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BAB I
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah

Peningkatan pertumbuhan ekonomi serta populasi dengan segala
aktivitasnya meningkatkan kebutuhan energi di semua sektor pengguna energi.
Kondisi ini harus didukung dengan pasokan energi jangka panjang secara
berkesinambungan, terintegrasi, dan ramah lingkungan. Potensi sumberdaya
minyak bumi dan kemampuan kapasitas kilang di dalam negeri yang terbatas,
maka perlu dicarikan bahan bakar alternatif untuk substitusi BBM.

Pemerintah melalui Peraturan Presiden No.5 Tahun 2006 tentang
kebijakan energi nasional dan ditindaklanjuti dengan Instruksi Presiden No.l
Tahun 2006 mendorong penyediaan dan pemanfaatan bahan bakar nabati
(biofuel) sebagai bahan bakar alternatif. Indonesia diharapkan mampu
mensubstitusi minyak solar dengan biodiesel sebanyak 2% pada tahun 2010, 3%
tahun 2015 dan 5% tahun 2025. Sebagai negara agraris, Indonesia mempunyai
beragam sumber daya alam terbarukan yang dapat dimanfaatkan sebagai biofuel.
Sumber biofuel yang telah mulai dikembangkan, seperti minyak sawit, minyak
kelapa, atau minyak jagung dikembangkan ternyata merupakan komoditas
pangan. Oleh karena itu, sumber biofuel seharusnya bukan merupakan tanaman
komoditas pangan, tetapi tanaman-tanaman yang tidak ditujukan untuk keperluan
pangan (non-edible).

Selama ini, proses pembuatan biodiesel dari minyak nabati (pangan
maupun non pangan) dilakukan melalui proses transesterifikasi; minyak nabati
direaksikan dengan alkohol menggunakan katalis. Hasil proses transesterifikasi
adalah suatu ester asam lemak rantai panjang (biodiesel) dengan bilangan setana
sekitar 45. Dengan demikian biodiesel produk transesterifikasi belum memberikan
biofuel berkualitas tinggi (bilangan setana mendekati 100). Selain itu, proses
transesterifikasi menghasilkan produk samping berupa gliserol.

Selain dengan proses transesterifikasi, biodiesel dapat diproduksi melalui

proses hydrotreating. Proses ini belum banyak dikembangkan untuk



menghasilkan biodiesel, Tetapi proses ini berpotensi digunakan pada industri
pengilangan minyak untuk pemutusan hidrokarbon rantai panjang
(hydrocracking), penghilanganan sulfur, nitrogen, dan logam dari beberapa
turunan minyak bumi, seperti heavy vacum oil (HVO).

Karena itu penelitian untuk menentukan kondisi reaksi dan Kkatalis
perengkahan minyak nabati menjadi alakana rantai lurus dengan sifat-sifat seperti
bahan bakar diesel perlu dilakukan. Pada penelitian ini digunakan katalis logam

sulfide-lempung aktif yang diperkirakan memiliki aktivitas pada proses tersebut.

B. Urgensi / Keutamaan Penelitian

Indonesia sebagai negara agraris mempunyai beragam sumber daya alam
terbarukan yang dapat dimanfaatkan sebagai biofuel. Beberapa di antara sumber
biofuel yang telah mulai dikembangkan ternyata merupakan komoditas pangan,
seperti minyak sawit, minyak kelapa, atau minyak jagung. Penggunaan bahan
pangan untuk bahan bakar dapat membahayakan tingkat ketahanan pangan
nasional yang dampaknya jauh lebih fatal. Oleh karena itu, sumber biofuel
seharusnya bukan merupakan tanaman komoditas pangan, tetapi tanaman-
tanaman yang tidak ditujukan untuk keperluan pangan (non-edible). =~ Pohon
mahoni yang banyak ditanam sebagai pohon peneduh di pingir-pinggir jalan,
merupakah salah satu contohnya. Pohon ini menghasilkan biji mahoni yang oleh
masyarakat tidak dikonsumsi sebagai bahan pangan, bahkan sering hanya
dianggap sampah yang tidak bermanfaat. sering masih dianggap sebagai sampah.
Padahal biji mahoni mengandung minyak biji mahoni, suatu trigliserida yang
sangat potensial untuk diubah menjadi biodiesel. Hal serupa terdapat pula pada
biji karet, yang merupakan “sampah” pada perkebunan karet yang banyak tersebar
di Indonesia.

Selama ini, proses pembuatan biodiesel dari minyak nabati dilakukan
melalui proses transesterifikasi (McCormick, 2006). Pada proses tersebut, minyak
nabati direaksikan dengan alkohol, seperti metanol atau etanol dengan dibantu
oleh suatu katalis. Hasil proses transesterifikasi adalah suatu ester asam lemak

rantai panjang. Biodiesel produk transesterifikasi mempunyai bilangan setana



tidak tinggi, sekitar 45. Salah satu faktor utama yang menentukan kualitas
biodiesel adalah bilangan setana, makin tinggi nilai bilangan setana (maksimum
100), makin tinggi pula kualitas biodiesel yang dihasilkan. Dengan demikian
biodiesel produk transesterifikasi belum memberikan biofuel berkualitas tinggi.
Selain itu, proses transesterifikasi menghasilkan produk samping berupa gliserol.
Harga jual biodiesel produk transesterifikasi sangat dipengaruhi oleh penjualan
produk sampingnya. Peningkatan produksi biodiesel akan meningkatkan jumlah
gliserol yang dihasilkan, sehingga harga gliserol menjadi rendah. Untuk menutupi
biaya produksi, maka harga jual biodiesel menjadi lebih tinggi, dan hal ini tentu
tidak diharapkan. Satu kelemahan lagi dari proses transesterifikasi adalah
perlunya investasi yang cukup besar untuk membangun infrastuktur produksi pada
skala pabrikasi.

Selain dengan proses transesterifikasi, biodiesel dapat diproduksi melalui
proses hydrotreating. Proses ini belum banyak dikembangkan untuk
menghasilkan biodiesel, akan tetapi proses ini telah digunakan pada industri
pengilangan minyak pemutusan hidrokarbon rantai panjang (hydrocracking),
penghilanganan sulfur, nitrogen, dan logam dari beberapa turunan minyak bumi,
seperti heavy vacum oil (HVO), suatu produk samping pada proses pembuatan
aspal. Proses ini berpotensi mengubah minyak biji matahari menjadi biodiesel
(Huber dkk., 2007). Produk biodiesel yang dihasilkan adalah alkana rantai lurus
yang memiliki kemiripan dengan minyak diesel hasil pengilangan minyak bumi.
Proses ini dilakukan dengan bantuan suatu katalis dan berlangsung pada tekanan
dan temperarur yang relatif tinggi.

Berbeda dengan proses transesterifikasi, biodiesel yang dihasilkan dari
proses hydrotreating dapat mempunyai bilangan setana yang tinggi, dapat
mencapai nilai di atas 98 (super setana). Biodiesel hasil proses hydrotreating
adalah suatu alkana rantai lurus dengan panjang rantai n-C;s hingga n-C;g, yang
tidak tergolong ester asam lemak sebagaimana produk transesterifikasi (Moser,
2007). Selain itu beberapa parameter kualitas bahan bakar solar, seperti
kekentalan, kerapatan, titik anilin, kadar residu karbon, kadar air dan sedimen, dan

kadar sulfur menunjukkan kualitas yang lebih baik. Keuntungan lain proses



hydrotreating dibandingkan dengan transesterifikasi adalah proses ini tidak
memerlukan investasi baru untuk membangun infrastruktur produksi, tetapi dapat
langsung menggunakan infrastruktur pada industri pengilangan minyak yang telah
tersedia.

Dengan berbagai kelebihannya tersebut, pembuatan biodiesel melalui
proses hydrotreating dari minyak nabati non pangan dapat menjadi salah satu
alternatif solusi potensial untuk keberlangsungan pasokan energi dunia.
Berdasarkan literatur yang ada, kondisi optimum (tekanan, temperatur, komposisi
bahan baku katalis, dan treatment yang diperlukan) serta jenis katalis yang dapat
berperan dalam proses tersebut masih dalam proses pencarian. Dengan demikian
penelitian untuk menemukan proses dan katalis untuk hidrogenasi katalitik

minyak nabati sangat penting untuk dilakukan.



BAB II
TINJAUAN PUSTAKA

A. Biodiesel dan Parameter Spesifikasinya
Bahan bakar diesel merupakan campuran kompleks dari berbagai senyawa

hidrokarbon dengan rantai karbon yang cukup panjang, diperoleh sebagai salah
satu fraksi penyulingan minyak bumi. Biodiesel menunjukkan bahan bakar diesel
yang berasal dari sumber-sumber terbarukan seperti tanaman. Bahan bakar diesel
dikarakterisasi berdasarkan parameter yang dapat menentukan dasar-dasar dari
spesifikasi bahan bakar. Parameter tersebut adalah spesific gravity (massa jenis),
viscositas (kekentalan), titik anilin, bilangan setana, indeks diesel, flash point
(titik nyala), pour point (titik tuang), nilai kalori, residu karbon, kadar abu, kadar
belerang, kandungan air dan endapan, kadar asam dan warna bahan bakar
(Demirbas, 2007).
1) Viskositas

Viskositas (kekentalan) adalah suatu besaran atau ukuran yang
menyatakan seberapa besar tahanan geser dari bahan cair yang mengalir dalam
pipa kapiler. Semakin tinggi viskositas suatu minyak menandakan semakin kental
minyak tersebut dan menyebabkan semakin sukar minyak tersebut untuk
mengalir. Semakin tinggi temperatur, semakin kecil viskositasnya dan sebaliknya
semakin rendah temperatur, semakin besar viskositasnya. Viskositas dapat
ditentukan dengan menggunakan viskometer Oswald. Prinsip kerja alat ini adalah
membandingkan waktu alir suatu cuplikan dengan aquades sebagai pembanding.
Viskositas minyak solar sangat penting artinya, terutama bagi mesin-mesin diesel
maupun ketel-ketel uap karena viskositas minyak solar sangat berkaitan dengan
suplai konsumsi bahan bakar ke dalam ruang bakar dan juga sangat berpengaruh
terhadap kesempurnaan proses pengkabutan (atomizing) bahan bakar melalui
injector.
2) Kerapatan (specific Gravity)

