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ABSTRAK

Salsabila, A. G. 2023. Sintesis Zeolit X dari Kaolin Dengan Metode Sonikasi Sebagai
Katalis Reaksi Transesterifikasi Minyak Jarak (Ricinus Communis)
Dengan Variasi Waktu. Skripsi. Program Studi Kimia Fakultas Sains Dan
Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.
Pembimbing | : Susi Nurul Khalifah M.Si. ; Pembimbing Il : Mubasyiroh, S.S,
M.Pd.I.

Kata Kunci : Zeolit X, Sonikasi, Reaksi Transesterifikasi.

Sintesis zeolit X faujasit menggunakan sumber silika kaolin alam Blitar telah dilakukan.
Kaolin dilakukan dengan proses alkali fusi untuk mengubah dari material yang tidak reaktif
menjadi material yang lebih reaktif. Silika dari kaolin didapatkan yang lebih murni dan lebih
reaktif dengan cara proses ekstraksi silika. Hasil ekstraksi silika digunakan sebagai raw
material untuk sintesis zeolit X. Zeolit hasil sintesis digunakan sebagai katalis reaksi
transesterifikasi minyak jarak.

Metode ekstraksi kaolin menggunakan asam, basa dan metode sintesis zeolit X
menggunakan sonikasi. Hasil sintesis zeolit X dianalisis menggunakan XRD, dan luas
permukaan. Uji katalis zeolit hasil sintesis pada reaksi transesterifikasi minyak jarak dilakukan
selama 5 jam dan 7 jam.

Hasil XRD menunjukkan bahwa sintesis zeolit X didapatkan dengan pengotor zeolit P
pada berbagai variasi sintesis. Analisis luas permukaan dari Surface Area Analizer (SAA)
didapatkan 81,942 m?/g — 88,309 m?/g. Hasil uji katalis zeolit pada reaksi transesterifikasi
minyak jarak selama 5 jam dan 7 jam didapatkan metil risinoleat 92,70%-54,81%.
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ABSTRACT

Salsabila, A. G. 2023. Synthesis of Zeolite X from Kaolin By Sonication Method as a
Catalyst for Castor Oil Transesterification Reaction (Richinus communis)
With Time Variation. Thesis. Chemistry Study Program, Faculty of Science
and Technology, Maulana Malik Ibrahim State Islamic University Malang.
Supervisor | : Susi Nurul Khalifah M.Si. ; Supervisor Il : Mubasyiroh, S.S, M.Pd.l.

Keywords : Zeolite X , Sonication, Transesterification Reaction.

extraction results are used as raw material for zeolite synthesis.The kaolin extraction
method uses acid bases, and the zeolite X synthesis method uses sonication. The results of
the Synthesis of zeolite X were analyzed using XRD, and the Synthesis of zeolite Kaolin was
made using an alkali fusion process to change the material from an unreactive material to a
more reactive material. Silica from Kaolin is obtained to be purer and more reactive using a
silica extraction process. The silica extraction results are used as raw material for the zeolite
synthesis.

alkali fusion process to change the material from an unreactive material to a more
reactive material. Silica from Kaolin is obtained to be purer and more reactive utilizing a silica
extraction process. The silica The kaolin extraction method uses acid bases, and the zeolite X
synthesis method uses sonication. The results of the synthesis of zeolite X were analyzed
using XRD and surface area. The test of the synthesized zeolite catalyst in the castor oil
transesterification reaction was carried out for 5 and 7 hours.

Synthesis of zeolite Kaolin is made using a The XRD results show that the synthesis
of zeolite X was obtained with zeolite P impurities in various variations of synthesis. Surface
area analysis from the Surface Area Analyzer (SAA) was 81,942 m?/g — 88,309 m?/g. The
results of the zeolite catalyst test in the castor oil transesterification reaction for 5 hours and 7
hours showed that methyl ricinoleate was 92.70% -54.81%.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Zeolit adalah mineral aluminosilikat terhidrasi, kristal berpori. Memiliki struktur rangka
tiga dimensi yang terdiri dari tetrahedral [SiO4]* dan [AlO4]° (Cheetham & day, 1992). Zeolit X
adalah zeolit yang memiliki kandungan silika yang rendah dengan rasio molar Si/Al 1-1,5.
Zeolit X merupakan salah satu zeolit faujasit yang memiliki Rumus kimia
Nasgs(AlO2)s6(Si02)106.264H20 dan memiliki besar pori 0,74nm. Zeolit X memiliki banyak
kegunaan, sebagai penyaring molekul, penukar ion dan katalis pada proses fluid catalytic
cracking (FCC), katalis pemurnian dan pemisahan gas maupun komponen organik
(Chandrasekhar & Pramada, 2004; Masoudian et al., 2003; Zhao et al., 1996).

Kaolin dapat di gunakan sebagai raw material untuk sintesis zeolit, karena memiliki
kandungan silika dan alumina yang tinggi. Kaolin merupakan bahan alam yang terbentuk
melalui proses bertahap secara sempurna sebagaimana yang telah diciptakan Allah SWT.
Salah satu tanda-tanda kebesaran Allah SWT. yaitu kekayaan alam yang dapat berupa
tumbuhan, gunung, hutan, batuan dan sebagainya. Merujuk pada tanda kekuasaan Allah
SWT. dapat dirasakan oleh mereka yang beriman kepada Allah SWT, sebagaimana dijelaskan
dalam kitab suci Al-Quran tentang manusia ulul albab surat Al-lmran ayat 190 - 191

sebagaimana berikut:

55 153485 B3 0 0383 30V 8 1Y 2 iy b sy 3y gt gl

[V 8]k St 1 Sl b 5 231 et gl 3 03ass asys 0 Ol

Artinya: “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan pergantian malam dan siang
terdapat tanda-tanda (kebesaran Allah) bagi orang yang berakal, (yaitu) orang-orang
yang mengingat Allah sambil berdiri, duduk, atau dalam keadaan berbaring, dan
mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi (seraya berkata), "Ya Tuhan
kami, tidaklah Engkau menciptakan semua ini sia-sia; Maha Suci Engkau, lindungilah
kami dari azab neraka." Ali Imran 190-191.

Dalam tafsir Al-Misbah, surat Al-Imran ayat 190-191 menjelaskan terkait kehidupan
manusia di bumi tidak terlepas dari penggunaan akal. Menggunakan akal berarti menjadi
manusia yang menggunakan kemampuannya untuk memahami semua fenomena kehidupan,
baik yang berupa fenomena fisik maupun mental. Sebagai manusia menggunakan akal untuk
memahami ilmu yang telah di berikan Allah kepada mereka terkandung dan
dikontekstualisasikan dalam Al-Qur'an dan Hadist. Berlatih dan mengadopsi kebijakan yang
tepat untuk memanfaatkan masing-masing anugerah dari Tuhan untuk selalu berusaha
berkontribusi sesuai dengan tugasnya sebagai khalifah di muka bumi. Jika akal manusia

membaca, mengetahui, berpikir, menyelidiki, mempelajari fenomena akan muncul penemuan



ilmu. llmu teknologi dan ilmu pengetahuan yang akan membawa orang-orang cerdas untuk
bersyukur dan percaya bahwa semua ciptaan Allah SWT. Sangat bermanfaat dan tidak ada
yang membentuk kesombongan.

Pada ayat di atas menjelaskan bahwa tidak ada yang Allah SWT ciptakan dengan sia-
sia. Berdasarkan ayat diatas juga sangat relevan jika dikaitkan dengan sintesis zeolit dari
batuan kaolin, karena zeolit memiliki beberapa kelebihan dibandingkan dengan kaolin,
kelebihan dari zeolit yaitu memiliki luas permukaan yang lebih tinggi, memiliki stabilitas termal
dan keasaman yang lebih tinggi. Sehingga, dengan beberapa kelebihan yang dimiliki zeolit
tersebut, aplikasinya bisa menjadi lebih luas (Barquist & Larsen, 2010).

Proses konversi kaolin menjadi metakaolin menggunakan metode konvensional
(pemanasan) atau alkali fusi (penambahan NaOH dengan pemanasan). Pada metode
konvensional yang sudah dilakukan oleh Yifei Wang (2014) kaolin murni dipanaskan dengan
suhu 700°C — 900°C akan melepaskan air dan membentuk material amorf. konversi kaolin
alam menjadi metakaolin yang menggunakan metode konvensional dengan suhu 600-650°C
selama 1jam sampai 2 jam yang menghasilkan metakaolin dengan pengotor kuarsa
(Kim,2010; carlos,2012),. Sementara itu Pada penelitian yang dilakukan oleh Cahyawati
(2017), konversi kaolin alam Blitar menjadi metakaolin menggunakan suhu 630-800°C dalam
3-24 jam yang dimana menghasilkan metakaolin dengan zat pengotor yang berupa kuarsa
tinggi dan masih terdapat puncak kaolin. Pada penelitian yang dilakukan oleh Yan (2014)
Konversi kaolin murni menjadi metakaolin dengan menggunakan variasi waktu 4 jam dengan
suhu 200°C menghasilkan metakaolin dengan fasa amorf.

Untuk mendapatkan SiO, yang lebih murni dan reaktif, dapat dilakukan metode
ekstraksi SiO, dari kaolin alam. Penelitian yang dilakukan oleh Ulfindrayani, et al (2019)
melakukan ekstraksi SiO. dari lumpur lapindo dengan pelarut NaOH dan agen presipitasi
berupa HCI diperoleh kemurnian silika meningkat dari 50% menjadi 78,6%. Penelitian yang
dilakukan oleh Ulfatafia (2016) mengekstraksi SiO2dari abu sekam padi menggunakan pelarut
NaOH 7M pada suhu 80°C selama 5 jam dengan agen presipitasi HClI 3 M dengan diperoleh
persentase silikanya sebesar 94,7%. Penelitian yang dilakukan oleh Khalifah, et al (2022)
mengekstraksi SiO2 dari lumpur lapindo dengan menggunakan pelarut alkali NaOH 7M dengan
menggunakan suhu 80°C selama 4 jam dan agen presipitasi 1M pada suhu 40°C diperoleh
persentase SiO, sebanyak 96,8%. Silika hasil ekstraksi selanjutnya akan digunakan sebagai
material sintesis zeolit X.

Konversi kaolin menjadi metakaolin dengan metode alkali fusi dapat diaplikasikan pada
kaolin alam yang banyak mengandung pengotor. Pengotor yang biasanya ada pada kaolin
alam adalah kuarsa. Dengan penambahan NaOH, maka kuarsa akan berubah menjadi sodium
silikat yang lebih relatif, sehingga dengan metode alkali fusi kaolin alam dapat terkonversi
menjadi metakaolin dan sodium silikat yang dapat digunakan sebagai raw material untuk
sintesis zeolit (Wang & Lin, 2009).
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Metode sintesis zeolit pada umumnya menggunakan metode hidrotermal, namun pada
metode ini memiliki kelemahan yaitu membutuhkan waktu untuk kristalisasi yang lama. Maka
banyak dari peneliti menggunakan metode baru untuk mendapatkan kristalitas yang baik dan
waktu yang relatif singkat dengan menggunakan metode sonikasi. Pada penelitian Azizi
(2010), menggunakan metode sonikasi dengan variasi waktu 1 jam pada proses pembuatan
zeolit menghasilkan zeolit NaX yang murni. Sedangkan pada penelitian yang dilakukan oleh
Tran (2021) menggunakan metode sonikasi dengan pengaruh waktu reaksi terhadap sintesis
zeolit X dengan waktu 2 jam, mendapatkan hasil puncak karakteristik zeolit X dengan
intensitas rendah akan tetapi tetap mendapatkan zeolit X murni. Sementara pada penelitian
yang dilakukan oleh Arifah (2018) sintesis zeolit x menggunakan mPetode sonikasi (70°C) 2
jam menghasilkan ukuran kristal 36,5 nm dan pada 4 jam menghasilkan ukuran kristal 47 nm
dan zeolit x yang murni. Selanjutnya zeolit hasil sintesis menggunakan metode sonikasi
digunakan sebagai katalis pada transesterifikasi menggunakan minyak nabati yaitu minyak
jarak.

