengan cara
Konversi asam palmitat (%)

_ 68,14 mg
T 22132mg

X 100% = 3,07 %

Perhitungan keseluruhan untuk jumlah mol doping disajikan
dalam tabel F.4 untuk konversi palmitat
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Jumlah
SAMPEL K?Efmf\?a gSLNl\X |ETRAS'Ir ; Rajipifat, f GRBVERS
(mg/mL) (mg) alam RPO (%)
(mg)
Tanpakatalis 0,09 8,67 2200,00 0,39
Fe,0O3 47,80 921,50 2200,00 41,88
M 0o 075F€0,025F2 0,15 69,67 2213,20 3,14
M Qo.05F€0,05F> 0,30 113,26 2222,00 5,09
Mo o7sF€n1F> 0,19 70,04 2213,20 3,16
Mo ssF€0,15F> 0,58 137,15 2222,00 6,17
b. Konvers Metil Stearat
Data untuk menghitung konversi metil palmitat dari
kromatogram dapat disgjikan pada Tabel F5 sebagai
berikut :
Tabel F5. Data Kromatogram Metil Stearat
Massa Massa | Konsentrasi
ia;fa"l’ies' Metil Ester | RPO Injek Ste:rl;tasmeal -
(mg) (mg) | (mg/mL)
Tanpakatalis 2090 5000 21,70 1312,43 | 32700
FeOs 3949 5000 | 2049,00 266088,00 | 32700
M Qo,975F€0,025F2 4820 5030 10,61 2334,93 | 32700
M 90,95F90,05F2 4460 5050 11,87 241279 32700
Mo .o75F€0.1F> 4020 5030 11,24 4070,87 | 32700
M Qo gsFep 15F2 3850 5050 165,00 14655,79 | 32700
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Konvers stearat dihitung berdasarkan pada persamaan garis
pada Lampiran E Gambar 3. Persamaan garis yang diperoleh
adalah y =10750,26584x-600,25217

Dimana x adalah konsentrasi stearat (mg/mL) dan y adalah
luas area stearat. Penentuan konsentras katalis, misal varias
doping Fe 15% sebagai berikut :

luas area stearat + 600,25217
10750,26584

Konsentrasi Stearat (x) = =0,27 mg/mL

Setelah itu konsentrasi palmitat digunakan untuk menghitung
konversi palmitat dalam mg sehingga Massa palmitat dalam
sampel dari analisis dengan GC yaitu

mg
3 0,27ﬁ x 4820 mg

10,61 mg/mL

=124,03 mg

Setelah itu dihitung jumlah stearat dalam minyak RPO
(refined Palm Oil) yang digunakan untuk reaks kataiss.
Berdasarkan data analisis Refined Palm Oil dalan RPO
sampel menunjukkan bahwa kandungan asam stearat dalam
minyak Refined Palm Oil (RPO) sebesar 4,5% sehingga
perhitungannya sebagai berikut :
Jumlah asam stearat dalam RPO = 4,5% x massa RPO (mg)

= 4,5% x 5030 mg

= 226,35 mg

Maka % konversi dapat dihitung dengan cara
Konvers asam stearat (%)

_ 124,03mg
7 226,35mg

X 100% = 54,79 %

Perhitungan keseluruhan untuk jumlah mol doping disajikan
dalam tabel F.6 untuk konvers stearat
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Tabe F.6 Konvers Stearat (%)

Jumlah
W £, KogiiNg ARTAS' KONVERS| | Stearat | KONVERS
(mg/mL) STEARAT(mQ) dalam (%)
RPO (mg)
Tanpakatalis 0,17 17,13 225,00 7,61
Fe,0O, 24,80 47,81 225,00 21,24
M Qo,975F€0,025F> 0,27 124,03 226,35 54,79
M Qo .05F€0,0sF2 0,28 105,31 227,25 46,34
Mo g75F€0.1F> 0,43 155,40 226,35 68,65
M gogsF€ 152 1,41 33,11 227,25 14,57
Perhitungan keseluruhan untuk jumlah mol doping disagjikan
dalam tabel F7
Tabe F.7 Konvers Tota (%)
SAM PEL KONVERS g?:;lxgig KONVERS
PALMITAT (%) (%) TOTAL (%)

Tanpakatalis 6,17 76,21 20,74

Fe,03 3,16 68,65 71,82

M go,975F€0,025F2 0,39 7,61 8,01

Mdo,05F€0,05F2 41,88 21,24 63,13

Mgo,o7sF€0,1F> 3,14 54,79 57,94

M go,esF€p,15F2 5,09 46,34 51,43
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