Kerapatan ditentukan dengan menggunakan alat piknometer. Specific

gravity adalah suatu angka yang menyatakan perbandingan berat minyak solar



terhadap berat air pada volume dan temperatur yang sama. Specific gravity
biasanya diungkapkan dalam sp gr @ 60 °F/60 °F, yang berarti bahwa
pengukuran kerapatan minyak solar dan air dilakukan pada suhu 60 °F. Specific
gravity minyak solar pada umumnya berkisar antara 0,74 dan 0,96.
3) Indeks Ignisi
Indeks diesel merupakan indeks ‘ignisi’ yang berhubungan dengan bilangan
setana. Indeks diesel meliputi informasi komposisi dan kerapatan. Titik anilin
yang tinggi menunjukkan rendahnya kandungan aromatis dan mengakibatkan
tingginya bilangan setana. API gravity yang tinggi menunjukkan kerapatan yang
rendah. Hal ini menunjukkan tingginya fraksi parafin dan tingginya bilangan
setana.
4) Titik Anilin

Titik anilin merupakan temperatur terendah dimana sejumlah volume yang
sama antara anilin segar dan minyak tercampur. Titik anilin digunakan untuk
mengkarakterisasikan hidrokarbon murni dan untuk mengindikasikan kandungan
aromatik dalam campuran hidrokarbon. Minyak yang memiliki kandungan
aromatik yang tinggi memiliki titik anilin yang rendah dan sebaliknya, minyak
yang memiliki kandungan aromatik yang rendah memiliki titik anilin yang tinggi.
5) Titik Nyala

Titik nyala merupakan temperatur terendah dimana suatu bahan bakar
akan mengalami ‘ignisi’ bila didekatkan dengan nyala api. Berbeda dengan
penerapanya pada kendaraan yang proses ignisinya dipicu oleh sistem pengapian
(busi). Titik nyala ini tidak memiliki pengaruh yang besar pada persyaratan
pemakaiannya untuk mesin diesel. Namun titik nyala ini diperlukan untuk
mengetahui suhu terendah dimana penanganannya dapat dilakukan tanpa
mengakibatkan kebakaran.
6) Kadar residu karbon

Kadar residu karbon menunjukkan kadar fraksi hidrokarbon yang
mempunyai titik didih lebih tinggi dari range bahan bakar. Adanya fraksi
hidrokarbon ini menyebabkan menumpuknya residu karbon dalam ruang

pembakaran dan dapat mengurangi kinerja mesin. Keberadaan deposit karbon



pada suhu tinggi dapat membara, sehingga menaikkan temperatur silinder
pembakaran.
7) Kadar air dan endapan

Keberadaan air pada bahan bakar dapat menyebabkan pembentukan kristal
yang dapat menyumbat aliran bahan bakar. Selain itu, keberadaan air dapat
menyebabkan korosi dan pertumbuhan mikroorganisme yang juga dapat
menyumbat aliran bahan bakar. Begitu juga dengan sedimen, penyumbatan yang
terjadi dapat menyebabkan kerusakan pada mesin.
8) Kadar belerang

Belerang yang terdapat dalam bahan bakar memiliki efek yang negatif,
baik terhadap mesin diesel maupun terhadap lingkungan. Oleh karena itu,
kandungan belerang dalam bahan bakar harus dihilangkan atau diminimalisir.
Selama proses pembakaran, belerang berubah menjadi belerang dioksida (SO,)
dan belerang trioksida (SO3) yang bila bereaksi dengan air akan membentuk asam
dan menyebabkan korosi pada bahan logam. Di lingkungan, polutan ini dapat
menyebabkan hujan asam.
9) Bilangan setana

Kemampuan bahan bakar untuk berauto-ignisi pada suhu dan tekanan
tertentu tepat setelah bahan bakar diinjeksikan merupakan salah satu sifat bahan
bakar yang sangat penting. Bilangan setana dan indeks diesel merupakan ukuran
untuk sifat ini. Bilangan setana menunjukkan persentase volume n-setana (n-
heksadekana) dalam campuran o-metil naftalen yang akan memberikan
penundaan ignisi yang sama pada bahan bakar jika dilakukan pada kondisi
standar. a-metil naftalen memiliki bilangan setana nol dan n-heksadekana

memiliki bilangan setana 100.

B. Pembuatan Biodiesel

Proses pembuatan biodiesel biasanya dilakukan dengan transesterifiksi,
yaitu suatu proses yang menggabungkan minyak nabati atau lemak hewan dengan
alkohol (etanol atau metanol) dengan atau tanpa adanya katalis untuk membentuk

suatu ester asam lemak (ester metil atau etil asam lemak). Konversi trigliserida



menjadi metil atau etil ester melalui proses transesterifikasi dapat mengurangi
massa molekulnya sampai sepertiga kalinya sehingga viskositasnya berkurang dan
volatilitasnya bertambah (Prakash, 1998).

Transesterifikasi pada dasarnya merupakan penggantian gugus hidroksil
(alkohol) pada ester oleh alkohol lain seperti pada reaksi hidrolisis. Reaksi ini
memutuskan ikatan antara ester dengan alkohol, atau biasa disebut dengan
“alkoholisis™ atau “metanolisis” jika yang digunakan adalah metanol (Gervajio,
2005).

Persamaan reaksi transesterifikasi adalah sebagai berikut :

[
R'-CO-CH HOCH2

0 ‘ ‘ 0] O 0]
I katalis N II I
R'-CO-CH + 3 CHOH R-COCH3 + R"-COCH3 + R"-COCH3 + HOCH
(0]
Il ‘ metanol ester asam lemak ‘
R"-CO-ChH HOCH2

minyak atau lemak )
gliserol

Biaya produksi untuk biodiesel relatif lebih tinggi daripada minyak diesel.
Sebagai contoh, di Amerika Serikat harga biodiesel sekitar $0.66 per liter atau dua
sampai tiga kali lipat dari biaya produksi minyak diesel (Carraretto dkk., 2004).

Kelemahan biodisel yang diproses dengan cara transesterifikasi
diantaranya viskositas yang tinggi. Mazzocchia dkk. (2004) melaporkan bahwa
penggunaan biodisel produk transesterifikasi tanpa mengubah sistem injeksi dapat
menyebabkan kekuatan mesin melemah (Prakash, 1998; Rakopoulos, dkk., 2006).
Selain itu, harga jual biodiesel akan bergantung pada penjualan produk
sampingnya yaitu gliserol. Peningkatan produksi biodiesel akan menyebabkan
harga dari gliserol manjadi rendah. Akibatnya, untuk menutupi biaya produksi
maka harga jual biodisel hasil transesterifikasi menjadi lebih tinggi (Linnaila ,
2005 dalam Huber dkk.., 2007).

Alternatif lain untuk mengkonversi trigliserida dari minyak nabati atau
lemak hewan menjadi biodiesel adalah dengan proses hydrotreating katalitik.

Metode ini belum banyak dikembangkan, sehingga diperlukan penelitian lebih



lanjut. Saskatchewan Research Council telah menggunakan proses hydrotreating
katalitik untuk mengubah “tall oil”, suatu produk samping dari industri pulp
menjadi biodiesel. Kandungan penting dari tall oil adalah asam lemak
hidrokarbon tak jenuh (C18), asam resin dan hidrokarbon yang tidak dapat
disaponifikasi seperti alkohol/aldehid diterpen. Biodiesel yang dihasilkan dari
proses ini biasa disebut “SuperCetane” karena memiliki bilangan setana hampir
60 (Prakash, 1998 ; Moser dkk., 2007).

Reaksi hydrotreating minyak nabati (trigliserida) dengan menggunakan

katalis menurut Linnaila (2005) adalah sebagai berikut :

R'-CHZ-CH3 +2 HZO (A)

Ha ~ R'-CH; + CO, (B)
‘? Katalis R'-CH; + CO (©)
R-C._ biodiesel, R' = (n-1)C
&_’
Minvak R = nC CH;3;-CH,-CH;
inyax, R=h Katalis Propana (bahan bakar gas)
0

Gugus propil yang menghubungkan triester akan dihidrogenasi menjadi
propana, sedangkan rantai karbon yang membentuk gliserida akan dihidrogenasi
menjadi alkana yang sesuai dengan jumlah karbon yang terkandung di dalamnya,
baik melalui proses dekarboksilasi (C), dekarbonilasi (B), dan reduksi (A).

Keuntungan dari proses hydrotreating XKatalitik trigliserida adalah
menghasilkan berbagai jenis alkana cair berantai Ci6-Ci;g3 yang merupakan
biodiesel dengan bilangan setana sangat tinggi (super setana). Reaksi tidak
menghasilkan produk samping seperti gliserol, menyebabkan harga pasar dari
biodiesel ini tidak bergantung pada harga produk samping. Selain itu, pada skala

pabrikasi, reaksi ini dapat dilakukan pada infrastruktur pengilangan minyak yang



telah tersedia. Dengan demikian tidak diperlukan investasi baru untuk

membangun peralatan produksi.

C. Peran Katalis dalam Proses Hydrotreating

Katalis merupakan suatu zat yang dapat meningkatkan kecepatan reaksi,
terlibat dalam proses reaksi, tetapi setelah proses selesai dapat diperoleh kembali
(Satterfleld, 1991). Katalis yang sering digunakan dalam proses hydrotreating
trigliserida adalah katalis heterogen, sehingga memudahkan dalam proses
pemisahannya.

Katalis tidak langsung digunakan dalam bentuk logamnya, tapi dalam
bentuk terimpregnasi pada suatu material pendukung. Dalam bentuk logam
(padatan) dengan ukuran sangat halus sekalipun, atom-atom logam tidak mungkin
berada dalam kondisi sebagai atom tunggal, melainkan akan berkumpul sebagai
suatu agregat sehingga logam yang dapat berinteraksi dengan zat yang akan
dikatalisis terbatas yang berada pada permukaan saja. Berbeda halnya bila logam
diimpregnasikan pada padatan pendukung tertentu, dapat dikatakan pada kondisi
tersebut logam hampir berada dalam bentuk atom tunggalnya, sehingga aktivitas
katalisis yang dapat dilakukan lebih baik. (Moulijn, 1993).

Padatan pendukung atau support material yang digunakan biasanya adalah
alumina (Al,Os3) atau bisa juga silika (SiO;). Padatan pendukung tersebut
memiliki pori yang cukup merata pada permukaannya, sehingga ion-ion logam
akan terdispersi merata pada permukaan alumina atau silika (Moronta, 2005).