Reaksi transesterifikasi yang dilakukan dengan menggunakan katalis basa karena
rendahnya nilai asam dari minyak jarak yang murni. Katalis homogen pada NaOH, KOH,
CHs0O, CHs memiliki aktivitas katalitik yang tinggi untuk reaksi transesterifikasi, pada
penggunaan katalis homogen memiliki beberapa kelemahan karena memerlukan proses yang
lebih kompleks pada proses pencucian dan pemurnian produk, akan menghasilkan air limbah
dalam jumlah besar. Selain itu pada katalis homogen dapat menyebabkan korosi pada
peralatan yang digunakan, dan saponifikasi pada bahan baku. Penggunaan katalis heterogen
dapat mengurangi masalah yang berhubungan dengan katalis homogen karena pada katalis
heterogen dapat dengan mudah dipisahkan dari produk cair (Du et al., 2018).

Faktor-faktor yang mempengaruhi kecepatan reaksi transesterifikasi yaitu suhu, jumlah
katalis, perbandingan rasio molar minyak : metanol, dan waktu reaksi. Penelitian yang sudah
dilakukan oleh Noiroj (2009) menggunakan variasi waktu 1, 2, 3, 4, 5, dan 6 jam, didapatkan
waktu optimum 6 jam menggunakan katalis KOH/AI,Os; dengan konversi metil ester sebesar
87,5%. Sedangkan pada pada penelitian yang dilakukan oleh Rakmae (2016), reaksi
transesterifikasi minyak kelapa sawit menggunakan katalis zeolit Na-Y dengan menggunakan
metode ultrasonik selama 10 menit dengan metode konvensional atau perendaman. diperoleh
hasil % yeild biodiesel sebesar 55%. Selanjutnya pada penelitian yang dilakukan oleh Setyadji
(2005) dengan variasi waktu 1; 1,5; 2; 2,5; 3; dan 3,5 jam untuk mengonversi minyak menjadi
biodiesel dengan katalis natrium hidroksida diperolah hasil optimum pada waktu 2 jam sebesar
88,39% dari hasil yang diperoleh menunjukkan bahwa variasi waktu dengan katalis
berpengaruh terhadap kuantitas biodiesel. Penelitian yang dilakukan oleh Kusuma (2013) hasil
konversi metil ester yang didapatkan sebesar 95,09% dengan transesterifikasi selama 2 jam
minyak kelapa sawit menggunakan katalis KOH/zeolit alam. Sementara itu penelitian yang

sudah dilakukan Intrapong (2013) hasil dari konversi metil ester yang tinggi hingga 96,7%
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melalui proses reaksi transesterifikasi minyak kelapa sawit menggunakan katalis
KOH/mordenit selama 3 jam.

Berdasarkan uraian diatas, penelitian ini akan dilakukan dengan cara mengonversi
kaolin alam Blitar menjadi metakaolin dengan menggunakan metode alkali fusi. Sintesis zeolit
X dilakukan dengan menggunakan metode sonikasi dalam keadaan basa, sehingga katalis
yang dihasilkan bersifat basa. Katalis yang bersifat basa tersebut akan digunakan untuk reaksi
transestrifikasi minyak jarak (Ricinus communis) dengan menggunakan variasi waktu 5 dan 7
jam untuk menemukan waktu yang optimum katalis KOH/zeolit alam. Perbandingan minyak
dan metanol 1:15 dan katalis sebanyak 5-10% berat. Pembuatan biodiesel dilakukan pada
suhu optimum yang didasarkan pada penelitian sebelumnya yaitu 60°C. Kaolin akan di
karakterisasi menggunakan XRF (X-Ray Fluorescence), hasil sintesis zeolit akan di
karakterisasi kembali menggunakan XRD (X-Ray Diffraction), dan adsorpsi N2. Selanjutnya
hasil transesterifikasi minyak jarak (Ricinus communis) di karakterisasi dengan menggunakan
GC-MS (Gas Chromatography Mass Spectrometry).

1.2 Rumusan Masalah
Dari latar belakang di atas rumusan masalah yang dapat di susun dalam penelitian ini
adalah
1. Bagaimana karakter zeolit X hasil sintesis menggunakan metode sonikasi ?
2. Bagaimana hasil reaksi transesterifikasi minyak jarak menggunakan katalis zeolit x
selama 5 jam dan 7 jam ?
1.3 Tujuan
Berdasarkan latar belakang yang sudah disusun tujuan dari penelitian ini yaitu
1. Untuk mengetahui hasil dari karakterisasi zeolit X dengan hasil sintesis menggunakan
metode sonikasi.
2. Untuk mengetahui hasil reaksi transesterifikasi minyak jarak menggunakan katalis
zeolit x selama 5 jam dan 7 jam.
1.4 Batasan Masalah
Kaolin yang digunakan berasal dari Blitar.
Menggunakan metode sonikasi dengan waktu 2jam dan 4 jam.

Bahan alam yang digunakan untuk sintesis yaitu kaolin.

Ao b=

Menggunakan reaksi transesterifikasi.
1.5 Manfaat

Manfaat dari penelitian ini adalah, dapat mengetahui hubungan ilmu kimia secara
teoritis dan praktis khususnya sintesis zeolit dari bahan alam kaolin yang efektif dengan
menggunakan metode sonikasi sebagai katalis reaksi transestrifikasi minyak jarak, sehingga

kaolin alam dapat lebih dimanfaatkan oleh masyarakat.
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21 Kaolin Sebagai Material Sintesis Zeolit X
Kaolin merupakan jenis mineral lempung dengan rumus kimia Al2O3.2H.O dan memiliki
struktur lembaran SiO4 tetrahedral dan lembaran AlOs oktahedral dengan rasio perbandingan
1 :1 (Murray, 2000). Kristal kaolin terdiri dari tumpukan aluminium dan lembar silika. Silika
tetrahedral dan lembaran aluminium oktahedral di hubungkan dengan atom oksigen di satu
sisi dan hidrogen dari gugus hidroksil disisi lainnya. Selanjutnya membentuk tumpukan dengan
ikatan hidrogen yang kuat (Kim et al., 1991). Susunan atom pada mineral kaolin dapat di lihat
pada Gambar 2.1 :
Ket : O -
o Oksigen %

e Hidrogen

e Aluminium

e Silikon

Gambar 2 1 Gambar struktur mineral kaolin

Kaolin merupakan satu jenis pengisi yang penting diterapkan pada banyak sector
industry, termasuk lukisan, fiberglass, perekat, enamel, farmasi, krayon, dan industry kertas.
Karena kaolin memiliki kandungan silika dan aluminanya yang relatif tinggi memungkinkan
kaolin digunakan sebagai material dalam pembuatan sintesis zeolit. Dan kaolin dari Blitar
digunakan sebagai starting material (Naijian et al., 2019). dari penelitian yang dilakukan oleh
Aminatus pada tahun 2018 didapatkan hasil kandungan Al sebesar 14% dan silika 65,7% serta
sedikit kandungan logam. Hasil tersebut ditunjukkan oleh Analisa dengan XRF pada Tabel 2.1
(Aminatus, 2018).

Tabel 2. 1 Kadar unsur dalam kaolin Blitar (Amanatus, 2018)

Unsur Al Si K Ca Cr Ti \Y Mn Fe Ni Cu Yb
Kadar 12 654 6,18 541 0,14 3,01 0,11 0,19 2,23 0,087 0,071 0,07
%

Permasalahan yang muncul dalam proses sintesis zeolit Na-X dari kaolin yaitu adanya
zat pengotor pada kaolin seperti kuarsa, muskovit, felspar, dan mineral lainnya. Dan hasil dari
analisa kaolin Blitar menggunakan XRD pada gambar 2.2 mengunjukkan kaolin Blitar memiliki

pengotor berupa kuarsa yang tinggi.
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Gambar 2 2 Difaktogram Kaolin Alam Blitar (Aminatus, 2018)

Pada proses sintesis zeolit dari kaolin jika dilakukan secara langsung akan
menghasilkan zat pengotor berupa sodalit dan kankrinit yang akan mengarah pada
konsentrasi Si/Al kaolin Blitar yang tinggi. Selain itu juga akan menghasilkan kristalinitas
yang rendah (Rios et al., 2009). Pada beberapa peneliti yang sudah melaporkan hasil dari
sintesis kaolin yang memiliki kristalinitas dan kemurnian yang tinggi dengan mengubah
kaolin menjadi metakaolin (Ayle et al., 2016; Chasandrasekhar & Pramada, 2004; Halim
et al., 2013; Hartati et al., 2017; Kovo et al., 2009; Salahudeen & Ahmed, 2017).

2.2 Sintesis Kaolin Menjadi Metakaolin Dengan Metode Alkali Fusi

Kaolin merupakan mineral yang stabil pada saat suhu tinggi sehingga tidak dapat
digunakan sebagai material dalam sintesis zeolit secara langsung (Kovo et al., 2009).
Sebelum di sintesis menjadi zeolit X kaolin harus diubah menjadi metakaolin. Metakaolin
(AI2Si207) merupakan material yang amorf didapatkan dari material alam seperti kaolin
(dehidrokdilasi) dan sangat relatif. Kaolin memiliki aktivitas termal antara 600-9000C
dapat menyebabkan dehidroksilasi sehingga dapat merusak sebagian dari struktur kaolin
dalam membentuk sebuah fase metastabil dengan aktivitas yang tergolong tinggi (Ono &
Baak, 2014).

Metode yang digunakan untuk konversi kaolin menjadi metakaolin dibagi menjadi
dua yaitu metode konvensional dan metode alkali fusi. Metode konvensional dilakukan
dengan metode pemanasan (Chasandrasekhar & Pramada, 2004). Dan metode alkali fusi
dengan metode pemanasan dan penambahan NaOH (Hartati et al., 2017). Beberapa
peneliti yang menggunakan metode konvensional telah dilaporkan menghasilkan
metakaolin dan pengotor (Cahyawati & Melinda, 2017; De Materiales et.al., 2012; W. Kim
et.al., 2010; Ma, Yan, Alshameri, Qiu, Zhou, & Li, 2014; Wang et.al., 2014. Sintesis
dengan menggunakan metode konvensional dengan menggunakan suhu 600°C selama
3 jam yang dilakukan oleh Ayele, dkk (2016) menghasilkan metakaolin dengan pengotor
berupa kuarsa. Pada hasil XRD metakaolin menunjukkan bahwa puncak kuarsa tetap

muncul, kuarsa merupakan material yang memiliki kestabilan termal tinggi sehingga sulit
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dihilangkan meskipun terdapat dalam jumlah yang kecil pada kaolin. Hasil XRD bisa dilihat
pada Gambar 2.3:

10 ) 20 i 30 ) 40 i 50
20 (%)
Gambar 2 3 Difraktogram kaolin menjadi metakaolin metode konvensional,
kaolin (A), kaolin terpurifikasi (B), dan metakaolin (C)(Ayele et

al., 2016)
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Gambar 2.4 Konversi kaolin menjadi metakaolin menggunakan metode alkali fusi (a) standar
kuarsa, (b) standar sodium silikat, ( (c) standar kaolin, (d) kaolin alam, (e)
metakaolin (600°C, 1 jam, Q= kuarsa, K= kaolin, ss= sodium silikat) ( Arifah,2018)

Hasil XRD di atas merupakan penelitian yang dilakukan oleh Arifa (2018) merupakan
konversi kaolin menjadi metakaolin menggunakan metode alkali fusi metode pemanasan
dengan penambahan NaOH. Dengan rasio kaolin/NaOH yaitu 1:2 pada suhu 600°C selama 1
jam yang didapatkan kaolin alam memiliki pengotor berupa kuarsa yang tinggi, setelah proses
alkali fusi dengan penambahan NAOH struktur kaolin dan kuarsa tidak bertransformasi
menjadi metakaolin melainkan menjadi sodium silikat. Reaksi konversi kaolin menjadi
metakaolin yang terbentuk menggunakan metode alkali fusi pada persamaan 2.1 dan

persamaan 2.2 (Ma et.al,. 2014).



AlLSi>O5(0OH)4s) + 6NaOH(s) + H:Ogy —»  2AI(OH)4 aq) + 2H28i042'(aq)+ 6Na*aq) (2.1)

2AI(OH)4 (aq) + 2sti042'(aq) + 6Na* () A —» AlbSi;O7)+ 3NaxOs) + 6H20(g) (2.2)

Dari hasil persamaan reaksi tersebut penambahan basa pada pemanasan kaolin
menyebabkan adanya disolusi kaolin dengan melepaskan Si dan Al. reaksi di ikuti dengan

pemanasan akan terbentuk campuran metakaolin dan natrium oksida.