Mekanisme katalisis reaksi hidrogenasi ikatan rangkap pada etena oleh
logam digambarkan pada Gambar 1. Mekanisme serupa diperkirakan berlangsung
pula pada proses hydrotreating Kkatalisis trigliserida menggunakan katalis

heterogen.
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Reactions & Products

Feedstock

R'-CH2-CH3 +2 H20 (A)

H2 R'-CH3 + CO2 (B)
Catalyst R'-CH3 + CO (C)
‘ R'=(n-1)C
\ H2
> CH3-CH2-CH3
Triglyseride, R=nC
Catalyst Propane

Gambar 2.1. Mekanisme katalisis oleh katalis logam pada reaksi hidrogenasi
ikatan rangkap
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BAB III
TUJUAN DAN MANFAAT PENELITIAN

A. Tujuan Penelitian

Tujuan utama penelitian ini adalah untuk memperoleh katalis dan proses

optimum untuk pembuatan biodiesel super setana dari minyak nabati non-edible

melalui proses hydrotreating . Katalis yang diujicoba adalah Logam Sulfida dan

Logam (NiS/Al,03; dan Ni) yang di deposisi pada lempung aktif montmorilonite.

Secara operasional tujuan penelitian di atas dapat diturunkan ke dalam beberapa

tujuan khusus yang dibedakan untuk setiap tahun penelitian sebagai berikut:

Tahap Pertama :

1y

2)

3)

Mencari jenis katalis logam dan logam sulfida berbasis lempung aktif
terbaik untuk mensintesis biodiesel super setana dari beberapa minyak
nabati non-edible melalui proses hydrotreating dalam reaktor sistem
batch.

Mendapatkan kondisi optimum dari reaksi sintesis biodiesel super setana
melalui proses hydrotreating dalam reaktor sistem batch untuk setiap
jenis minyak nabati non-edible.

Mengetahui jalur reaksi sintesis biodiesel super setana dari beberapa
minyak nabati non-edible melalui proses hydrotreating dalam reaktor

sistem batch.

Tahap Kedua :

1y

2)

Mendapatkan kondisi optimum dari reaksi sintesis biodiesel super setana
melalui proses hydrotreating untuk campuran minyak nabati non-edible
dan heavy vacum oil (HVO) dalam reaktor sistem batch.

Mendapatkan kondisi optimum dari reaksi sintesis biodiesel super setana
melalui proses hydrotreating untuk campuran minyak nabati non-edible

dan heavy vacum oil (HVO) dalam reaktor sistem fixed bed.
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B. Manfaat Penelitian

Melalui penelitian ini, dengan diperolehnya katalis dan hasil penelusuran
proses optimum untuk pembuatan biodiesel super setana dari minyak nabati non-
edible melalui proses hydrotreating, dapat dijadikan salah satu metode alternatif
sebagai solusi potensial untuk keberlangsungan pasokan energi dunia. Selain itu,
pada skala industri, metode yang dikembangkan memiliki peluang untuk dapat
memanfaatkan infrastruktur pengilangan minyak yang telah dibangun secara

langsung, sehingga tidak memerlukan investasi peralatan produksi baru.
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BAB IV
METODE PENELITIAN

A. Alur Penelitian

Alur penelitian yang diusulkan disajikan pada Gambar 4.1.

Isolasi minyak nabati dari
biji mahoni, biji karet, dan

Preparasi beberapa katalis
sulfida melalui impregnasi

biji jarak pagar melalui
proses soxchletasi

larutan logam Ni, Mo,
campuran Ni/Mo pada

Lempung montmorilonite

Analisis GC-MS Analisis FTIR
Analisis FTIR Analisis XRD
Analisis AAS o
Analisis GC
Variasi katalis | dan GC-MS Katalis terbaik
Hydrotreating
minyak nabati dalam [
reaktor sistem batch Variasi
temperatur | Analisis GC-
MS Kondisi reaksi optimum
minyak nabati sistem
Variasi Penentuan batch
parameter
tekanan spesifikasi
biodiesel
Jalur reaksi
Tahap 1 Analisis GE-MS hydrotreating m. nabati
sistem batch
Hydrotreating Variasi Anai — S
campuran minyak tekanan —I d;naCl}Sés—NC[}SC Kondisi reaksi optimum
nabati dan HVO campuran m. nabati dan
dalam reaktor Variasi J Penentuan HVO sistem batch
sistem bacth temperatur parameter
spesifikasi
biodiesel
Hydrotreating Variasi o _ S
campuran minyak tekanan —I ?I:‘lgg I\SISC Kondisi reaksi optimum
nabati dan HVO an s camp. m. nabati dan
Tahap 2 dalam reaktor Variasi J Penentuan HVO sistem fixed bed
sistem fixed bed temperatur parameter
: spesifikasi
biodiesel
NSalabololoiobeloloialeloboioioioiioioboieioioieioioipiulsiuuiniotioloboloioboioloiobalolobobuioiobalol et Sakodolotlolololeloltulaioblelobabalel
~
Proses Produk

Gambar 4.1. Alur penelitian
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Pada proses pelaksanaan penelitian, dilakukan beberapa penyesuaian dari
alur yang telah direncanakan, diantaranya untuk bahan baku minyak nabati
digunakan RBDPO (Refined, Bleached, Deodorized Palm Oil) dan minyak goreng
BIMOLI karena pada dasarnya secara struktural hampir tidak ada perbedaan
sehingga penyesuaian dilakukan untuk mengefisiensi tahapan penelitian guna
mendapatkan katalis dan metode optimum. Setelah katalis dan metode optimum
diperoleh, maka selanjutnya dapat pula diterapkan untuk bahan baku minyak

nabati non pangan.

B. Prosedur Kerja

Tahap Pertama

1. Isolasi minyak nabati melalui soxhletasi

100 g biji mahoni (biji karet, biji jarak pagar) yang telah dirajang halus dibungkus
dengan kertas saring, dan dimasukkan ke dalam badan alat soxhlet. Selanjutnya
dilakukan proses soxchletasi menggunakan heksana selama 8 jam. Hasil
soxhletasi kemudian dievaporasi untuk menghilangkan pelarut heksana, dan

menyisakan minyak nabati.

2. Preparasi Katalis Logam dan Logam Sulfida
Preparasi katalis dilakukan berdasarkan adaptasi prosedur kerja yang telah
dikembangkan dalam literatur (Moulijn dkk., 1993; Rautanen, 2002; Fern andez,
dkk., 2007). Adapun tahapan preparasinya adalah sebagai berikut :
- Aktivasi bentonit
Aktivasi dilakukan dengan mencampurkan bentonit dan HCL 1 N dengan
perbandingan 1 gram bentonit FB/ 3 ml HCI 1IN kemudian endapan yang
terbentuk dipisahkan lalu di netralisir setelah itu dipanaskan.
- Impregnasi
Pada tahap ini, larutan logam dengan konsentrasi tertentu ditambahkan pada
support material (lempung aktif/montmorilonite), dibiarkan beberapa lama,

lalu dikeringkan.
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- Kalsinasi dilanjutkan dengan reduksi
Kalsinasi dilakukan untuk menghasilkan oksida logam. Setelah itu

dihidrogenasi (direduksi) untuk mendapatkan logamnya dalam fasa solid.

3. Penelusuran spesifikasi reaktor

Rancangan reaktor dibuat dengan berbagai model yang kemudian
dilakukan pengujian untuk mengetahui kondisi reaktor tersebut. Adapun
parameter yang dianalisis pada pengujian ini, diantaranya adalah kapasitas
pemanasan dari heater yang digunakan, uji coba kebocoran alat, daya tahan alat

terhadap parameter suhu, tekanan, dan reaksi kimia.

4. Variasi katalis pada hydrotreating minyak nabati sistem batch

Katalis yang dipreparasi dan diujicobakan diantaranya adalah
Ni/Montmorilonite dan bentuk sulfidanya. Minyak nabati ditambah Kkatalis
dimasukkan ke dalam reaktor sistem barch. Suhu reaktor diatur pada 300°C,
tekanan 25 Kg/cm®. Gas yang dimasukkan adalah 89,8% H, dan sisanya N,. Hasil
reaksi yang berupa cairan dianalisa menggunakan alat kromatografi gas-
spektrometer massa (GC-MS) untuk mengetahui komposisi n-alkana. Berdasarkan

data yang diperoleh ditentukan katalis terbaik.

5. Variasi temperatur pada hydrotreating minyak nabati sistem batch

Ke dalam reaktor stainless steel sistem batch dimasukkan minyak nabati.
Selanjutnya ke dalam reaktor ditambahkan katalis hasil preparasi tahap
sebelumnya. Tekanan reaktor diatur pada 25 Kg/cm®. Gas yang dimasukkan
adalah 89,8% H, dan sisanya N,. Sementara itu temperatur reaktor diatur secara
bervariasi pada 250°C dan 300°C. Hasil reaksi yang berupa cairan dianalisa
menggunakan alat kromatografi gas-spektrometer massa (GC-MS) untuk
mengetahui komposisi n-alkana. Berdasarkan data yang diperoleh ditentukan

kondisi temperatur optimum.
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6. Variasi tekanan pada hydrotreating minyak nabati sistem batch

Ke dalam reaktor stainless steel sistem batch dimasukkan minyak nabati.
Selanjutnya ke dalam reaktor ditambahkan katalis hasil preparasi tahap
sebelumnya. Temperatur reaktor diatur pada temperatur optimum, tekanan reaktor
diatur bervariasi pada 15, 20, 25, 30, dan 35 Kg/cmz. Gas yang dimasukkan
adalah 89,8% H, dan sisanya N,. Hasil reaksi yang berupa cairan dianalisa
menggunakan alat kromatografi gas-spektrometer massa (GC-MS) untuk
mengetahui komposisi n-alkana. Berdasarkan data yang diperoleh ditentukan

kondisi tekanan optimum.

7. Penentuan parameter spesifikasi biodiesel pada kondisi optimum

Pada penelitian ini, parameter yang diamati adalah warna bahan bakar.
Parameter spesifikasi biodiesel berupa spesific gravity (massa jenis), viscositas
(kekentalan), titik anilin, bilangan setana, indeks diesel, flash point (titik nyala),
pour point (titik tuang), nilai kalori, residu karbon, kadar abu, kadar belerang,
kandungan air dan endapan, kadar asam (Demirbas, 2007) belum dianalisis pada

tahap penelitian ini.

C. Metode Pengolahan Data
1. Penentuan Komposisi Minyak Nabati

Hasil analisis GC-MS pada minyak nabati diinterpretasi. Jumlah puncak
pada kromatogram menunjukkan jumlah komponen asam lemak yang terdapat
pada minyak nabati tersebut. Jenis asam lemaknya dapat diketahui dari puncak ion
molekuler dan fragmentasi spektrum massa (MS) yang dimiliki oleh setiap puncak
pada kromatogram GC. Penentuan jenis asam lemak dapat pula dibantu dengan
database pada library MS. Sementara itu komposisi atau persentase setiap jenis

asam lemak dapat diketahui dari luas puncak kromatogram GC yang ditunjukkan
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2. Penentuan Struktur Katalis Hasil Impregnasi

Karakterisasi katalis dilakukan dengan menggunakan instrumen AAS untuk
penentuan kandungan komponen aktif pada support, XRD untuk analisa struktur
kristal pada katalis yang telah disupport, dan FTIR untuk mengidentifikasi gugus
yang terbentuk setelah dilakukan reaksi.

Analisa XRD dilakukan di Laboratorium Tekmira, sedangkan analisa AAS
dan FTIR akan dilakukan di Laboratoium Kimia Instrumen UPL.

3. Penentuan Katalis, Tekanan, dan Temperatur Optimum

Hasil percobaan variasi katalis, temperatur, dan tekanan dianalisis dengan
GCMS sebagai bentuk simulasi destilasi pada proses pengilangan minyak.
Kromatogram GCMS dibagi ke dalam beberapa rentang suhu destilasi
berdasarkan waktu retensinya. Setiap rentang waktu retensi tertentu menunjukkan
rentang suhu setiap fraksi destilasi. Setiap fraksi destilasi menunjukkan komponen
utama yang terkandung di dalamnya. Sementara itu, jumlah destilat pada setiap
fraksi destilasi ditunjukkan oleh luas kromatogram-kromatogram yang terdapat
pada rentang tersebut yang ekivalen dengan persentase (komposisi) dari setiap
komponen. Rentang suhu setiap fraksi destilasi dan komponen utama yang

terkandung di dalamnya ditunjukkan pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1. Rentang suhu destilasi dan komponen utama yang terkandung

No Rentang suhu Komponen utama
destilasi (°C)
1 -50 - 65 CO,, CO, propana
2 65-150 Alkana rantai lurus n-Cs hingga n-Cg,
3 150-250 Alkana rantai lurus n-Co hingga n-Cy4.
4 250-380 Alkana rantai lurus, n-C;s, n-Cj6 n-Cy7, dan n-Cjg
5 380-520 Intermediet teroksigenasi

Proses hydrotreating yang paling optimum adalah yang menghasilkan fraksi
pada rentang 250-380°C atau yang menghasilkan alkana rantai lurus n-C;s hingga

n-C;g paling banyak.
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4. Penentuan jalur reaksi hydrotreating katalitik

Setiap produk hydrotreating, baik pada percobaan variasi temperatur,
maupun tekanan dianalisis dengan GC-MS. Berdasarkan data kromatogram GC
yang diperoleh dapat diketahui jumlah, dan persentase masing-masing komponen
produk, sedangkan dari data spektrum MS dapat diketahui jenis senyawa yang
dihasilkan. Setelah dibandingkan dengan komposisi awal bahan bakunya, yaitu
komposisi minyak nabati yang digunakan, maka dapat diketahui jalur reaksi yang
berlangsung, apakah melalui dekarboksilasi, dekarbonilasi, reduksi, isomerisasi,
atau yang lain (Gambar 4.2). Demikian pula, pengaruh peningkatan temperatur

atau tekanan reaksi terhadap jalur reaksi yang berlangsung.

R-CO-CHo P
e iso-C
(0] ‘ Ho 0 dekarboksilasi n-Cqs W . _015
I n-Cq7 is0-C17
R-CO-CH #»kataus CH3CH2CH3 + R-COH N2 CO  akana ganji
(") ‘ asam lemak dekarbonilasi cracking alkana pendek
R-CO-CH Hp  Hp0
n-C1e iso-C
minyak atau lemak reduksi ——— 16
y n-C18 isomerisasi
iso-C18

alkana genap

Gambar 4.2. Jalur reaksi konversi minyak menjadi alkana

Sebagai contoh, bila produk merupakan alkana rantai lurus yang
mempunyai jumlah atom karbon kurang satu dari jumlah atom karbon asam
lemak bahan baku (alkana ganjil), maka jalur reaksi berlangsung melalui
dekarboksilasi (reaksi 1), atau dekarbonilasi (reaksi 2). Pada dekarboksilasi,
proses tidak melibatkan gas hidrogen (H;), sedangkan pada dekarbonilasi
melibatkan gas hidrogen (H,). Perbedaan keduanya dapat dilacak dari jumlah
CO; dan CO yang dihasilkan reaksi. Akan tetapi, bila produk yang dihasilkan
adalah alkana rantai lurus dengan jumlah atom karbon sama dengan jumlah
atom karbon asam lemak bahan baku (alkana genap), maka proses berlangsung
melalui reduksi (reaksi 3). Selain itu, bila dihasilkan produk berupa alkana

rantai bercabang, maka jalur reaksi berlangsung melalui proses isomerisasi.
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Sementara itu, bila produk yang dihasilkan adalah alkana-alkana rantai pendek,

maka jalur reaksi diperkirakan berlangsung melalui proses cracking.

0
|
R-CH2-COH —> R-CH3 + COp dekarboksilasi (1)

|
R-CH2-COH + Hp —> R-CH3 + CO dekarbonilasi (2

I ,
R-CH2-COH +3 Hp — R-CHpCH3 + 2HpO  reduksi (3

Jumlah hidrogen yang diperlukan makin menurun sesuai urutan jalur
reduksi > dekarbonilasi > dekarboksilasi.  Hal ini menjadi salah satu
pertimbangan ekonomis, terkait dengan harga gas hidrogen dan jenis produk
reaksi yang diinginkan. Produk berupa alkana rantai lurus menghasilkan biodiesel
dengan bilangan setana tinggi, yang sangat ideal untuk aditif bahan bakar diesel.
Akan tetapi, persentase besar dari alkana rantai lurus dalam fraksi bahan bakar
diesel dapat meningkatkan cloud point bahan bakar diesel, sehingga proses
isomerisasi alkana rantai lurus dapat diperlukan. Bila yang dikehendaki adalah
biodiesel dengan bilangan setana tinggi, maka proses isomerisasi dan cracking
harus diminimalisir. Kondisi reaksi yang tepat untuk jalur reaksi yang
dikehendaki dapat dipelajari dari berbagai percobaan variasi temperatur dan
tekanan.

Pada kelompok penelitian Kimia Material, penelitian tentang
pengembangan katalis dan proses pengolahan minyak nabati menjadi biodiesel
telah dilakukan (Hadyan, 2007) menggunakan reaktor rakitan. Penelitian
menunjukan bahwa dengan katalis Ni-Al,O3 dan Mo-Al,O3, dan proses yang
dikembangkan konversi minyak nabati menjadi alkana dengan panjang rantai C
15-18 (biodiesel) dapat berlangsung walaupun dengan rendemen hasil yang masih

rendah. Tahap pengembangan katalis dan proses konversi minyak nabati menjadi
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biodiesel yang dilakukan di kelompok peneliti pengusul diperlihatkan pada
Gambar 4.3.

Penelusuran Penerapan

Penelusuran Jenis L . L R Katalis dan Kondisi
Katalis dan Kondisi Aplikasi Katalis dan Aplikasi Katalis dan Optimum Pada Infra

W

Optimum pada Reaktor Kondisi Optimum Kondisi Optimum struktur Sistem

Batch padaReaktor Batch PadaReaktor Alir Pengolahan Minyak
’ Bumi Teknologi Pengolahan
Minyak Nabati dengan
. Teknik Hidrogenasi
! Katalitik menjadi
bahan bakar bio

Penelusuran Sumber Minyak Nabati Non
Pangan

Pengembangan Katalis dan Proses Aplikasi hasil penelitian

2009 I 2010 | 2011 | 2012-2013

Gambar 4.3. Roadmap penelitian dan pengembangan teknologi konversi minyak

nabati menjadai bahan bakar
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BAB V
HASIL DAN PEMBAHASAN

A. Sintesis Katalis
1. Sintesis Katalis Logam Terpilar (Ni-Montmorilonit)

Pada penelitian ini disintesis satu jenis katalis lempung terpilar yaitu Ni-
PilC (pillared clay), dengan prekursor logam nikel yang berasal dari
Ni(NOs3),.6H,O dengan menggunakan metode wet impregnation, yaitu
menginterkalasikan logam nikel ke dalam material penyangga bentonit dalam

keadaan larutannya.

Gambar 5.1 Tampilan fisik katalis Ni-PilC

Proses pilarisasi bentonit menggunakan nikel terdiri dari beberapa tahapan
yaitu aktivasi bentonit, pembuatan larutan polioksokation, pencucian, dan
kalsinasi. Proses aktivasi bentonit dilakukan dengan mencampurkan bentonit
dalam larutan HC1 1N (1 gram bentonit untuk setiap 3 mL HCI IN) yang diaduk
selama kurang lebih 3 jam, dengan 1 jam pertama dilakukan pengadukan yang
disertai pemanasan pada suhu 80 °C pada kecepatan 600 rpm. Pengadukan kuat
tersebut dilakukan dengan tujuan agar kation-kation lembaran terhidrasi sehingga
jarak antar lembaran bertambah. Kation-kation tersebut dapat dipertukarkan
dengan polioksokation yang mempunyai ukuran lebih besar. Dilakukannya
pemanasan bertujuan agar proses hidrasi berlangsung lebih optimal.