23 Karakter Zeolit X

Zeolit merupakan mineral kristal alumina silikat berpori terhidrat yang memiliki struktur
kerangka tiga dimensi terbentuk dari tetrahedral [SiO4]* dan [AiO4]*. Kedua tetrahedral
dihubungkan oleh atom-atom oksigen, menghasilkan struktur tiga dimensi terbuka dan
berongga didalam-Nya diisi atom-atom logam alkali atau alkali tanah dan molekul air yang
dapat bergerak bebas (Beck, 1993). Pada umumnya struktur zeolit merupakan polimer
anorganik berbentuk tetrahedral TO4, T merupakan Si** atau AP* dengan atom O berada

diantara dua atom T, seperti Gambar 2.5:
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Gambar 2.5 Struktur kimia zeolit

Struktur zeolit faujasite terdiri dari muatan negatif, kerangka tiga dimensi tetrahedral
SiOs dan AlOs yang bergabung membentuk oktahedral terpancung (sodalite). Prisma
hexagonal terhubung dengan 6 sodalite membentuk tumpukan tetrahedral. Membentuk
lubang besar (supercages) dan berdiameter 13A. Lubang-lubang (supercages) terbentuk oleh
4 kristal tetrahedral yang terbesar. Masing-masingnya memiliki 12 cincin oksigen dan memiliki
diameter 7,4A. Jika lubang-lubang bergabung menjadi 1 akan membentuk sistem pori-pori
yang besar dari zeolit. Atom aluminium dikoordinat tetrahedral dalam kerangka membawa
muatan negatif (Suslick, 1989).

Zeolit X merupakan tipe zeolit sintetik yang termasuk dalam kelompok faujasit (FAU)
banyak diketahui karena aktivitas katalitik dan struktur porinya (aslahudeen et al., 2017). Zeolit
X termasuk zeolit yang memiliki banyak kegunaan, sebagai kation exchange, absorben,
molekular sieve, katalis, dapat diaplikasikan pada pemurnian dan pemisahan gas maupun
komponen organik (Wajima et al, 2008). Difaktogram standart analisa zeolit Na-X
menggunakan XRD ditunjukkan pada Gambar 2.6 puncak spesifik pada difaktogram zeolit Na-
X ditunjukkan pada daerah 26 dari 15° sampai 35°. Difaktogram tersebut dapat dijadikan acuan

penentu zeolit dan kemurnian zeolit yang sudah disintesis dengan membandingkan
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difaktogram hasil dari sintesis dengan difaktogram standar dari zeolit. zeolit FAU memiliki
rentang suhu optimum yang dimana jika suhu pada saat sintesis berlangsung terlalu tinggi
maka dapat menyebabkan bergesernya struktur dari zeolit FAU menjadi GIS. zeolit FAU
memiliki suhu optimum yaitu 65°C dan zeolit GIS memiliki suhu optimum yaitu 100°C
(Maldonado et al., 2013).
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Gambar 2 6 Tahapan transformasi fasa Na-zeolit dengan
meningkatnya suhu dan waktu sintesis

24 Sintesis Zeolit X Metode Sonikasi

Metode sonikasi merupakan metode sintesis yang memanfaatkan radiasi ultrasonik
sehingga menyebabkan munculnya kavitasi dalam larutan. Interaksi antara radiasi dengan
larutan menyebabkan adanya ekspansi dan kompresi gelombang ultrasonik dengan larutan
menyebabkan adanya ekspansi dan kompresi gelombang ultrasonik sehingga menimbulkan
kavitasi atau gelembung-gelembung. Gelembung tersebut akan bergetar oleh adanya radiasi
ultrasonik dan saling bertumbukan satu sama lain sehingga terjadi perlepasan energi dan
menyebabkan tekanan suhu pada sistem meningkat. Peningkatan suhu pada sistem dapat
mempercepat reaksi kimia spesies reaktan (Bang et al., 2010). Pada metode ini tergolong
lebih efektif dan efisien dalam sintesis zeolit karena memerlukan waktu yang relatif lebih
singkat dan tidak banyak bahan kimia yang terbuang. Jika di lihat dari segi keamanan, metode
ini aman karena menggunakan frekuensi yang tidak tinggi. Selain itu, reaksi dengan bahan
padatan gelombang ultrasonik dapat memecah padatan dari energi yang ditimbulkan dan
berakibat pecahnya kavitasi. Menimbulkan efek pada komponen reaktan padat luas

permukaannya lebih besar untuk meningkatkan laju reaksi (Suslick, 1989).
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Gambar 2.7 Pola difraktogram XRD zeolit X standar (Treacy et al., 2001).

Hasil sintesis dapat digunakan untuk melihat Kemurnian zeolit X dengan
membandingkan nilai sudut 26 dan intensitasnya dengan zeolit X standar Collection of
Simulated XRD Power Petterns for Zeolites (Treacy et al., 2001). Struktur kristal yang sama
akan menghasilkan difraktogram yang identik. Difraktogram zeolit X standar pada Gambar 2.7
berdasarkan difraktogram zeolit X standar tersebut, puncak-puncak tertinggi zelot X terdapat
pada sudut 26 = 6,1°; 10,7°; 16°;, 27° dan 34,08° (Georgiev et al., 2013). Jika pada puncak-
puncak hasil difraktogram zeolit X tidak muncul pada 26 maka zeolit X kurang berhasil. Sintesis

zeolit NaX menggunakan metode sonikasi masih tergolong sedikit (Belviso et a.,. 2013).

25 Reaksi Transesterifikasi Minyak Jarak

Minyak jarak (Ricinus communis) merupakan minyak nabati yang didapatkan dari biji
tanaman jarak dengan proses pengolahan yaitu pengepresan atau ekstraksi pelarut. Minyak
jarak merupakan bahan alam yang telah diciptakan oleh Allah SWT. Salah satu tanda-tanda
kebesaran Allah SWT. yaitu kekayaan alam yang dapat berupa tumbuhan, gunung, hutan,
batuan dan sebagainya. Merujuk pada tanda kekuasaan Allah SWT. dapat dirasakan oleh
mereka yang beriman kepada Allah SWT, sebagaimana dijelaskan dalam kitab suci Al-Qur'an

tentang manusia ulul albab surat An-Nahl ayat 11 :

\\ Ojjgn.uej.d xﬂde:} < ﬁJSwjuw’ﬁ\ijd\,‘;P)\j@)mPSlw

Artinya :“Dia menumbuhkan bagi kamu dengan air hujan itu tanam-tanaman; zaitun, korma,
anggur dan segala macam buah-buahan. Sesungguhnya pada yang demikian itu
benar-benar ada tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum yang memikirkan”.

Kandungan ayat tersebut dari tafsir Syaikh Abu Bakar al-Jazairi, Mudarris tafsir di

Masjid Nabawi yaitu “dengan itu Allah menumbuhkan untuk kamu” dengan air yang Allah

turunkan dari langit. “tanaman-tanaman seperti tanaman jarak, zaitun, kurma, anggur dan

segala jenis buah-buahan dengan segala jenisnya, karena semuanya tergantung kepada air.
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firman-Nya “sungguh, pada yang demikian” dari yang telah disebutkan berupa turunnya air
dari langit dan diperoleh berbagai manfaatnya. “benar-benar terdapat tanda” tanya jelas akan
keberadaan Allah, kekuasaan, ilmu, hikmah, dan kasih sayang-Nya untuk beribadah kepada-
Nya dan meninggalkan beribadah kepada selain Allah. Dapat diambil pelajaran bahwa orang-
orang yang mirip dengan hewan ternak yaitu orang-orang yang tidak berpikir, dan mereka
tidak akan mendapatkan suatu tanda apa pun yang ada di alam ini padahal mereka hidup
didalam-Nya. Dari ayat diatas menjelaskan bahwa Allah telah menciptakan tumbuhan dengan
bermacam-macam jenis. Keanekaragaman tumbuhan merupakan fenomena alam yang harus
dikaji dan dipelajari untuk dapat dimanfaatkan oleh manusia. Dan salah satunya yaitu minyak
jarak. Minyak jarak termasuk dalam golongan tanaman tropis dari keluarga Euphorbianceae.
Minyak jarak mengandung asam risinoleat 89% dan adanya gugus fungsi karboksil dan
hidroksil, gugus karboksil berperan untuk memperbesar batas esterifikasi-transesterifikasi dan
diatur dengan proses hidrogenasi atau epoksidasi.

Reaksi transesterifikasi merupakan suatu reaksi pada senyawa ester yang diubah
menjadi senyawa ester lain yang lebih sederhana. Pada pembuatan biodiesel, reaksi
transestrifikasi terjadi pada trigliserida (ester) dengan alkohol rantai pendek yang
menghasilkan ester. Faktor-faktor yang mempengaruhi proses transesterifikasi adalah suhu,
katalis, rasio alkohol terhadap minyak, kemurnian reaktan, dan waktu reaksi. Faktor-faktor
yang dapat mempengaruhi reaksi transestrifikasi yaitu pengadukan, suhu, Kkatalis,
perbandingan pereaksi, dan waktu reaksi. Reaksi transestrifikasi memiliki sifat yang reversibel,
agar konversi maksimal kesetimbangannya harus bergeser ke produk. Cara untuk mencapai
kondisi ini yaitu melalui penambahan reaktan metanol secara berlebih (Ralph et al., 1992).

Reaksi transesterifikasi ditunjukkan pada Gambar 2.8

(e}
H,C le) Ll R, R;COOCH, H,C OH
’ o)
HC o |f|) R, + 3 CH;0H R,COOCH; + HC——OH
HJ: o Ll R; R;COOCH; H>C OH
Trigliserida metanol ester metil asam-gliserol asam lemak (biodiesel)

Gambar 2.8 Reaksi transesterifikasi (Ralph et al., 1992).

Mekanisme pada reaksi transestrifikasi dengan menggunakan katalis heterogen basa
biasanya diawali dengan terjadinya reaksi antara situs aktif katalis heterogen basa (K20)
dengan menggunakan metanol dan membentuk senyawa ion metoksida yang bertindak

sebagai nukleofil kuat (Kusuma et al., 2013).
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Pada sintesis biodiesel yang di lakukan oleh Amalia (2008) melaporkan bahwa
komponen utamanya yaitu metil risinoleat, merupakan campuran dari metil ester hasil dari
reaksi transesterifikasi minyak jarak kepyar, dilakukan analisis menggunakan GC
menghasilkan metil risinoleat dengan kadar 86,19% pada retensi waktu 8,3 menit. Sedangkan
pada penelitian yang dilakukan oleh Ola et al., (2013) melaporkan hasil dari analisis GC-MS
metil ester dari reaksi transesterifikasi minyak jarak kepyar (Riccinus communis) dapat dilihat
pada Tabel 2.2

Tabel 2. 2 Metil ester hasil analisis GC-MS

tR (menit) Senyawa Kadar %
6,677 Methyl ester of elaidic acid 2,20
6,842 Methyl ester of stearic acid 0,9
20,05 Methyl ester of pentadecanoic acid 0,8
20,83 Methyl ester of linoleic acid 2,83
27,143 Methyl ester of ricinoleic acid 93,46

Sumber : (Ola et al., 2013).

Pada komponen yang sudah terpisah dari kromatografi gas masuk ke dalam instrumen
spektrofotometer massa, komponen cuplikan di tembak dengan berkas elektron sehingga
didapatkan ion yang bermuatan positif dengan energi yang tinggi karena adanya elektron yang
terlepas dari molekul menjadi ion yang lebih kecil (sastromanidjojo.H, 2001). (Supratman,
2010).

2.6 Karakterisasi Metil Ester Menggunakan GC-MS (Gas Chromatography-Mass
Spectroscopy).

GC-MS (Gas Chromatography-Mass Spectrometry) adalah gabungan dari
kromatografi gas dan spektrofotometer massa. Kromatografi gas memiliki fungsi yaitu untuk
memisahkan komponen senyawa dalam sampel. Kromatografi massa berfungsi sebagai
detektor untuk analisis komponen yang berhasil dipisahkan pada kromatografi gas
menggunakan fase gerak berupa gas yang inert, fase diamnya berupa zat padat atau cair.
Pemisahan kromatografi gas didasarkan pada titik didih senyawa dan interaksi yang terjadi
antara senyawa dengan fase diam (Rohman dan Gandjar, 2007). Pada senyawa yang
terdistribusi dahulu pada fase gerak akan keluar lebih dahulu dari kolom.