Pembuatan larutan polioksokation merupakan salah satu tahap terpenting

dalam proses pilarisasi. Pada pembuatan larutan polioksokation, 58,2 gram
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Ni(NO3;),.6H,O dilarutkan dalam 240 mL larutan NaOH 2N dan diaduk dengan
kecepatan pengadukan 600 rpm pada temperatur ruang hingga homogen.
Pengadukan kuat tersebut bertujuan agar dihasilkan polioksokation yang lebih
banyak. Semakin banyak polioksokation yang terbentuk semakin besar
kemungkinan terbentuk pilar setelah dikalsinasi. Banyaknya pilar akan
mempengaruhi luas permukaan spesifiknya. Luas permukaan spesifik yang besar
akan diperoleh jika pilar yang terbentuk cukup banyak.

Proses pertukaran ion dilakukan dengan cara mencampurkan larutan
polioksokation dengan suspensi bentonit 2% (b/v) dengan pengadukan pada
kecepatan 600 rpm selama 24 jam. Pengadukan ini bertujuan untuk mempercepat
proses pertukaran ion antara kation pada bentonit dengan polioksokation nikel
agar diperoleh bentonit terpilarisasi nikel yang mempunyai stabilitas cukup tinggi
terhadap pengaruh termal. Pada suhu tinggi distribusi kation lebih homogen
sehingga bentonit terpilarisasi nikel mempunyai stabilitas yang tinggi terhadap
suhu. Proses pertukaran ion dapat dipercepat dengan memberikan energi. Namun
pada penelitian ini tidak ada energi yang ditambahkan selain energi kinetik pada
proses pengadukan yang sangat kuat. Dengan adanya tambahan energi kation-
kation akan bergerak dengan lebih cepat.

Pencucian dilakukan sampai endapan yang diperoleh bebas dari CI', karena
pada reaksi katalis, CI" merupakan racun bagi aktifitas katalis sehingga produk
yang dihasilkan kurang optimal. Untuk mengetahui endapan yang diperoleh bebas
CI, air hasil pencucian ditetesi dengan AgNO3; 0,01M. Adanya CI” pada air hasil
cucian akan mengakibatkan terbentuknya endapan putih (AgCl) jika ditetesi
AgNOs.

Pengeringan dilakukan pada suhu 120°C bertujuan untuk menguapkan
sebagian molekul-molekul H>O yang ada di lembaran bentonit. Pada suhu 20 s.d
120°C molekul air yang ada di lembaran monmorillonit akan lepas karena
menguap yang disebut proses dehidrasi.

Kalsinasi dilakukan untuk mengubah polioksokation menjadi oksidanya.
Kalsinasi dilakukan selama 5 jam pada temperatur 500°C. Kenaikan temperatur

pada saat kalsinasi sebenarnya perlu diatur agar distribusi pilar merata, namun
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karena keterbatasan spesifikasi alat yang digunakan, data tersebut tidak dapat
diambil. Pada saat kalsinasi, sejalan dengan peningkatan temperatur, selain terjadi
penguapan H,O yang masih tersisa juga terjadi perubahan dari polioksokation

menjadi oksidanya yang ditunjukkan pada gambar 5.2.
2[Ni,(OH), (H,0),, | —*"“>8Ni0, + 16 H" + 32H,0

Gambar 5.2 Persamaan reaksi proses pilarisasi

Oksida yang terbentuk tersebut, tidak lain adalah pilar yang terbentuk
melalui ikatan kovalen koordinasi antara nikel dan oksigen yang menyangga
struktur interlayer (di antara struktur tetrahedral dari SiO,) bentonit sehingga

memiliki kestabilan termal yang baik.

2. Sintesis Katalis Logam Tersulfidasi (NiS/Al,O3)

Pada penelitian ini, alumina digunakan sebagai material pendukung.
Tampilan fisik alumina berupa zat yang berbentuk serbuk halus berwarna putih.
Larutan Ni(NOs3),.6H,O merupakan larutan yang digunakan sebagai prekursor
untuk logam Ni.

Setelah larutan garam prekursor dibuat, maka selanjutnya dilakukan tahap
impregnasi. Tahap impregnasi ini bertujuan untuk mendispersikan kation maupun
anion dari larutan garam prekursor tersebut pada material pendukungnya, yaitu
alumina. Semula alumina berupa serbuk berwarna putih, setelah diimpregnasikan
dengan logam Ni warnanya berubah menjadi biru kehijauan. Setelah tahap
impregnasi selesai dilakukan, proses selanjutnya adalah tahap pengeringan dan
kalsinasi. Tahap pengeringan dan kalsinasi ini dilakukan untuk menghilangkan
senyawa-senyawa organik, air, nitrat, dan amoniak serta untuk mengubah kation
Ni menjadi bentuk oksidanya. Setelah dikalsinasi, katalis berada dalam bentuk
oksidanya menjadi NiO/Al,Os;. Warna katalis NiO/Al,O3 setelah dikalsinasi
adalah biru kehijauan dengan intensitas warna hijau yang lebih tinggi sedikit bila
dibandingkan dengan warna katalis pada tahap impregnasi. Tampilan fisik katalis

hasil sintesis diperlihatkan pada Gambar 5.3.
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Gambar 5.3. Katalis NiO/Al,O3

Setelah katalis NiO/Al,O5 disintesis, katalis tersebut kemudian disulfidasi
dengan menggunakan DMS (dimethyl sulfide) menjadi katalis NiS/Al,O3 setelah

itu diuji aktivitasnya dalam proses konversi minyak nabati menjadi n-alkana.

B. Karakterisasi Katalis
1. Analisis FT-IR
1.1. Analisis FT-IR Katalis Ni-PilC
Berdasarkan hasil karakterisasi menggunakan instrumen FT-IR, diperoleh

spektra seperti yang ditunjukkan pada Gambar 5.4.
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Gambar 5.4. Spektra FTIR H bentonit dan Ni-PilC
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Spektra warna hitam merupakan spektra dari bentonit teraktivasi asam
sedangkan spektra berwarna merah merupakan spektra dari katalis Ni-PilC.
Terlihat jelas bahwa pada bilangan gelombang 470 cm™ yang menunjukkan
vibrasi tekuk Si-O, 520 cm™ untuk regang Mg-O, 1635 cm™ untuk gugus tekuk air
terhidrat, dan gugus regang asimetris O-Si-O pada bilangan gelombang 1050 cm™
sebagai gugus khas dari material penyangga bentonit yang terdiri dari alumina dan
silika (Stuart. Barbara. 2005).

Pada bilangan gelombang 650 cm™ menunjukkan adanya vibrasi khas
yang menunjukkan gugus khas Ni-O (Rifan Hardian, 2008). Hal tersebut
mengindikasikan bahwa Ni-O telah behasil diimpregnasikan pada bentonit.

Spektra dengan bilangan gelombang 825 cm™ menunjukkan adanya
keberadaan asam organik yang berasal dari bentonit, yang hilang ketika
dikalsinasi. Hal tersebut ditunjukkan dengan tidak adanya puncak spesifik pada
bilangan gelombang tersebut pada spektra katalis Ni-PilC.

1.2. Analisis FT-IR Katalis NiS/ALL,O;3

Analisis FT-IR dilakukan untuk mengetahui gugus yang terbentuk dari
proses sintesis. Analisis ini dilakukan dengan cara membandingkan spektra FT-IR
Al,O3, NiO/Al,O3 dan NiS/Al,O;. Gambar spektra ketiga zat tersebut
diperlihatkan pada Gambar 5.5.

Berdasarkan gambar ketiga spektra FTIR tersebut, spektra yang berwarna
hitam merupakan spektra FTIR untuk NiO/Al,Os. Dari spektra NiO/Al,Os,
menunjukan adanya vibrasi yang khas untuk Al,Os, yaitu pada bilangan
gelombang 1637,5 cm™ yang pada spektra Al,O3 (berwarna merah) terdapat pada
bilangan gelombang 1627,8 cm™. Berdasarkan literatur, vibrasi yang khas untuk
gugus NiO terdapat pada bilangan gelombang 825 cm™, tetapi pada spektra
NiO/Al,Os5 tidak terdapat puncak pada bilangan gelombang tersebut. Pada spektra
NiS/Al,O3 juga menunjukan adanya vibrasi yang khas untuk Al,Os, tetapi tidak
terlalu tajam, yaitu pada bilangan gelombang 1625,8 cm™, yang pada spektra
ALO; (berwarna merah) terdapat pada bilangan gelombang 1627,8 cm™'. Pada
spektra NiS/Al,O; (biru) terdapat puncak-puncak baru yang tidak ditemukan pada
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spektra NiO/Al,O3 (hitam) dan Al,O3; (merah). Puncak-puncak tersebut berada
pada bilangan gelombang 1465,8 cm” dan 1743,5 cm™. Adanya puncak-puncak
tersebut, kemungkinan disebabkan karena adanya vibrasi dari gugus NiS. Tetapi

literatur mengenai vibrasi yang khas dari gugus NiS belum didapatkan.
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Gambar 5.5. Spektra FTIR Al,03, NiO/Al,O3 dan NiS/Al,O3

2. Analisis XRD
2.1. Analisis XRD Katalis Ni-PilC

Difraksi sinar-X adalah metode yang penting untuk karakterisasi mineral
dalam bentuk kristal. Penggunaan metode difraksi sinar-X sering dipakai untuk
mengidentifikasi kristal dengan mengukur pola difraksi pada daerah sudut difraksi
(20) tertentu, yang dapat memberikan keterangan tentang struktur kristal secara
spesifik (Klug dan Alexander, 1962).

Identifikasi struktur kristal bentonit teraktivasi dilakukan dengan
membandingkan harga d pada puncak-puncak difraktogram monmorillonit standar

dari JCPDS (Joint Committee For Powder Diffraction Standart), sedangkan untuk
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identifikasi bentonit terpilar dilakukan dengan membandingkan pola puncak-
puncak difraktogram bentonit sebelum dan sesudah terpilar. Jika harga d di antara
puncak-puncak difraksi sampel dan standar memiliki simpangan * 0,01 (Cillity,
1978) maka puncak-puncak tersebut dihasilkan dari bidang difraksi yang sama

pada struktur kristal yang sama.

1=0u A

Incersty (countsl

Puncak Ni-O

170N

n

Gambar 5.6. Difraktogram XRD H bentonit dan Ni-PilC

Puncak baru pada difraktogram dengan 20 48,4215 menunjukkan
kemungkinan adanya keberadaan Ni-O dengan intensitas yang cukup kuat. Hal
tersebut didukung dengan data AAS yang menyatakan bahwa persentase logam
nikel total mencapai 25,78%. Dengan persentase yang sedemikian besarnya,
sangat dimungkinkan untuk terjadinya perubahan pola difraksi akibat adanya Ni-
O tersebut.

H Bentonit mempunyai kesamaan posisi dengan standar yaitu terkait
puncak dengan 26 19°, 34°, dan 36° seperti ditunjukkan pada tabel 5.1, sehingga
dapat dipastikan bahwa H bentonit mempunyai struktur kristal mirip struktur
kristal standar. Karena suatu sampel bisa dipastikan mempunyai struktur kristal
sama seperti standar jika pada sampel minimal terdapat tiga puncak utama yang
terdapat pada standar. Pola difraksi H bentonit dan Ni-PILC ditunjukkan pada
gambar 5.6.
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Tabel 5.1 Perbandingan d dan intensitas H Bentonit terhadap Standar

(Monmorillonit)
No H Bentonit JCPDS
’ 20 d intensitas 20 | d intensitas
1 5.8002 | 15.22491 22.86 19,78 | 4,49* 50
2 | 19.7026 | 4.50226* 54.98 25,6 3,5 100
3 | 21.8705| 4.06063 | 100.00 | 31,23 2,88 6b
4 1234317 | 3.79348 15.77 3491 | 2,56* 15
5 |26.5455 | 3.35515 20.62 36,51 2,5% 15
6 |27.6624 | 3.22216 25.70 37,72 2,34 20b
7 | 34.7877 | 2.57678* 22.20 45,48 1,98 6b
8 |36.0133 | 2.49185%* 22.36 50,05 1,82 4b
9 |61.7438 | 1.50121 14.96 55,81 1,66 6b

Keterangan: * = tiga nilai d yang mencirikan kedua sampel berasal dari struktur kristal yang sama

Keberhasilan proses pilarisasi dapat diketahui dengan membandingkan
bentonit yang telah terpilarisasi nikel (Ni-PilC) dengan bentonit teraktivasi asam.
Terjadinya pilarisasi ditunjukkan adanya pergeseran puncak karakteristik d(001)
ke arah 260 yang lebih kecil atau harga d(001) lebih besar dan perubahan intensitas
puncak (Narayanan et al. 2000 dan Haerudin ef al. 2002). Puncak karakteristik
tersebut biasanya pada 26 dibawah 10°.

Bentonit yang telah mengalami proses pemilaran oleh nikel mengalami
peningkatan harga d, seperti ditunjukkan tabel 5.2 dan gambar 5.6. H bentonit
memiliki harga d 15,225 A. Setelah terpilarisasi nikel, bentonit memiliki harga d
25,802 A. Meningkat sekitar 69,47%. Cukup signifikan untuk dapat digunakan
sebagai katalis pada reaksi hydrocracking minyak nabati.

Tabel 5.2 Perbandingan nilai 26, d, dan intensitas Bentonit Teraktivasi

Asam dengan Ni-PilC

No H Be?tonit Ni—I?ilC
20 d(A) Intensitas 20 d(A) Intensitas
1 | 5.8002 | 15.22491 22.86 3.4215 | 25.80239 | 97.50
2 |[21.8705 | 4.06063 100.00 | 21.9020 | 4.05485 45.35
3 [23.4317 | 3.79348 15.77 | 26.5495 | 3.35466 9.91
4 ]26.5455 | 3.35515 20.62 | 27.7547 | 3.21167 40.72
5 |27.6624 | 3.22216 25.70 | 37.3268 | 2.40713 58.21
6 |34.7877 | 2.57678 22.20 | 43.2323 | 2.09101 100.00
7 ]36.0133 | 2.49185 22.36 | 48.4215 | 1.87835 4.87
8 [61.7438 | 1.50121 14.96 | 62.5008 | 1.48483 58.93
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Menurut standar JCPDS, puncak karakteristik d (001) terletak pada 260
6,23° dan mempunyai harga d sebesar 14,2 A. Namun demikian mengacu pada
jurnal (Narayan et. al. (2000) harga d sama dengan 12,62 A; Rhouta et.al. (2006)
harga d sama dengan 9 A; Chavez-Garcia er. al. (2006) harga d sama dengan
12,50 A) dianggap sebagai d(001).

Dari penelitian ini yang paling mendekati harga d(001) standar
montmorillonite adalah harga d sama dengan 15,225 A sehingga harga d tersebut
dianggap d(001). Harga d(001) mengalami peningkatan setelah proses pilarisasi.
Hal ini disebabkan oleh adanya pilar oksida nikel Ni-O yang berasal dari
polioksokation nikel, dimana polioksokation nikel mempunyai ukuran lebih besar
dari kation H" maupun H,O. Adanya oksida nikel yang berukuran lebih besar
menyebabkan ukuran unit sel menjadi besar sehingga harga d(001) meningkat.
Menurut Klorogge (2002), polioksokation nikel mempunyai ukuran lebar 7,98 A
dan tinggi 5,32 A. Oksida nikel yang berfungsi sebagai pilar menyebabkan
struktur lembaran tidak runtuh dengan adanya pemanasan.

Setelah proses pilarisasi terjadi peningkatan intensitas. Hal itu disebabkan
karena adanya nikel akan menambah jenis atom. Menurut West (1984) semakin
banyak atom maka semakin banyak elektron yang mendifraksikan sinar-X

sehingga intensitasnya meningkat.

2.1. Analisis XRD Katalis NiS/Al,O3

Karakterisasi katalis NiS/Al,0O3; dilakukan dengan menggunakan XRD.
Analisis ini dilakukan dengan membandingkan spektra XRD NiO/Al,O3 dengan
spektra XRD NiS/Al,Os. Gambar spektra XRD kedua zat tersebut diperlihatkan
pada Gambar 5.7.
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Gambar 5.7. Spektra XRD NiO/Al,0O3; dan NiS/Al,O3
Tabel 5.3. Puncak difraktogram NiO/Al,O3 dan Puncak NiS/Al,O3
Puncak NiO/Al,O5 Puncak NiS/Al,O3
[20] d-spacing [A] Rel. Int. [%] [20] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
37.6564* 2.38681 9.83
39.5582 2.27634" 18.39 21.3735 4.15391 19.11
44.6292* 2.02875 16.73 39.4196" 2.28401" 15.18
45.5620° 1.99588" 47.58 45.4048" 1.99588" 54.91
66.5700* 1.40360 76.03 66.8443" 1.39850" 100.00
66.9375 1.39678" 100.00 76.9065 1.23867 7.80
76.3060 1.24692 6.43

Berdasarkan data puncak difraktogram NiS/Al,Os, terdapat 3 titik yang

mirip (titik yang diberi tanda bintang) dengan titik yang terdapat pada peak list

NiO/Al,Os3. Adanya ketiga titik yang sama menunjukan adanya senyawa yang

sama pada kedua zat tersebut. Pada spektra XRD untuk NiS/Al,O3 terdapat

puncak yang lemah pada rentang 20 antara 28°-33,5°. Puncak tersebut adalah

puncak dari NiS, karena berdasarkan literatur (Castro et. al, 2009), NiS

menunjukan puncak yang lemah pada titik 20 = 23°-33°.

31




3. Analisis AAS
3.1. Penentuan Kadar Logam Nikel dalam Katalis Ni-PilC

Analisis AAS dilakukan terhadap Ni-PilC dengan terlebih dahulu
dilarutkan dalam pelarutnya (Aqua regia) yang dilakukan di Laboratorium Kimia
Instrumen UPI. Parameter operasi pada instrumen AAS dan data yang diperoleh
dari hasil analisis AAS diperlihatkan pada tabel 5.4.

Parameter Operasi:

Bahan bakar : Asetilen — udara
Laju alir :2:4

Panjang Gelombang : 232 nm
Pengulangan : Triplo

Tabel 5.4. Data analisis AAS sampel Ni-PilC

. kadar Ni .
Sampel Absorbansi (me/L) Ni real (Mg/L)
Ni-PilC 0,551 21,192 2119,231

Kandungan logam nikel dalam larutan Ni(NOs),.6H,O yang telah
diencerkan 100 kali dari sampel aslinya yang berupa serbuk terukur oleh AAS
menunjukkan nilai absorbansi 0,551 yang berdasarkan perhitungan diperoleh

kadar logam nikel setelah dikali faktor pengali 100 kali yaitu sebesar 25,78%.

3.2. Penentuan Kadar Logam Nikel dalam Katalis NiO/Al,03

Analisis dengan menggunakan AAS ini dilakukan untuk mengetahui
kandungan prekursor Ni dalam katalis NiO/Al,Os. Untuk mengetahui kandungan
prekursor Ni dalam katalis, maka dilakukan analisis AAS terhadap sampel
NiO/Al,O3. Parameter pengukuran pada instrumen AAS dan data yang diperoleh
dari hasil analisis AAS diperlihatkan pada Tabel 5.5.

Parameter Operasi:

Bahan Bakar : Asetilena — Udara
Laju Alir :2:4
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Lamp. Current : 7mA
Panjang Gelombang :232.0 nm

Pengulangan : 3 (triplo)
Tabel 5.5. Data Analisis AAS Sampel NiO/Al,O3
Data Kalibrasi Data Pengukuran Sampel % Ni
Ni (ppm) | Absorbansi | Sampel | Absorbansi | Ni (ppm) °
0 0
7 0,199 NiO/Al,
7 0.308 0 0.654 28,435 0,670
21 0,514
28 0,622 Kadar Ni dalam sampel = 28.435 ppm

Sampel yang digunakan untuk mengetahui kandungan prekursor logam Ni
adalah sampel NiO/Al,O3. Sampel NiO/Al,O3 yang digunakan berbentuk padatan,
oleh karena itu metode yang digunakan dalam pengukuran menggunakan alat
AAS adalah metode destruksi. Sebagaimana diperlihatkan pada tabel 5.5, kadar Ni
dalam sampel adalah sebesar 28,435 ppm dan persentase Ni dalam sampel adalah

0,670%.