Hasil analisis dari GC-MS vyaitu berupa metil ester. Metil ester merupakan monoalkil
ester asam-basa lemak yang memiliki rantai panjang terkandung dalam minyak nabati atau
hewani digunakan sebagai pengganti bahan bakar mesin disel (Ma dan Hanna, 1999).
Biodiesel diperoleh dari proses transestrifikasi trigliserida menjadi metil ester dengan produk
samping gliserol. Ada beberapa faktor yang berpengaruh pada Proses transesterifikasi yaitu:
rasio molar minyak dan alkohol, suhu, waktu lama reaksi, tingkat kemurnian minyak, terdapat

air di dalamnya, berat katalis terhadap minyak, dan FFA. Biodiesel merupakan bahan bakar
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alternatif yang terbuat dari sumber daya alam dan dapat diperbarui, meliputi minyak tumbuhan
dan hewan (Sibarani etal, 2007). dari faktor yang dapat mempengaruhi, proses
transestrifikasi agar mendapat hasil yang maksimal, harus menggunakan minyak bebas dari
air dan kandungan asam lemak bebas dan minyak harus kurang dari 2% (Grepen et.al., 2004).
Metil eter dikarakterisi secara kuantitatif menggunakan GC-MS. Hasil analisis metil ester dari

transesterifikasi minyak jarak di tunjukkan pada Tabel 2.2

Tabel 2. 3 Komposisi FAMEs minyak jarak ditentukan dengan GC-MS

Jenis FAME Rumus Waktu Konsentrasi
FAME retensi %
Pentadecanoic acid methyl ester C15:0 11.267 01.08
Palamitic acid methyl ester C16:0 13.424 01.39
Hepradecenoic acid methyl ester C17:1 15.943 0.27
Stearic acid methyl ester C18:0 17.897 04.08
Oleic acid methyl ester C18: 1c 18.375 03.49
Elaidic acid methyl ester C18: 1n%t 18.506 02.20
Linoleic acid methyl ester C18:2c 19.659 05.21
Octadecenoic acid methyl ester C18: 2t 20.817 1.25
Linolenic acid methyl ester C18:3n3 21.743 0.91
Arachidic acid methyl ester C20:0 24.661 0.81
11,14-Ecosadienoic acid methyl ester C20:2 26.948 0.39
11, 14, 17-Eisosenoic acid methyl ester C20:1n9 29.259 0.90
Ricinoleic acid methyl ester C18:1-OH 30.189 67.35
Erucic acid methyl ester C22: 1n9 33.91 02.41
13, 16-Docosadoenoic acid methyl ester C22:2c 35.03 01.19
Lignoceric acid methyl ester C24:0 38.08 0.82
Nervonic acid methyl ester C24 :1 38.611 4.97
Eicosapentaenoic acid methyl ester C20 :5n3 39.28 0.46

Sumber : Ahmad Jan, et al. (2022).

Diperoleh 18 puncak berbagai jenis FEME minyak jarah (Ricinus Communis).
Berdasarkan puncak komponen terbesar yaitu metil ester risinoleat sebesar (67,35), metil
ester linoleat (05,21), metil seter saraf (4,97), dan metil ester stereat (04,08) (Ahmad Jan et
al., 2022). Dari spektrum masa yang diperoleh menujjukkan perbandingan masa fragmen
(m/Z) dengan kelimpahan relatih berdasarkan tingkat kestabilannya. Semakin stabil fragmen,
kelimpahannya relatif dan hasil yang diperoleh semakin tinggi (supratman, 2010). Hasil
kromatogram FAME dari minyak jarak dapat dilihat pada Gambar 2.9
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Gambar 2.9 Kromatografi FAME dari minyak jarak (Ricinus communis) (Ahmad jan, et al.,
2022).

Spektra metil ester risinolat terdapat puncak basa yang mirip dengan metil risinoleat
standar pada m/z 55 dengan waktu retensi 35,7-36,7 yang terdapat dalam biodisel. Ciri dari
fragmentasi dari metil risinoleat yaitu, terdapat puncak dengan intensitas yang tinggi pada m/z
166 dan 55, dan puncak yang muncul pada m/z 74 disebabkan adanya pengaruh Mc Laffetry’s
kembali (Amalia et al.,, 2019) Spektra perbandingan massa fragmen (m/z) dari metil ester
risinoleat ditunjukkan pada Gambar 2.9
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Gambar 2.10 Spektra massa metil ester risinoleat (Amalia et al., 2019)

Pola fragmen dari senyawa ini ditunjukkan pada Gambar 2.11

CH
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[chO—C—(CHZbCH—_CHCHZCH(CHZ)E l » |:H3C0_C_(CH2’7CH:CHCHZCH(CHZ}E
~ T +
-+ Hsy ‘/
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Haco—!:AJ\c/ \(CH2)4GH—CHCH2CH(CH2)5
m/z=74 ~—CH; "
HiCO—C— Y

/\/ ——— [/\(CHQ)ACH=CHCHZCH<CH2:G
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Gambar 2.11 Pola fragmentasi metil ester risinoleat (Amalia et al., 2019)
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31 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Maret tahun 2023 di Laboratorium Kimia Anorganik
Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Sedangkan Karakterisasi
menggunakan XRD akan dilakukan di Institut Teknologi Sepuluh November Surabaya,
adsorpsi N2 di Universitas Islam Indonesia Yogyakarta dan menggunakan spektrofotometer

GC-MS di Universitas Airlangga Surabaya.

3.2 Alat dan Bahan
3.21 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut hotplate, magnetic
stirer, beaker glass, corong pisah 250 ml, cawan, erlenmeyer 250ml, pipet tetes , tanur, pipet
volume, pH universal, neraca analitik, oven, alu dan mortar, botol semprot, instrumen XRF,

instrumen XRD, Adsorpsi nitrogen, spektrofotometer GC-MS.

3.2.2 Bahan
Adapun bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut kaolin alam,
NaOH, Kertas Saring, dan Akuades, HCI 1M, minyak jarak (Ricinus communis), aseton,

metanol.

3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian dilakukan dengan mengaktifkan kaolin menjadi metakaolin melalui metode
alkali fusi, peningkatan persentase dan reaktivitas SiO. dilakukan dengan ekstraksi SiO»
dengan metode asam dan basa. Sintesis Zeolit X dengan menggunakan metode sonikasi, dan
hasil sintesis dilakukan karakterisasi menggunakan XRF dan luas area. Selanjutnya katalis
zeolit diaplikasikan dalam pembuatan metil ester pada transesterifikasi minyak jarak (Ricinus
communis) dengan menggunakan variasi waktu 5, 6, dan 7 jam. Dengan menggunakan suhu
70°C dengan katalis 3-6% dengan berat zeolit sebanyak 1,6 gram untuk proses
transesterifikasi. Perbandingan rasio mol metanol: minyak jarak (Ricinus communis) 1:15 hasil
dari reaksi transesterifikasi dibantu oleh katalis di karakterisasi menggunakan GC-MS untuk
menentukan struktur kimia dari metil ester berdasarkan perhitungan massa dari molekul

tersebut dan pola fragmentasinya.

15
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34 Tahapan Penelitian

Tahapan penelitian dilakukan sebagai berikut :

—

Preparasi kaolin

)
2) Karakterisasi XRD dan XRF]
3) Konversi kaolin menjadi metakaolin melalui proses alkali fusi.
4) Karakterisasi kaolin hasil alkali fusi dengan XRD dan XRF.
5) Ekstraksi SiO2 dari kaolin alam.
6) Karakterisasi hasil sintesis zeolit dengan XRD dan XRF.
7) Sintesis zeolit dengan menggunakan metode sonikasi.
8) Karakterisasi zeolit dengan menggunakan XRD dan SAA.
9) Uji katalis zeolit hasil sintesis pada reaksi transesterifikasi.
0

—

) Analisis GC-MS hasil reaksi.

3.5 Prosedur Penelitian
3.5.1 Preparasi Sampel Kaolin (Arifah,2018)

Sampel kaolin dicuci dengan menggunakan akuades untuk menghilangkan tanah yang
menutupi permukaan kaolin lalu dikeringkan. Setelah kering kaolin dihaluskan dan diayak
dengan ayakan 200-230 mess (Ismail, 2013). Sampel yang yang tidak lolos pada 230 mess
dicuci dengan 20 ml HCL dengan jumlah kaolin 10 gram dan diaduk menggunakan stirer
selama 1 jam, selanjutnya sampel dicuci dan disaring dengan akuades hingga pH filtrat 7 dan
di keringkan dengan temperatur 100°C selama 1 jam, lalu kaolin di karakterisasi dengan XRF,
XRD.

3.5.2 Pengubahan Kaolin menjadi Metakaolin melalui proses Alkali Fusi

Pengubahan kaolin menjadi metakaolin dilakukan dengan penambahan NaOH dan
pemanasan. Campuran kaolin dan NaOH dengan rasio 1 : 2 yakni 6,44 g kaolin dan 12,88 g
NaOH digerus selama 30 menit dan dipanaskan pada suhu 600°C selama 1 jam. Selanjutnya,

digerus kembali hingga menjadi serbuk, selanjutnya di karakterisasi dengan XRD dan XRF.

3.5.2 Ekstraksi SiO; dari kaolin

Kaolin yang sudah dicuci dengan HCI 1 M ditambahkan dengan NaOH 7 M dengan
perbandingan 1:2 (bv) dan distirer selama 4 jam pada suhu 80°C. Endapan dipisahkan melalui
penyaringan. Filtrat dipanaskan pada suhu 40°C kemudian di titrasi dengan HCI 3 M sambil
distirer pada suhu 40°C hingga pH mendekati 7 dan terbentuk endapan putih silika. Endapan
putih silika yang dihasilkan kemudian disaring dan dicuci menggunakan akuades untuk
menghilangkan pengotor yang berupa garam NaCl dari endapan SiO.. Endapan lalu

dikeringkan selama 1 jam pada suhu 100°C.
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3.5.4 Sintesis Zeolit X dengan metode sonikasi (Kim et al., .2010)

Sintesis zeolit NaX dilakukan dengan menggunakan rasio molar :

4 SiO2 : 1 Al,03 : 5 Na2O : 180 H.O

6,04 gram SiO,, ditambah 2,55 gram Al>O3 dicampur dengan 81,24 mL H.O, ditambah
10 gram NaOH. Campuran kemudian didiamkan pada suhu ruang selama 10 hari kemudian
dimasukkan dalam vial HDPE. Sonikasi dilakukan dengan frekuensi gelombang 42 KHz dan
daya 100 W selama 2 jam dan 4 jam. Setelah disonikasi kemudian material hasil sintesis
disaring dan dicuci dengan akuades sampai pH 9 atau 10. Zeolit NaX kemudian dikeringkan

pada suhu 100°C selama 1 hari dan di karakterisasi menggunakan, XRD, adsorpsi N>.

3.6 Proses Reaksi Transesterifikasi dengan Katalis Zeolit X dari minyak jarak (Ricinus
Communis) (Bachtiar, 2020)

Pada reaksi transesterifikasi dilakukan dengan cara mengonversi trigliserida pada
minyak jarak (Ricinus Communis) untuk memperoleh metil ester. Katalis Zeolit X di tambahkan
sebanyak 3 gram dengan menggunakan rasio mol metanol : minyak jarak 15 : 1. Campuran
dimasukkan ke dalam labu ukur bersama dengan pemasangan kondensor, termometer dan
pengaduk stirer. selanjutnya dipanaskan dengan suhu 60°C dengan variasi waktu 5 dan 7 jam
dengan menggunakan kecepatan 600 rpm. Variasi waktu yang digunakan pada reaksi

transesterifikasi ditunjukkan pada Tabel 3.1

Tabel 3. 1 Variasi waktu yang digunakan pada reaksi transesterifikasi

Volume Metanol Volume Minyak jarak Suhu Waktu Kontak
6,2722 mL 9mL 60°C 5 jam
6,2722 mL 9mL 60°C 7 jam

3.7 Karakterisasi Material Sintesis
3.7.1 Karakterisasi Kaolin dengan menggunakan XRF

Karakterisasi XRF yang dilakukan pada sampel kaolin alam, kaolin setelah proses
alkali fusi dan hasil ekstraksi SiO2 dari kaolin, memiliki tujuan untuk mengetahui kandungan
unsur-unsur yang terdapat didalam-Nya. Sampel dihaluskan menjadi ukuran 200 mess
kemudian diletakkan dalam sampel holder, XRF diatur dengan menggunakan radiasi foton 20
kV, arus 128 uA selama 60 detik.

3.7.2 Karakterisasi menggunakan XRD (Arifah,2018).

Karakterisasi menggunakan XRD dilakukan pada sampel kaolin, XRD dilakukan pada
sampel kaolin alam, kaolin setelah proses alkali fusi dan hasil ekstraksi SiO» dari kaolin, dan
zeolit X yang telah disintesis. Masing-masing sampel dihaluskan menjadi bubuk kemudian
ditempatkan pada sampel holder. XRD diatur menggunakan radiasi sinar-X Cu Ka sebesar

1,541 A dengan sudut 26 rentang 5-60° dan kecepatan Scan 3°menit.
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3.7.3 Karakterisasi Zeolit X menggunakan adsorpsi N2

Karakterisasi Zeolit X dengan isoterm adsorpsi nitrogen diamati dengan menggunakan
Quantachrome Corporation (Nova-1200). Hal yang perlu dilakukan sebelum analisis ini adalah
sampel sebanyak 0,2 gram divakum selama 3 jam pada 300°C. Kemudian dialiri gas Nitrogen
pada 77 K. Luas permukaan spesifik (SBET) dihitung dengan persamaan BET (Brunauer
Emmet-Teller), sedangkan distribusi ukuran pori (pore size distribution / PSD) dianalisis
menggunakan BJH (Barret Joiner Halenda). Berat gas Nitrogen dapat membentuk lapisan
monolayer (Wn) dengan menggunakan persamaan BET sebagai berikut: Wmn =10 - i
Selanjutnya luas permukaan spesifik dapat dihitung menggunakan persamaan rumus sebagai
berikut:
Sit= WmM. N. Acs

Keterangan:

Wm = Berat gas nitrogen yang membentuk lapisan monolayer (g)
i = Intersep

N = Bilangan Avogadro (6,0225 x 102 molekul/mol)

Acs = Molecular cross section area dari N2 (16,2 x 102°m?)

St = Luas permukaan

3.7.5 Karakterisasi Metil Ester Hasil Reaksi Transesterifikasi dengan Menggunakan
Spektrofotometer GC-MS. (Umam, 2018)
Karakterisasi metil ester hasil transesterifikasi di karakterisasi dengan menggunakan
GC-MS, dengan menginjeksikan sebanyak 2 yL metil ester pada instrumen GC-MS (Gas
Cromatography-Mass Spectroscopy) yang dikondisikan pada:

Jenis Kolom : RastekRXi0-5MS
Panjang Kolom : 30 meter

IDE 10,25 mm

Gas Pembawa : Helium

Sistem ionisasi : Electron impact
Energi lonisasi 170 eV

Suhu Kolom : 80°C

Suhu injektor : 250°C

Mode injeksi : Split

Tekanan gas pembawa 112 kPa
Kecepatan aliran gas :0,46 mL/menit
Suhu detektor : 250°C

Memiliki prinsip teknik pemisahan berdasarkan kecepatan migrasi dari komponen

penyusun senyawa instrumen. Sampel cair yang diinjeksikan pada injektor dan diuapkan. Uap
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sampel akan bergerak menuju kolom untuk proses pemisahan. Komponen akan melewati
ruang mengionisasikan dan akan dibombardir oleh elektron sehingga terjadi proses ionisasi,

dan fragmen ion akan tertangkap oleh detektor.

3.8 Analisis Data.
3.8.1 Analisis Data Hasil Karakterisasi Kaolin Menggunakan X-Ray Flourescence
(XRF).
Hasil dari karakterisasi kaolin dengan menggunakan XRF disajikan dalam bentuk tabel.
Persentase kandungan Si/Al dihitung, jika rasio Si/Al kurang dari 5 atau biasa jadi lebih maka

diperlukan penambahan silika atau alumina agar rasio Si/Al sesuai dengan rasio zeolit X.

3.8.2 Analisis Data Hasil Karakterisasi Kaolin, Metakaolin, dan Zeolit X Menggunakan

X-Ray Diffraction (XRD).

Hasil dari karakterisasi dengan menggunakan XRD dapat diperoleh berupa
difraktogram. Data XRD kaolin digunakan untuk menentukan puncak spesifik kaolin dan juga
pengotornya. Data difraktogram metakaolin digunakan untuk menunjukkan keberhasilan
sintesis metakaolin yang merupakan material amorf. Peda pembentukan struktur zeolit X
ditentukan oleh kemunculan puncak didaerah 26 pada difraktogram. Selanjutnya pola puncak-
puncak yang terbentuk pada difraktogram dibandingkan dengan referensi untuk mengetahui
terbentuknya kristal zeolit X. Semakin tinggi intensitas puncak menandakan bahwa kristal

zeolit X semakin banyak yang terbentuk.

3.8.3 Analisis Data Hasil Karakterisasi Zeolit X menggunakan Adsorpsi Nz.
Pengukuran luas permukaan dan distribusi ukuran pori suatu material di lakukan
dengan instrumen surface Area Analyzer. Pengukuran ini isotermal adsorpsi N2 menggunakan
nitrogen. Data yang diperoleh dari analisis menggunakan adsorpsi N2 berupa relatif (P/Po).
Volume gas N. yang diadsorpsi dan didesorpsi per gram sampel (V), dan (1/[W((P/Po)-1)]).
Selanjutnya dibuat grafik penentuan luas permukaan dari sampel yang menghubungkan
tekanan (P/Po) sumbu x dengan (1/[W((P/P.)-1)]) sumbu y. Kemudian hasil grafik
dibandingkan dengan tipe grafik isotermal adsorpsi-desorpsi yang telah di tetapkan oleh
Internasional Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC), dapat diketahui tipe isoterm suatu
material. Kemudian akan diperoleh grafik dan didapatkan sebuah persamaan y= ax + b.
Selanjutnya dapat menerapkan teori BET (Brauneur-Emmet-Teller) dalam menentukan luas

permukaan padatan. Persamaan BET ditampilkan sebagai berikut :
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1 __1 L c1
Ww(Po/P)-1 WmC WmC

(P/Po)
Keterangan :

w : Berat gas yang teradsorpsi

Po/p : Tekanan Relatif

Po : tekanan uap saturasi

Wm  : Berat gas nitrogen yang membentuk lapisan Monolayer (g)

C : konstanta BET

1/[W(P/Po)-1

P/Po >
Tabel 3. 2 Kurva Plot BET (Anggoro,2017)

Selanjutnya diperoleh persamaan nilai slope (s) dan intersep (i). Berat gas nitrogen
yang dapat membentuk lapisan monolayer (Wm) didapatkan dengan menggunakan
persamaan (3.1) (Anggoro, 2017).

Slope (s) dan intersep (i)

_C-1 P
~ wmc ~ wmc

Wm (Berat gas nitrogen yang membentuk lapisan monolayer)

Selanjutnya dihitung luas permukaan (St) menggunakan persamaan (3.2)

St = S e (3.2)
Keterangan :
Wm = berat gas nitrogen yang membentuk lapisan monolayer (g)
I = intersep
N = bilangan Avogadro (6,0225 x 102 molekul/mol)
Acs = Molecular cross section area dari N2 (16,2 x 102°m?)

St = luas permukaan.
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3.8.4 Analisis Data Hasil Karakterisasi Metil Ester dari Reaksi Transesterifikasi

Minyak Jarak Menggunakan GC-MS

Data yang di dapatkan dari hasil karakterisasi metil ester dari transesterifikasi minyak
jarak dengan menggunakan GC-MS didapatkan dalam bentuk kromatogram. Puncak yang
muncul dalam kromatogram disesuaikan dengan standar referensi untuk mengetahui
terbentuknya metil ester dari transestrifikasi minyak jarak (Ricinus communis) dengan
menggunakan katalis zeolit. Banyaknya komponen yang terkandung dalam metil ester dapat
diketahui dengan banyaknya puncak dan luas area pada kromatogram. Hasil dari konversi
minyak jarak (Ricinus communis) menjadi metil ester dapat dihitung dengan rumus sebagai
berikut :

Persen metil ester :

. !
%metil ester = % X 100%.
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BAB IV
PEMBAHASAN

41 Kandungan Unsur dan Struktur Kaolin Alam

Pada penelitian ini proses sintesis zeolit X menggunakan sumber silika dan alumina
dari kaolin alam Blitar. Pada umumnya kaolin alam banyak mengandung mineral, senyawa
dan logam-logam lain. Kaolin alam perlu dilakukan proses pencucian dengan akuades untuk
menghilangkan kandungan logam-logam lain dapat dikurangi dengan menggunakan HCI 1M.
Proses pelarutan logam dengan menggunakan HCI dapat dilihat dari reaksi yang di tampilkan
pada Persamaan 4.1 atau 4.2. Perubahan kandungan logam dalam kaolin sebelum dan

sesudah dianalisa dengan menggunakan XRF dapat dilihat pada Tabel 4.1.

M203(s) +6HC|(aq) —> 2MCI3(aq)+3H20(|) (4.1)
MO(5)+2HC|(aq) —» MC|2(aq) + H20(|) (4.2)
M = Methal

Tabel 4.1 Kandungan Mineral Kaolin

Logam Persentase logam (%) Persentase logam (%) setelah dicuci
sebelum dicuci HCI 1M HCL 1M

Al 13 11

Si 62,5 65

K 5,25 4,99
Ca 2,22 1,1

Ti 1,74 1,67
Vv 0,02 0,03
Cr 0,047 0,047
Mn 0,12 0,13
Fe 14,6 15,3
Cu 0,096 0,10
Zn 0,008 0,04
Re 0,2 0,1

Berdasarkan Tabel 4.1 hasil dari karakterisasi dengan menggunakan XRF,
menunjukkan bahwa logam Si, V, Ni, Mn, Fe, dan Zn mengalami peningkatan persentase,
sementara pada logam Al, K, Ca, Ti, Cu, dan Re mengalami penurunan persentase. Unsur
logam K dan Ca mengalami penurunan persentase karena unsur K dan Ca mudah larut dalam
asam. Unsur logam V mengalami peningkatan persentase karena pada unsur logam V yang
memilik sifat sukar larut dalam asam klorida maupun asam sulfat encer. Logam Mn juga tidak
mengalami pengurangan persentase, karena pada logam Mn akan tereduksi dalam asam
membentuk logam Mn?*. Logam besi pada umumnya mudah larut dalam asam klorida encer
maupun pekat. Akan tetapi, pada hasil data XRF logam Fe tidak mengalami pengurangan
persentase dengan pencucian HCL 1M. Hal ini disebabkan oleh kemungkinan, yaitu Fe pada

mineral kaolin alam berupa Fe>O3 yang sangat stabil hanya mengalami reduksi dari besi (lll)
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menjadi besi (Il) jika bereaksi dengan zat pereduksi berupa asam encer dan reaksi tanpa
pemanasan (Vogel, 1990). Unsur logam Zn yang terkandung merupakan unsur logam murni
dan tergolong lambat larut dalam asam. Unsur logam Ti mengalami penurunan persentase
karena memiliki sifat yang larut dalam asam sulfat. Unsur logam Cu mengalami penurunan
persentase karena unsur logam Cu mudah larut dalam asam sulfat (Vogel, 1990). Persentase
silika mengalami peningkat karena SiO2 yang relatif tidak reaktif terhadap asam-asam pada
suhu ruang atau pada suhu yang lebih tinggi (Cotton dan Wilkison, 1989).

Berdasarkan hasil Analisa yang sudah didapatkan pada proses pencucian dengan
menggunakan asam (HCI 1M) tidak mengalami penurunan yang signifikan, akan tetapi dapat
menurunkan konsentrasi dari beberapa logam yang memiliki sifat larut dalam asam, pada
logam aluminium mengalami penurunan setelah proses pencucian disebabkan karena
memiliki sifat yang amfoter sehingga dapat larut dalam asam maupun basa. Logam-logam
tertentu tidak mengalami penurunan karena kaolin alam memiliki struktur yang rigid sehingga
menyebabkan kation penyeimbang yang berupa logam tidak dapat dihilangkan meskipun

dengan pencucian asam.

(d)
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Gambar 4. 1 (a) Difraktogram standar kaolin (00-014-0164), (b) standar kuarsa (01-074-
1811), (c) standar kuarsa (01-086-1565) (d) kaolin alam Blitar sebelum
dicuci, (e) kaolin alam Blitar sesudah dicuci (K: kaolin, Q; kuarsa).

Selain kandungan unsur dalam kaolin alam, struktur kaolin alam juga perlu diketahui

dengan menggunakan analisa XRD. Hasil analisa kaolin dengan menggunakan XRD
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ditampilkan pada Gambar 4.1 pada gambar tersebut menunjukkan bahwa kaolin yang sudah
dicuci dengan menggunakan HCI tidak mengalami perubahan struktur. Mineral kaolin juga
banyak mengandung mineral kuarsa. Pengotor mineral lain di dalam kaolin menunjukkan
bahwa kaolin Blitar termasuk dalam golongan low-grade prekursor.