C. Penelusuran Kondisi Reaktor

Rancangan reaktor dibuat dengan berbagai model yang kemudian
dilakukan pengujian untuk mengetahui kondisi reaktor tersebut. Adapun
parameter yang diuji, diantaranya adalah kapasitas pemanasan dari heater yang
digunakan, uji kebocoran rangkaian reaktor, daya tahan rangkaian reaktor
terhadap parameter suhu, tekanan, dan reaksi kimia.
Rancangan Reaktor

Beberapa macam reaktor yang telah dibuat berdasarkan modifikasi yang
disesuaikan terhadap kondisi yang diharapkan, diantaranya adalah reaktor tipe A,
reaktor tipe B, reaktor tipe C, reaktor tipe D, reaktor tipe E, dan reaktor tipe F
yang diperlihatkan pada Gambar 5.8 sampai 5.13 dengan spesifikasinya masing-

masing.

33




Termokopel
®

~

N

a Pressure
gauge

Inlet gas

Mantel
heater

Seal

Gambar 5.8 Reaktor Tipe A

Spesifikasi :

- Bahan reaktor, pipa, sambungan pipa, dan kran terbuat dari stainless steel.

- Mantel heater yang digunakan memiliki dinding yang tebal.

- Tidak dilengkapi dengan stirer.

- Sistem yang digunakan sebagai tutup reaktor menggunakan seal yang terbuat dari polimer.

Termokopel

b Pressure %
gauge

Inlet gas

Mantel
heater

Gambar 5.9 Reaktor Tipe B

Spesifikasi :

- Bahan reaktor, pipa, sambungan pipa, dan kran terbuat dari stainless steel.

- Mantel heater yang digunakan memiliki dinding yang tebal.

- Tidak dilengkapi dengan stirer.

- Sistem yang digunakan sebagai tutup reaktor menggunakan seal yang terbuat dari garlo
(semacam asbes).
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Gambar 5.10

Spesifikasi :

Reaktor Tipe C

- Bahan reaktor, pipa, sambungan pipa, dan kran terbuat dari stainless steel.
- Mantel heater yang digunakan memiliki dinding yang tipis.

- Dilengkapi dengan stirer.

- Sistem yang digunakan sebagai tutup reaktor menggunakan seal yang terbuat dari garlo

(semacam asbes).
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‘Mantel
' heater

= Magnetic
5E '_\\ stirrer

Spesifikasi :

- Bahan reaktor, pipa,
sambungan pipa, dan kran
terbuat dari stainless steel.

- Mantel heater yang
digunakan memiliki dinding
yang tipis.

- Dilengkapi dengan stirer.

- Sistem yang digunakan
sebagai tutup reaktor
menggunakan sistem las.

Gambar 5.11 Reaktor Tipe D
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Gambar 5.12 Reaktor Tipe E

Spesifikasi :

- Bahan reaktor, pipa, sambungan pipa, dan kran terbuat dari stainless steel.

- Mantel heater yang digunakan memiliki dinding yang tipis.

- Dilengkapi dengan stirer.

- Sistem yang digunakan sebagai tutup reaktor menggunakan seal yang terbuat dari polimer
berbeda yang tahan panas dan reaksi kimia.

- Sistem reaktor dilengkapi dengan sistem penahan tekanan.

Pressure Gauge 50 kg/cm®
Pipa input gas

Pipa output gas

Lubang termokopel

Baut

Mur

Badan reaktor

Seal (Silicone)

SR TN AN o

Dilengkapi stirrer
Bahan stainless steel
Tekanan dan suhu tinggi
Tahan reaksi kimia

Gambar 5.13. Reaktor tipe F
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2. Uji Coba Reaktor
2.1. Pengujian Kapasitas Pemanasan Heater

Pada penelitian ini juga masih dilakukan penelusuran terhadap jenis
mantel heater untuk proses reduksi maupun reaksi hidrogenasi. Penelusuran
terhadap tipe dari heater yang digunakan, dilakukan guna mengetahui pengaruh
jenis heater terhadap suhu di dalam reaktor. Adapun mantel heater yang
digunakan yaitu mantel heater tipe I dan mantel heater tipe II seperti yang
diperlihatkan pada Gambar 5.14 dan 5.15 dengan spesifikasi yang ditunjukan pada
Tabel 5.6.

Gambar 5.15 Mantel Heater

Gambar 5.14 . Mantel
Tabel 5.6. Spesifikasi Heater

Tipe Spesifikasi
I - Kapasitas Pemanasan tinggi, dapat mencapai 400 °C lebih.
- Sistem kontrol suhu analog.
- Memiliki dinding yang tebal sehingga tidak memungkinkan dilakukan stirring.
II - Kapasitas Pemanasan tinggi, dapat mencapai 350 °C.
- Sistem kontrol suhu analog.
- Menmiliki dinding yang tipis sehingga memungkinkan dilakukan stirring.

2.2. Uji Coba Kebocoran Alat

Uji coba kebocoran reaktor dilakukan dengan mengisi reaktor
menggunakan gas nitrogen sebanyak 2-5 kg/cm2 (kecuali untuk reaktor tipe F
diuji sampai tekanan 35 kg/cm®) kemudian merendam reaktor di dalam wadah
berisi air. Indikasi kebocoran dilihat dari adanya gelembung gas yang keluar di
sekitar reaktor. Data pengamatan uji kebocoran untuk setiap reaktor dapat dilihat
pada Tabel 5.7.

Tabel 5.7. Data Pengamatan Uji Kebocoran

. Tekanan
No. | Tipe Reaktor kg o’ 5 kg o’
1. Tipe A Tidak bocor Bocor
2. Tipe B Bocor Bocor
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3. Tipe C Tidak bocor Bocor

4, Tipe D Tidak bocor | Tidak bocor
5. Tipe E Tidak bocor | Tidak bocor
6. Tipe F Tidak bocor | Tidak bocor

2.3. Ketahanan Seal Terhadap Parameter Suhu, Reaksi Kimia, dan Tekanan
Daya tahan reaktor terhadap parameter suhu, tekanan, dan reaksi kimia

terutama difokuskan terhadap seal yang digunakan pada reaktor. Bahan reaktor

terbuat dari stainless steel sedangkan seal yang digunakan mengalami beberapa

kali modifikasi. Adapun data pengamatan terhadap uji ketahanan terhadap

parameter suhu, reaksi kimia, dan tekanan dapat dilihat pada Tabel 5.8.

Tabel 5.8. Data Pengamatan Terhadap Uji Ketahanan Terhadap Parameter Suhu,

Reaksi Kimia, dan Tekanan

No. Jenis Seal Pa‘r arpet.e r Uj >
Suhu (°C) | Reaksi Kimia | Tekanan (kg/cm”)
1. | Polimer Biasa 200 Rusak 5
2. | Garlo > 350 Tidak rusak 1
3. | Polimer Tahan Panas 350 Tidak rusak 8
4. | Silicone > 350 Tidak rusak 40

Berdasarkan serangkaian pengujian yang telah dilakukan, dapat
disimpulkan kelebihan dan kelemahan masing-masing reaktor sebagaimana
diperlihatkan pada Tabel 5.9.

Tabel 5.9. Kelebihan dan Kelemahan Masing-Masing Reaktor

Jenis Kelebihan Kelemahan
Reaktor
Tipe A - Bahan reaktor terbuat dari stainless steel yang | — Reaktor dengan stirrer
tahan terhadap panas dan reaksi kimia. merupakan sistem yang
- Pemanasan dapat mencapai suhu yang tinggi. terpisah, sehingga tebalnya
- Memudahkan dalam hal pemasukan dan | dinding mantel heater tidak
pengeluaran  bahan-bahan reaksi didalam | memungkinkan dilakukannya
reaktor serta mudah dibersihkan. proses stirring.
— Daya tahan tekanan rendah.
—Seal yang digunakan terbuat
dari polimer yang tidak tahan
proses pemanasan dan reaksi
kimia.
Tipe B - Bahan reaktor terbuat dari stainless steel yang | - Reaktor dengan stirrer
tahan terhadap panas dan reaksi kimia. merupakan sistem yang
- Pemanasan dapat mencapai suhu yang tinggi. terpisah, sehingga tebalnya
- .Memudahkan dalam hal pemasukan dan | dinding mantel heater tidak
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pengeluaran bahan-bahan reaksi didalam
reaktor serta mudah dibersihkan.
Seal yang digunakan tahan terhadap pemanasan

dan tidak rusak oleh reaksi kimia.

memungkinkan dilakukannya
proses stirring.

- Daya tahan tekanan sangat
rendah.

Tipe C

Bahan reaktor terbuat dari stainless steel yang
tahan terhadap panas dan reaksi kimia.
Pemanasan dapat mencapai suhu yang tinggi
(tapi lebih rendah dari mantel heater
sebelumnya).

.Memudahkan dalam hal pemasukan dan
pengeluaran  bahan-bahan reaksi didalam
reaktor serta mudah dibersihkan.

Seal yang digunakan tahan terhadap pemanasan
dan tidak rusak oleh reaksi kimia.

Reaktor dengan stirrer merupakan sistem yang
terpisah, tetapi tipisnya dinding mantel heater
memungkinkan dilakukannya proses stirring.

- Daya tahan tekanan sangat
rendah.

Tipe D

Bahan terbuat dari stainless steel yang tahan
terhadap panas dan reaksi kimia.

Pemanasan dapat mencapai suhu yang tinggi
(tapi lebih rendah dari mantel heater
sebelumnya).

Daya tahan tekanan sangat tinggi.

Daya tahan terhadap pemanasan dan reaksi
kimia juga tinggi karena tidak menggunakan
seal.

Reaktor dengan stirrer merupakan sistem yang
terpisah, tetapi tipisnya dinding mantel heater
memungkinkan dilakukannya proses stirring.

Kesulitan dalam membersihkan
reaktor karena sistem yang
digunakan sebagai tutup
merupakan sistem las yang
hanya memiliki dua lubang
pada bagian tutupnya.

Tipe E

Bahan terbuat dari stainless steel yang tahan
terhadap panas dan reaksi kimia.

Pemanasan dapat mencapai suhu yang tinggi
(tapi lebih rendah dari mantel heater
sebelumnya).

Daya tahan terhadap pemanasan dan reaksi
kimia tinggi karena seal terbuat dari bahan
polimer yang tahan panas.

Reaktor dengan stirrer merupakan sistem yang
terpisah, tetapi tipisnya dinding mantel heater
memungkinkan dilakukannya proses stirring.
Memudahkan dalam hal pemasukan dan
pengeluaran  bahan-bahan reaksi didalam
reaktor serta mudah dibersihkan.

- Daya tahan tekanan rendah.

- Kekuatan mekanik dari seal
lebih rendah dibandingkan
dengan bahan garlo.