Hasil difraktogram berdasarkan Gambar 4.1 menggunakan dua standar kuarsa. Dari
kedua standar tersebut memiliki perbedaan yaitu pada strukturnya. Pada gambar tersebut
ponit (d) merupakan standar kuarsa alpha dan (c) standar kuarsa low. Pada kuarsa alpha
memiliki bentuk kristal yang paling stabil dari kuarsa dengan kondisi normal suhu dan tekanan,
strukturnya tersusun dari silika (SiO2) dengan pola yang beraturan. Sedangkan pada bentuk
struktur kuarsa low berbeda dengan kuarsa alpha, kuarsa low memiliki variasi struktur dalam
bentuk polimorf, termasuk tridimit dan stishovite. Bentuk struktur ini terbentuk dalam suhu dan
tekanan yang berbeda dari kuarsa alpha. Pada kuarsa low memiliki sifat yang berbeda dalam

transparansi, kekerasan, dan sifat termal dibandingkan kuarsa alpha (Ralph Khller, 1979) .

4.3 Perubahan Struktur Kaolin Alam dengan Pretreatmen Alkali Fusi

Proses perubahan struktur kaolin dengan metode alkali fusi menghasilkan sodium
silikat, stishovite, dan tridimit. Pretreatmen alkali fusi pada kaolin bertujuan untuk mengubah
kaolin menjadi material yang lebih reaktif, sehingga dapat digunakan sebagai raw material

untuk sintesis zeolit.
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Gambar 4.2 Difraktogram standar sodium ortosilicate (01-078-1432) (a), (b) standar stishovite
(96-154-4732), (c) standar stishovite (96-900-7155) (d )standar tridimit (96-810-
4537), (e) metakaolin kalsinasi 2 jam, (f) metakaolin kalsinasi 3 jam (St:
stishovite, ss: sodium ortosilicate, T:trydimite).
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Pada Gambar 4.2 menunjukkan hasil dari pretreatmen alkali fusi yang menghasilkan
metakaolin, sodium silikat, tridimit, dan stishovite. Hal ini disebabkan oleh sumber kaolin alam
yang juga mengandung mineral kuarsa yang tidak reaktif. Kaolin dapat berubah menjadi
metakaolin, kemudian pada kuarsa yang bereaksi dengan NaOH (sodium hidroksida) berubah
menjadi sodium silikat. Sedangkan stishovite dan tridimit merupakan struktur polimorf dari
kuarsa. Faktor penyebab terbentuknya kuarsa berupa tridimit dan stishovite yaitu karena
pengaruh suhu tinggi (Anthony, 2011). Karena pada hasil difaktogram metakaolin masih
terdapat kandungan kuarsa, kuarsa merupakan mineral yang memiliki kriltalinitas yang tinggi
sehingga tidak dapat digunakan sebagai raw material dalam sintesis zeolit X. maka dilakukan
proses pretreatmen ekstraksi SiO,. Untuk mendapatkan SiO, yang murni yang akan di
gunakan sebagai raw material sintesis.

Proses ekstraksi SiO; dilakukan dengan cara merendam kaolin dengan HCI 1M,
direaksikan dengan NaOH 7M. Reaksi silika dan alumina dengan menggunakan pelarut NaOH

ditunjukkan pada persamaan 4.1 dan 4.2 (Zaemi et al., 2013).

SiOgs) + 2NaOH@Eqy —»  NazSiOsag)+ HaOgag)  covvvvreeerveeeeiiiiieeeene, 4.1

AlO3 + 2NaOH@qgy  —  2NaAlO2gag)+ H2O@a). e 4.2
Pemanasan pada larutan natrium silikat dilakukan penambahan HCI 3M sampai pH 7. SiO-
akan terbentuk dan mengendap. Proses penambahan larutan asam bertujuan untuk
memisahkan senyawa SiO, dengan senyawa lain. Proses ini akan terjadi endapan koloid putih
yang diperkirakan SiO» dan terbentuk pada pH 9 dan penambahan HCI dilakukan sampai pH
7. Beberapa faktor yang dapat mempengaruhi ekstraksi antara lain suhu dan konsentrasi
larutan. Setelah silika terbentuk dilakukan pencucian dengan akuades sampai netral. Reaksi

yang terjadi ditunjukkan pada persamaan 4.3 (Ahmad et al., 2013) :

N328i03(aq) + 2HC|(aq) —> Si02(9e|)+ 2N3C|(3) + H20(|) ................... 4.3

Pencucian pada SiO. dengan menggunakan akuades bertujuan untuk memisahkan
dan menetralkan SiO; dari ion pengotor yaitu Cl- yang diperoleh ketika penambahan larutan
asam klorida ke dalam larutan panas natrium silikat. Larutan AQNO3s 10% digunakan untuk
mendeteksi adanya senyawa Cl- yang ditandai dengan munculnya endapan putih dalam filtrat
ketika penambahan AgNOs. Data hasil ekstraksi dapat diamati dari hasil X-Ray Flourosence
yang tertera pada Tabel 4.2.

Pada Tabel 4.2 diketahui bahwa terjadi peningkatan dari senyawa SiO, terjadi karena
proses ekstraksi dengan menggunakan pengikat larutan basa, sehingga menyebabkan
beberapa senyawa ikut larut didalamnya. Untuk mengetahui fasa kristalinitasnya maka

dilakukan analisis menggunakan instrumen X-Ray Diffraction, yang dimana hasilnya akan
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berupa puncak intensitas. Silika yang digunakan harus memiliki sifat yang amorf, jika silika
memiliki sifat yang kristalin maka pada proses sintesis kurang maksimal. Pada proses
ekstraksi kaolin dengan berat 400 gram menghasilkan rendemen SiO, sebanyak 8 gram.
proses ekstraksi ke dua dilakukan dengan berat yang sama dan menghasilkan jumlah
randemen lebih banyak yaitu 13 gram. untuk mendapatkan hasil randemen yang banyak maka
kita harus lebih memperhatikan tingkat keasaman pada saat proses ekstraksi jika terlampau
asam maka randemen yang dihasilkan akan sedikit. Hasil dari analisis dengan menggunakan
X-Ray Diffraction dapat dilihat pada Gambar 4.2

Tabel 4. 2 Hasil ekstraksi SiO, dari kaolin alam Blitar dengan instrumen XRF

Komponen Kimia Konsentrasi Unsur (%)
SiO, 99,2
CaO 0,32
TiO2 0,04
MnO 0,037
Fe203 0,1 1
NiO 0,014
CuO 0,034
Zn0O 0,12
Ga203 0,038
BaO 0,05
Eu.O3 0,03
Re207 0,06
£l
£
=
=
1 IID 2|0 3|0 4IO 5|0 SIO

2 theta (degrees)

Gambar 4. 3 Difraktogram SiO- dari kaolin alam Blitar.

4.3 Sintesis Zeolit X Metode Sonikasi Variasi Waktu

SiO2 yang sudah dihasilkan dalam proses ekstraksi akan digunakan sebagai bahan
utama pada proses sintesis Zeolit X. Rasio molar Si/Al 2 dan rasio molar Na.O/SiO, 1,25.
Dengan ditambah NaOH sehingga terbentuk larutan natrium silikat dan natrium aluminat.

Adapun reaksi yang terjadi pada sintesis zeolit ditampilkan pada Persamaan 4.4 —4.13
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SiO2¢ + 2H20() — Si(OH)4(aq) (4.7)
2NaOH ag) + Al203) — 2NaAlOzaq + H20 (4.8)
2NaAIOzq + 4H20 — 2NaAl(OH)4q) (4.9)
2NaOH aq) + Al203) + 3H20() — 2NaAl(OH )u(aq) (4.10)

Penjumlahan reaksi persamaan 4.7 dan 4.10
Si023)+ 2H20(i)—> Si(OH)4(aq) (4.7)

2NaOHq) + AlO3)+ 3H205) — 2NaAl(OH)4(aq) (4.10)

SiOg) + 2NaOHaq) + Al2O3) + 5H203) — Si(OH)4(aq) + 2NaAIl(OH)4(aq) (4.11)

2Si(OH)aaq) + 2NaA(OH)a@q — [Naz(AlO2), (2Si0)2.8H20]aq) (4.12)
Polimer alumina silikat
[Naz(A|Oz)2 (28i0)2.8H20](aq) ﬁ) [Na2(AI02)2 (28i0)2.8H20](aq) (4.13)

Kristal alumina silikat

Proses aging dilakukan pengadukan menggunakan stirer dengan variasi 2 hari, 8 hari
dan 9 hari dan proses aging dilakukan selama 10 hari. Proses pembentukan kristal pada zeolit
dimulai saat waktu aging atau pemeraman. pada proses ini bertujuan untuk meningkatkan
kristalinitas produk juga berfungsi untuk menghomogenkan reaktan sehingga reaksi akan
berjalan dengan maksimal. Waktu aging dilakukan selama 10 hari. semakin lama waktu aging
maka akan menghasilkan produk yang beragam disebabkan karena jumlah silikat yang masuk
ke dalam polimer alumina silikat yang semakin banyak sehingga menyebabkan jumlah inti

yang terbentuk lebih beragam (Johnson & Arshad, 2014).

Setelah proses aging dilakukan Proses sintesis zeolit X menggunakan metode sonikasi
dengan variasi waktu 2 jam dan 4 jam proses ini bertujuan agar pertumbuhan kristal zeolit
terbentuk dengan sempurna. Proses sintesis dengan metode sonikasi campuran alumina
silikat mengalami pemetaan ulang sehingga strukturnya menjadi lebih teratur dan membentuk

kristal. Hasil difraktogram dari sintesis zeolit X dapat dilihat pada Gambar 4.4.

Difraktogram pada Gambar 4.4 dapat diamati pada variasi waktu stirer 9 hari dengan
metode sonikasi 4 jam menunjukkan bahwa sintesis zeolit X yang dihasilkan mengandung
pengotor jenis zeolit lain yaitu zeolit P. Zeolit p lebih dominan terbentuk dari pada zeolit x, hal
ini dapat terjadi disebabkan oleh beberapa kemungkinan diantara-Nya, zeolit X dengan
struktur FAU yang merupakan fasa metastabil. Sehingga dengan penggunaan metode
sonikasi yang memiliki energi lebih tinggi dapat mendorong pembentukan struktur yang lebih
stabil yaitu struktur GIS (zeolit P). Selain itu, struktur FAU memiliki SBU (Secondary Building
Unit) yang sama dengan GIS yaitu sama — sama memiliki SBU 4. Hal itu diperkuat dengan

hasil penelitian Maldonado (2013) menyatakan bahwa zeolit FAU dapat berubah menjadi zeolit
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GIS di pengaruhi oleh suhu, semakin tinggi suhu pada saat proses sintesis terjadi maka dapat
menyebabkan perubahan struktur dari zeolit FAU menjadi zeolit GIS. Hal itu dapat dilihat pada
Gambar 2.6.

L] ’

40 60

2theta(®)

Gambar 4. 4 Difraktogram sintesis zeolit metode sonikasi (70°C), (a) standar zeolit p (01-071-
0962), (b) standar zeolit X (01-072-2422), zeolit variasi waktu (c) sonikasi 2 jam
stirer 2 hari, (d) sonikasi 2 jam stirer 8 hari, (e) sonikasi 4 jam stirer 9 hari.

Puncak zeolit X yang lebih banyak muncul pada variasi stirer 9 hari dengan sonikasi 4
jam. Hal itu dikarenakan pada proses sintesis variasi stirer 9 hari dengan sonikasi 4 jam tidak
mengalami pengurangan jumlah pelarut. Sedangkan proses sintesis dengan stirer 8 hari
dengan sonikasi 2 jam terjadi pengurangan jumlah pelarut dan dilakukan penambahan pelarut
kembali. Pada proses sintesis stirer 2 hari dengan sonikasi 2 jam juga mengalami
pengurangan jumlah pelarut, akan tetapi tidak dilakukan penambahan pelarut kembali. Hal ini
membuktikan bahwa pentingnya pelarut dalam proses disintesis zeolit X. Semakin terjaga
jumlah pelarut maka semakin banyak terbentuk zeolit X. Selain itu terjadinya persegesaran
dari zeolit X FAU ke zeolit P GIS dapat di sebabkan karena suhu tinggi pada saat proses
sonikasi. Hal ini juga di buktikan pada penelitian yang di lakukan oleh Maldonado (2013) beliau
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menjelaskan bahwa zeolit FAU memiliki rentang suhu optimum yang dimana jika suhu pada
saat sintesis berlangsung terlalu tinggi maka dapat menyebabkan bergesernya struktur dari
zeolit FAU menjadi GIS. zeolit FAU memiliki suhu optimum yaitu 65°C dan zeolit GIS memiliki
suhu optimum yaitu 100°C. Dan dapat dilihat pada gambar 2.6.

44 Analisis Luas Permukaan Zeolit Hasil Sintesis Menggunakan Adsorpsi Nitrogen

Adsorpsi nitrogen adalah adsorpsi fisik yang banyak digunakan dalam metode BET
untuk menentukan luas permukaan dan struktur pori padatan (Haber et al., 1995). Analisis
Adsorpsi gas N2 bertujuan untuk mengetahui luas permukaan dan karakteristik pori dari zeolit
X.

Tabel 4. 3 Luas permukaan sintesis zeolit X dengan variasi sonikasi dan stirer

Variasi sonikasi dan stirer Luas permukaan (m?/g)
Sonikasi 2 jam stirer 2 hari 81,943
Sonikasi 4 jam stirer 9 hari 88,309

Hasil dari analisis luas permukaan zeolit dengan menggunakan instrumen Surface
Area Analyzer (AAS) pada Tabel 4.3. Menunjukkan bahwa luas permukaan pada variasi
sonikasi 4 jam dengan stirer 9 hari, semakin lama waktu stirer dan waktu sonikasi maka
semakin besar luas permukaan. Luas permukaan variasi sonikasi 4 jam dengan stirer 9 hari
menunjukkan luas permukaannya lebih besar daripada variasi sonikasi 2 jam dengan stirer 2
hari. Hal ini terjadi karena pada variasi sonikasi 4 jam didapatkan zeolit X yang lebih banyak
(puncak zeolit X dari hasil XRD), dimana zeolit X memiliki diameter pori 7,5 A lebih besar dari
pada zeolit P memiliki diameter pori 4,8 A. Sehingga semakin banyak zeolit X yang dihasilkan,

menyebabkan semakin luas permukaannya.

4.5 Analisis Produk Reaksi Transesterifikasi Minyak Jarak Dengan Katalis Zeolit

Hasil Sintesis Dengan GCMS

Analisis minyak jarak (Ricinus communis) dengan katalis zeolit metode sonikasi
menggunakan GC-MS menunjukkan adanya senyawa yang terkandung dalam reaksi
transesterifikasi dapat diketahui melalui analisis dengan menggunakan kromatografi gas dan
spektroskopi massa. Tujuan dari spektroskopi massa yaitu untuk mempermudah dugaan jenis
senyawa yang dihasilkan dari nilai m/z hasil fragmentasi. Pola fragmentasi yang dibandingkan
dengan standar WILLEY7.LIB. Hasil GC metil ester dengan menggunakan variasi waktu 5 jam
ditampilkan pada Gambar 4.5

erdasarkan kromatogram GC (Gambar 4.5) terdapat tiga puncak yang muncul
menandakan adanya tiga komponen yang berhasil dipisahkan pada produk hasil reaksi
transesterifikasi. Masing-masing puncak memiliki waktu retensi yang menunjukkan waktu

muncuknya komponen dan luas area yang yang menunjukkan kadar tiap komponenya. Hasil
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spektra massa dari setiap puncak memiliki pola fragmentasi yang berbeda yang merupakan
ciri khas metil esternya. berdasarkan standar WILLEY7.LIB pada puncak pertama muncul
pada waktu retensi 15.295 menit memiliki kemiripan hasil spektra massa fragmentasi metil
margarate. Pada puncak ke dua muncul pada waktu retensi 17.035 menit memiliki kemiripan
hasil spektra dengan metil oleat (9-Octadecenoic acid, methyl ester). Dan pada puncak ke tiga

muncul pada waktu retensi 19.615 memiliki kemiripan hasil spektra dengan metil risinoleat..
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Gambar 4. 6 Hasil spektra dari massa puncak dengan waktu retensi 17.035
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Gambar 4. 7 perkiraan pola fragmentasi metil oleat
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Pola spektra massa (Gambar 4.6) puncak kedua yang muncul pada tR 17.035 dan luas
area sebesar 90905 count, dan memilik pola spektra yang muncul pada m/z: 41, 55, 67, 81,
95, 123, 138, 150, 180, 206, 222, 240, dan 264. Perbandingan spektra dengan standar
WLEY7.LIB library memiliki kesesuaian dengan standar metil oleat (WILEY7.LIB
entry207865). Berdasarkan (Gambar 4.8) puncak M* dengan m/z = 296 tidak teridentifikasi
melainkan munculnya ion molekular [M*] pada puncak m/z 264, hal itu dapat terjadi karena
metil oleat yang tidak stabil. Puncak dasar yang muncul (base peak) muncul pada m/z 55 yang
berasal dari C4H7* akibat terlepasnya gugus CH».. Kemudian puncak m/z 264 berasal dari
C1gH3s0" akibat terlepasnya gugus CH3zOH pada ion molekularnya. Pada puncak m/z 41
berasal dari terlepasnya gugus CHz melalui penataan ulang Mc Lefferty sehingga membentuk
C4H70,. Seangkan pada puncak puncak 240, 222, 180, 150, 138, 123, 95, 81, dan 67

merupakan puncak yang berasal dari pemutusan C-C.
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Gambar 4. 8 Hasil spektra dari masa puncak dengan retensi waktu 19.615
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Pola spektra massa (Gambar 4.8) puncak kedua yang muncul pada tR 17.035 dan luas
area sebesar 90905 count, dan memilik pola spektra yang muncul pada m/z: 41, 55, 69, 85,
98, 127, 130, 143, 166, 283, dan 312. Perbandingan spektra dengan standar WLEY7.LIB
library memiliki kesesuaian dengan standar metil oleat (WILEY7.LIB entry223327).
Berdasarkan (Gambar 4.9) puncak M* dengan m/z = 312 teridentifikasi sehingga kandungan
metil risinoleat tergolong stabil. Puncak dasar yang muncul (base peak) muncul pada m/z 55
yang berasal dari C4sH7* akibat terlepasnya gugus CH.. Kemudian puncak m/z 264 berasal dari
C18H3sO" akibat terlepasnya gugus CH3OH pada ion molekularnya. Pada puncak m/z 41
berasal dari terlepasnya gugus CH. melalui penataan ulang Mc Lefferty sehingga membentuk
C4H70,. Seangkan pada puncak puncak 240, 222, 180, 150, 138, 123, 95, 81, dan 67

merupakan puncak yang berasal dari pemutusan C-C.

100,000

T T T T T
10.0 200 30.0 32

Gambar 4. 5 Kromatogram GC biodisel dengan waktu reaksi 7 jam

Berdasarkan kromatogram GC (Gambar 4.10) terdapat dua puncak yang muncul
menandakan adanya dua komponen yang berhasil dipisahkan pada produk hasil reaksi
transesterifikasi. Masing-masing puncak memiliki waktu retensi yang menunjukkan waktu
muncuknya komponen dan luas area yang yang menunjukkan kadar tiap komponenya. Hasil
spektra massa dari setiap puncak memiliki pola fragmentasi yang berbeda yang merupakan
ciri khas metil esternya. berdasarkan standar WILLEY7.LIB pada puncak pertama muncul
pada waktu retensi 17.079 menit memiliki kemiripan hasil spektra massa fragmentasi metil.
oleat (9-Octadecenoic acid, methyl ester). Dan pada puncak ke duamuncul pada waktu retensi

20.065 memiliki kemiripan hasil spektra dengan metil risinoleat.
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Gambar 4. 6 Hasil spektra dari masa puncak dengan retensi waktu 17.080

Pola spektra massa (Gambar 4.11) puncak kedua yang muncul pada tR 17.035 dan
luas area sebesar 90905 count, dan memilik pola spektra yang muncul pada m/z: 41, 55, 67,
74, 97,123, 151, 180, 222, 264, dan 296. Perbandingan spektra dengan standar WLEY7.LIB
library memiliki kesesuaian dengan standar metil oleat (WILEY7.LIB entry207865).

Berdasarkan (Gambar 4.13) puncak M* dengan m/z = 296 teridentifikasi sehingga kandungan
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metil risinoleat tergolong stabil. Puncak dasar yang muncul (base peak) muncul pada m/z 55
yang berasal dari C4sH* akibat terlepasnya gugus CH,. Kemudian puncak m/z 264 berasal dari
C1gH3s0" akibat terlepasnya gugus CH3zOH pada ion molekularnya. Pada puncak m/z 41
berasal dari terlepasnya gugus CH2 melalui penataan ulang Mc Lefferty sehingga membentuk
C4H70.. Seangkan pada puncak puncak 222, 180, 151, 123, 97, 74, 67, 55 dan 41 merupakan

puncak yang berasal dari pemutusan C-C.
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Gambar 4. 8 Hasil spektra dari masa puncak dengan retensi waktu 20.065

Pola spektra massa (Gambar 4.13) puncak kedua yang muncul pada tR 17.035 dan
luas area sebesar 90905 count, dan memilik pola spektra yang muncul pada m/z: 41, 55, 69,
85, 98, 127, 130, 143, 166, 283, dan 312. Perbandingan spektra dengan standar WLEY7.LIB
library memiliki kesesuaian dengan standar metil oleat (WILEY7.LIB entry223327).
Berdasarkan (Gambar 4.9) puncak M* dengan m/z = 312 teridentifikasi sehingga kandungan
metil risinoleat tergolong stabil. Puncak dasar yang muncul (base peak) muncul pada m/z 55
yang berasal dari C4sH;* akibat terlepasnya gugus CH,. Kemudian puncak m/z 264 berasal dari

C1gH350" akibat terlepasnya gugus CH3;OH pada ion molekularnya. Pada puncak m/z 41
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berasal dari terlepasnya gugus CH melalui penataan ulang Mc Lefferty sehingga membentuk
C4H70,. Seangkan pada puncak puncak 240, 222, 180, 150, 138, 123, 95, 81, dan 67
merupakan puncak yang berasal dari pemutusan C-C.

Berdasarkan hasil kromatogram pada waktu reaksi transesterifikasi 5 dan 7 jam. Pada
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Gambar 4. 9 perkiraan pola fragmentasi metil risinoleat

waktu reaksi transesterifikasi dengan variasi waktu 5 jam terdapat 3 puncak yang terintensitas
tinggi pada kromatogram. Hal tersebut menunjukkan bahwa terdapat 3 senyawa yang
terkandung dalam sampel, dan puncak tertinggi yaitu puncak ke 3. Kemudian reaksi
transesterifikasi pada variasi 7 jam terdapat 2 puncak yang terintensitas tinggi pada
kromatogram.

Tabel 4. 4 komposisi metil ester hasil reaksi transesterifikasi 5 dan 7 jam

Waktu retensi

Waktu reaksi . Metil ester Area Relatif %
(menit)
5 jam 17.036 Metil Oleat 6.50
19.617 Metil Risinoleat 92.70
7 jam 17.079 Metil Oleat 45.18
20.065 Metil Risinoleat 54.81

Pada Tabel 4.4 menunjukkan bahwa pada variasi 5 dan 7 jam Menunjukkan bahwa
waktu 5 jam memiliki persen metil risinoleat lebih tinggi dari pada waktu 7 jam. pada variasi 5
jam menghasilkan metil risinoleat sebesar 92.70%, menghasilkan metil Oleat sebesar 6.50%
dan menghasilkan metil tridecanoic sebesar 0.80%. Sedangkan pada variasi 7 jam

menghasilkan metil risinoleat sebesar 54.81% dan metil Oleat sebesar 45.18%. pada waktu
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reaksi 5 jam, produk metil risinoleat yang tinggi dikarenakan pada umumnya, minyak jarak
banyak mengandung asam lemak berupa asam risinoleat yang akan berubah menjadi metil
risinoleat setelah direaksikan dengan metanol dengan bantuan katalis.

Sedangkan pada waktu reaksi 7 jam, produk metil risinoleat mengalami penurunan dan
metil oleat semakin banyak terbentuk. Hal ini disebabkan asam risinoleat pada minyak jarak
dengan adanya katalis dapat juga mengalami hidroksil menjadi karbonil sehingga berubah
menjadi asam oleat. Hal ini juga dijelaskan pada penelitian yang dilakukan oleh Ba (2016),
yang juga menggunakan minyak jarak untuk reaksi transesterifikasi dengan menghasilkan

metil oleat dan metil risinoleat.