Tipe F

Bahan terbuat dari stainless steel yang tahan
terhadap panas dan reaksi kimia.

Pemanasan dapat mencapai suhu yang tinggi.
Daya tahan terhadap pemanasan dan reaksi
kimia tinggi karena seal terbuat dari bahan
silicone.

Reaktor dengan stirrer merupakan sistem yang
terpisah, tetapi tipisnya dinding mantel heater
memungkinkan dilakukannya proses stirring.
Memudahkan dalam hal pemasukan dan
pengeluaran  bahan-bahan reaksi didalam
reaktor serta mudah dibersihkan.

Belum bisa melebiihi tekanan 50
kg/cm®
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D. Reaksi Hidrogenasi

Aplikasi reaktor didahului dengan perhitungan mengenai penentuan
komposisi gas di dalam reaktor dan perhitungan tentang banyaknya gas yang
diperlukan untuk menghidrogenasi sejumlah trigliserida, setelah itu aplikasi
reaktor dicoba untuk proses reduksi katalis dan reaksi hidrogenasi. Perhitungan
tentang komposisi gas di dalam reaktor diperlukan guna mengetahui berapa
tekanan gas awal yang harus diberikan dan berapa sirkulasi yang diperlukan untuk
tercapainya kondisi reaktor dengan jumlah hidrogen yang cukup untuk digunakan
baik dalam proses reduksi katalis maupun proses hidrogenasi RBDPO.

Secara skematik, proses yang berlangsung pada tahap pengkondisian awal

reaktor diperlihatkan pada Gambar 5.16.

N>
99,999%

Gambar 5.16. Skema Pengkondisian Awal Reaktor
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E. Analisis Produk Hidrogenasi
1. Analisis Bahan Baku (Minyak Goreng BIMOLI)

Sampel bimoli sebagai bahan dasar, berwarna kuning keemasan dan
berfasa cair, setelah reaksi hydrocracking menjadi kuning kecoklatan pada saat
masih berfasa cair, namun setelah dingin hasil reaksi memadat dan berubah warna
menjadi keabu-abuan. Terjadinya perubahan fasa dari cair menjadi padat pada
hasil reaksi hydrocracking tersebut disebabkan oleh makin banyaknya trigliserida
yang terhidrolisis menjadi asam lemak oleh katalis. Karena asam lemak bebas
yang semakin banyak akan lebih cenderung membentuk ikatan hidrogen dengan

sesama asam lemak.

Gambar 5.17. Tampilan fisik minyak Bimoli

Erre———— — 4 37233
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Gambar 5.18. Kromatogram GCMS Minyak Bimoli
Kandungan terbesar minyak bimoli sesuai data GCMS di atas adalah
40,67% untuk asam palmitat (puncak no 3), 49,34% asam AS8-oktadekenoat

(puncak no 4), dan 4,90% untuk asam stearat (puncak no 5).
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2. Produk Hidrogenasi Katalis Ni-PilC
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Gambar 5.19. Kromatogram produk hidrogenasi Ni-PilC
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Gambar 5.20. Tampilan fisik hasil reaksi Gambar 5.21. Tampilan fisik hasil reaksi

hydrocracking untuk variabel tekanan saat hydrocracking untuk variabel tekanan saat
reaksi 23, 30, dan 34 kg/cm? pada suhu 250 °C  reaksi 23, 30, dan 34 kg/cm? pada suhu 300 °C
(katalis 1%, waktu reaksi 2 jam) (katalis 1%, waktu reaksi 2 jam)

3. Produk Hidrogenasi Katalis NiS/Al,O;
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Hidrogenasi pada tekanan 9 kg/cm?* dan suhu 250°C Hidrogenasi pada tekanan 15 kg/cm” dan suhu 250°C

Gambar 5.22. Kromatogram produk hidrogenasi NiS/Al,O;

Gambar 5.23. Tampilan fisik hasil reaksi Gambar 5.24. Tampilan fisik hasil reaksi
hydrocracking pada tekanan 9 kg/cm® dan hydrocracking pada tekanan 15 kg/cm? dan
suhu 250 °C (katalis 1%, waktu reaksi 2 jam) suhu 250 °C (katalis 1%, waktu reaksi 2 jam)
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Berdasarkan data kromatogram dapat dilihat bahwa katalis Ni-PilC
maupun NiS/Al,O; masing-masing mempunyai aktifitas untuk mengkonversi
minyak nabati menjadi alkana. Variasi alkana yang dihasilkan dipengaruhi oleh
selektifitas katalis. Sementara itu, produksi alkana yang mengindikasikan aktifitas
katalis dipengaruhi oleh kondisi atau parameter yang diterapkan. Terlihat bahwa
untuk katalis Ni-PilC mempunyai aktifitas menghasilkan produk alkana jenis
dodekana pada kondisi tekanan 23 kg/cm2 dan 30 kg/cm2 yang dilakukan pada
suhu 300°C. Persentase alkana yang dihasilkan masih relatif kecil yaitu sekitar
0,23%. Hal 1tu disebabkan karena parameter operasi yang mempengaruhi kondisi
reaksi belum optimal. Dengan keadaan preparasi katalis Ni-PilC melalui metode
yang dilakukan dan melangsungkan reaksi dengan menggunakan spesifikasi
reaktor yang dipakai ternyata belum dapat menghasilkan kuantitas produk yang
diharapkan.

Indikasi keberhasilan metode yang dilakukan sudah terlihat dengan
terjadinya konversi minyak nabati menjadi alkana. Proses yang mungkin terjadi
adalah adanya pemutusan ikatan yang menghubungkan antar asam lemak menjadi
trigliserida yang merupakan bahan penyusun dari minyak nabati. Sementara itu,
pemutusan gugus karboksil ataupun konversi gugus karboksil belum dapat
ditentukan secara pasti karena produk yang dihasilkan masih relatif sedikit.

Hal yang serupa juga diperlihatkan oleh kromatogram untuk produk yang
dihidrogenasi dengan menggunakan katalis NiS/AlOs. Indikasi keberhasilan
metode yang digunakan maupun adanya aktifitas katalis dalam mengkonversi
minyak nabati menjadi alkana mulai terlihat. Kondisi reaksi berkaitan dengan
parameter suhu dan tekanan menunjukan perbedaan dengan kondisi yang dialami
pada saat melakukan reaksi hidrogenasi dengan katalis Ni-PilC. Untuk katalis
NiS/Al,Os, pada tekanan 9 kg/cm2 dan 15 kg/cm2 yang dilakukan pada suhu
250°C sudah mampu memperlihatkan adanya indikasi pembentukan produk
berupa alkana walaupun jumlahnya sangat sedikit yaitu antara 0,12% - 0,15%.

Sebagian besar produk hasil reaksi masih berupa asam lemak penyusun
trigliserida minyak nabati. Hal ini memperkuat dugaan bahwa terjadinya proses

pemutusan ikatan yang menghubungkan antar asam lemak pembentuk trigliserida.
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Pada mulanya, bahan baku tersusun dari trigliserida-trigliserida, setelah
dihidrogenasi trigliserida-trigliserida tersebut kemudian terdekomposisi menjadi
asam lemak namun proses selanjutnya yaitu pemutusan gugus karboksil tidak
terjadi sehingga hanya terhenti pada tahap ini dan menyebabkan sebagian besar

produk akhir berupa asam lemak.
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BAB VI
KESIMPULAN

Analisis FTIR terhadap katalis Ni-PilC hasil preparasi memperlihatkan
adanya vibrasi khas alumina yaitu pada bilangan gelombang 3454 cm™ dan
1627,8 cm™ serta adanya vibrasi baru pada 650 cm™ diduga merupakan interaksi
Ni-Montmorilonit. Demikian pula untuk katalis NiS/Al,O3 yang menunjukkan
adanya vibrasi khas Ni-S pada 1743,5 cm™. Difraktogram XRD untuk Ni-PilC
memperlihatkan adanya perubahan nilai d pada bentonit sebelum impregnasi,
yaitu 15,2 A menjadi 25,8 A mengindikasikan terjadinya penyisipan atom Ni ke
dalam montmorilonit. Analisis XRD terhadap katalis NiS/Al,O3; menunjukkan
puncak yang khas untuk NiS, yaitu pada 26 = 28-33,5. Berdasarkan analisis AAS,
kandungan Ni dalam Ni-PilC sebanyak 25,74% sedangkan pada NiS/Al,Os
sebnyak 0,67%.

Berdasarkan hasil penelitian, maka disimpulkan bahwa katalis Ni-PilC dan
NiS/Al,O3; mempunyai aktifitas untuk mengkonversi minyak nabati menjadi
alkana pada kondisi reaksi masing-masing, yaitu suhu 300°C dan tekanan 23-30
kg/cm2 untuk Ni-PilC sedangakan katalis NiS/A1,03 pada suhu 250°C dan tekanan
9-15 kg/em®.

Produk yang dihasilkan berupa dodekana. Jumlah produk hasil hidrogenasi
masih relatif sedikit disebabkan belum tercapainya kondisi reaksi yang optimum
baik dari variabel waktu, katalis, tekanan, maupun suhu.

Adapun penelusuran jalur reaksi belum dapat ditentukan secara tepat
karena analisis produk berupa gas belum dapat dilakukan sehingga tidak dapat
diperoleh informasi mengenai jalur dekarboksilasi ataupun dekarbonilasi.
Walaupun demikian, terbentuknya dodekana yang memiliki jumlah atom karbon
lebih  sedikit dibandingkan asam lemak penyusun bahan bakunya,

mengindikasikan adanya jalur reaksi kearah cracking.
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Katalitik Filter untuk Menghilangkan Materi Partikulat dari Kendaraan
Bermesin Diesel, Berita IPTEK, LIPI, Th ke 44 No 1, 2005



~

10.

59

A. Setiabudi, N.K. Allart, M. Makkee, and J. A. Moulijn, On the physical
contact of soot and molten catalyst, Microscope study of soot-Cs2S04.V>05
system, Applied Catalysis B, 60 (2005) 241-251

A. Setiabudi, J. Chen, M. Makkee, and J. A. Moulijn, CeO; catalysed NO,-
assisted soot oxidation, the role of surface species, Applied Catalysis B;
Environment 51 (2004) 9-19

A. Setiabudi, G, Mul, M. Makkee and J. A. Moulijn, The role of NO, and O,
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