4.6 Hasil Penelitian Dalam Perspektif Islam

Berdasarkan hasil penelitian yang sudah dilakukan didapatkan hasil bahwa reaksi
berpengaruh terhadap produk yang sudah dilakukan dalam proses transesterifikasi.
Didapatkan nilai rendemennya pada waktu 5 jam sebesar 92.70% dan pada variasi waktu 7
jam didapatkan rendemennya sebesar 54.81%. dari hasil yang sudah didapatkan
menunjukkan waktu yang sudah dimiliki sangat berpengaruh terhadap kesuksesan yang
sudah mereka usahakan. Dan kerugian yang dialami manusia disebabkan karena sudah
menyia-siakan waktu mereka.

Waktu merupakan anugerah dan merupakan nikmat yang agung dari Allah SWT
kepada manusia. Sebagai rasa syukur manusia terhadapnya, sudah menjadi keharusan untuk
memanfaatkannya secara baik untuk amal kebaikan. Perintah bagi umat manusia dalam

memanfaatkan waktu dijelaskan dalam firman Allah SWT surat Al-ashr ayat 1-3 :

(F) 55l 15015350 B 15201385 cnbaal tglats 1300 3 91 (1) o o it B (1) el

Artinya : Demi masa (1) sesungguhnya manusia itu benar-besar dalam kerugian (2) kecuali
orang-orang yang beriman dan mengerjakan amal saleh dan nasehat. Menasihati
supaya menaati kebenaran dan nasehat menasihati supaya menetapi kebenaran .
(QS. Al’’Ashr. ;1-3).

Ayat tersebut membuktikan sumpah Allah SWT terhadap waktu. dari hal itu
menjelaskan bawa sangat penting waktu sehingga Allah bersumpah dengannya. Selain itu
ayat tersebut juga menjelaskan bahwa banyak manusia yang dalam keadaan merugi, tetapi
manusia tidak sadar akan hal tersebut. Kerugian tersebut adalah sikap manusia yang tidak
bisa memanfaatkan waktu dengan baik. Dari ayat terakhir menjelaskan bahwa manusia tidak
tergolong akan merugi apabila beriman kepada Allah, dengan mengerjakan amal Sholeh dan

saling menasihati dalam kebenaran dan kesabaran(M. Quraisy Syihab, 2000).



37

A 1

(V1) 05358 38 <Y 3 4 Dyiis Wik i g gt § 6 oS0 S

Artinya : “Dan Dia telah menundukkan untukmu apa yang di langit dan apa yang di bumi
semuanya, (sebagai rahmat) daripada-Nya. Sesungguhnya pada yang demikian itu
benar-benar terdapat tanda-tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum yang berpikir.” (QS.
Al Jaatsiyah ayat 13).

Al Qarni (2007) menyampaikan bahwa Allah SWT menundukkan segala sesuatu yang
ada dilangit, seperti matahari, bulan, bintang, galaksi dan awan bagi hamba hambanya. Allah
juga menundukkan semua yang ada di bumi, seperti hewan, tumbuhan dan benda-benda mati
agar semua dimanfaatkan oleh hamba-hamba-Nya. Semua nikmat yang diberikan kepada
manusia agar mereka bersyukur dan mengikhlaskan ibadah hanya kepada Allah. Semua yang
Allah tundukkan dengan mengandung bukti-bukti kekuasaannya, ke-Esaanya, dan
keagungannya Allah SWT nyata bagi orang yang mau memikirkan, merenungi dan mengambil
manfaat darinya.

Dari ayat tersebut menunjukkan bahwa pada penelitian ini bahan-bahan alam seperti
kaolin dan minyak biji jarak yang sudah disediakan oleh Allah SWT untuk memenuhi
kebutuhan hidup hambanya. Allah menjadikan minyak biji jarak sebagai salah satu sumber
daya alam yang mampu menggantikan bahan bakar mesin disel. Berdasarkan firman Allah
SWT “Dia telah menundukkan untukmu apa yang ada di langit dan di bumi semuanya”.
Dengan menunjukkan nilai dan manfaat dari minyak biji jarak yang sebelumnya dikenal
sebagai minyak yang beracun untuk dikonsumsi. Kelebihan manusia dari makhluk lainnya
adalah dengan diberikan akal dan pikiran, sehingga manusia agar berpikir tentang apa yang
telah Allah SWT ciptakan di muka bumi ini. Hal ini sesuai dengan firman Allah SWT yang
artinya “Sesungguhnya pada yang demikian itu benar-benar terdapat tanda-tanda (kekuasaan
Allah) bagi kaum yang berpikir”, dari firman tersebut manusia telah mengetahui tanda-tanda

kebesaran Allah SWT melalui kemanfaatan minyak biji jarak sebagai bahan biodiesel.
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5.1

BAB V
PENUTUP

Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian tentang sintesis zeolit x dari kaolin dengan metode

sonikasi sebagai katalis transesterifikasi minyak jarak (Ricinus Communis) dengan variasi

waktu dapat disimpulkan bahwa:

1.

5.2

Sintesis dengan menggunakan metode sonikasi lama waktu 2 jam dengan lama stirer
2 hari pada saat proses aging menghasilkan zeolit X dengan pengotor zeolit P
tergolong banyak, sedangkan sintesis dengan metode sonikasi lama waktu 2 jam
dengan waktu stirer 8 hari pada saat waktu aging menghasilkan zeolit p dengan
pengotor zeolit P yang tergolong banyak. Kemudian sintesis dengan metode sonikasi
lama waktu 4 jam lama stirer 9 hari pada saat proses aging menghasilkan zeolit X
dengan pengotor zeolit P yang lebih sedikit.

Pengaruh variasi waktu pada pada reaksi transesterifikasi 5 jam dan 7 jam. Didapatkan
nilai rendemennya pada waktu 5 jam sebesar 92.70% dan pada variasi waktu 7 jam

didapatkan rendemennya sebesar 54.81%.

Saran

Berdasarkan penelitian yang sudah dilakukan disarankan untuk melakukan beberapa

langkah penelitian lanjutan yaitu :

1.
2.

Mencari waktu stabilitas stirer saat aging dan waktu stabilitas sonikasi saat sintesis.
Dilakukan pengecekan suhu pada saat proses sintesis, secara berkala agar suhu pada
saat sintesis tetap stabil.

Uji karakteristik metil ester sebagai biodiesel yaitu uji titik nyala, uji densitas, uiji

viskositas, bilangan setana, titik kabut dan stabilitas oksidatif metil ester hasil.
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LAMPIRAN

Lampiran 1 Diagram Alir

Preparasi Sampel

— dicuci sampel kaolin dengan akuades untuk menghilangkan tanah yang
menutupi kaolin

- dihaluskan dan diayak menggunakan ayakan 200 mess

- di cuci menggunakan asam klorida (HCL) 1 M dengan perbandingan
kaolin/HCL 1:4 (b/v)

- diaduk menggunakan stirer selama 1 jam

- di cuci dan disaring dengan akuades hingga pH filtrat 7

- dikeringkan pada temperatur 100°C selama 1 jam

- dikarakterisi dengan XRD dan XRF

1.1
Kaolin
Hasil
1.2

Sintesis Metakaolin

Kaolin

- diambil 10,7361 g kaolin

- ditambah 21,4772 g NaOH

- dicampur dan digerus selama 30 menit

- dipanaskan pada suhu 6000C selama 1 jam
- didinginkan pada suhu ruang

- digerus sampai halus

- di karakterisasi menggunakan XRD

Hasil

45
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1.2

Sintesis Metakaolin

Kaolin

diambil 10,7361 g kaolin

- ditambah 21,4772 g NaOH

- dicampur dan digerus selama 30 menit

- dipanaskan pada suhu 6000C selama 1 jam
- didinginkan pada suhu ruang

- digerus sampai halus

- di karakterisasi menggunakan XRD

Hasil

1.3

Ekstraksi SiO»

Kaolin

- dicuci kaolin yang sudah netral dengan HCL 1M

- ditambah NaOH 7M dengan perbandingan 1:2

- distirer selama 4 jam dengan suhu 80°C

- dipisahkan endapan dan filtrat dengan kertas saring

- dipanaskan filtrat dengan suhu 40°C

- di titrasi dengan HCL 3M sambil di stirer hingga pH 7 dan terbentuk
endapan putih berupa silika

- di disaring endapan putih silika

- dicuci dengan akuades

- dikeringkan endapan putih silika dengan suhu 100°C selama 1 jam

Hasil
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Sintesis Zeolit X metode sonikasi

Kaolin

Hasil

1.5

1.6

diambil 6,04 gram SiO>

ditambah 2,55 g Al,O3

ditambah 81,24 mL H.O

ditambah 10 gram NaOH

distirer

didiamkan pada suhu ruang selama 10 hari

dimasukkan pada vial HDPE

disonikasi dengan frekuensi gelombang 42 KHz dan daya 100 W dengan
suhu 70°C selama 2 jam dan 4 jam

disaring dan di cuci dengan akuades sampai pH 9 atau 10

dikeringkan pada suhu 100°C

Karakterisasi Kaolin Menggunakan X-Ray Flourescence (XRF)

Kaolin

Hasil

dihaluskan sampel kaolin menjadi ukuran 200 mess

diletakkan dalam sampel holder

diatur XRF menggunakan radiasi foton 20 kV, arus 128 vA selama 60
detik

Karakterisasi Kaolin, Metakaolin, dan Zeolit X menggunakan Teknik Difraksi sinar-X

(XRD)

Kaolin

Zeolit

Hasil

dihaluskan masing-masing sampel menjadi bubuk
ditempatkan pada sampel holder
diatur alat XRD menggunakan radiasi sinar-X Cu Ka sebesar 1,5421 A

dengan sudut 20 rentang 5-50° dan kecepatan Scan 3°/menit
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- diberi perlakuan dengan gas nitrogen dengan laju aliran P30 cm?® menit

1.7 Karakterisasi Zeolit X menggunakan adsorpsi nitrogen (N2)
Zeolit X
- diambil sebanyak 0,1 g
pada suhu 300°C selama 1 jam
- didinginkan untuk adsorpsi nitrogen suhu 77°C
Hasil
1.8

Reaksi Transesterifikasi Minyak Jarak (Ricinus communis)

Zeolit

- ditimbang sebanyak 3 g

Metanol : Minyak Jarak

- dibuat campuran metanol dan
minyak jarak perbandingan molar
rasio 15:1 (12 mL:19,4 mL)

dimasukkan ke dalam labu leher tiga

diaduk dengan kecepatan 600rpm pada suhu 70°C
direaksikan selama 5 jam dan 7 jam.

disaring

didiamkan di dalam corong pisah selama 24 jam

Lapisan atas

Lapisan Bawah

- ditambah 1% b/v Na>SO4 anhidrat
- di karakterisasi menggunakan GC-MS

Meti

Ester




1.9

49

Karakterisasi Metil Ester Dari Transesterifikasi Minyak Jarak Menggunakan GC-MS

(Gas Chromatography-Ass Spectroscopy)

Metil Ester

Hasil

diatur running pada GC-MS
diinjeksikan 2 uL

Runn
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Lampiran .2 Perhitungan

3.1 Rasio Molar Si/Al Kaolin Blitar
Hasil XRF Kaolin :

Si=99,2%

Sintesis Zeolit

SiO; = 0,1 mol

Ar SiO, = 28,082 g/mol
Mr SiO; = 60,082 g/mol
Massa SiO; = Mol x Mr SiO;

SiO2 + Al203 + 5Na20 + 180H20
0,1 0,0025 0,125 4,5

Berat SiO- =60,082 X 0,1
= 6,0082 gram

;;";j X 6,0082 = 6,04 gram

Mol Al203 = 0,025 mol

Mr Al,O3 =102 gram/mol

Massa Al.O3 = 0,025 mol X 102 gram/mol
= 2,55 gram

2NaOH ——> NaxO + H,O

0,25 0,125

Mol NaOH = 0,25 mol

Mr NaOH = 40 gram/mol

Massa NaOH = Mol X Mr
= 0,25mol X 40 gram/mol
=10 gram

Mol H.O = 4,5 mol

Mr H.O = 18 gram/mol

p =0,9970 gram/mL

Massa H2O = Mol X Mr
= 4,5mol X 18 gram/mol
=81 gram

Volume H,O = 0,993015%
=81,24 mL

Sintesis zeolit X
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Si026,04 gram
Al,O3 2,55 gram
NaOH 81 gram
4. H.0O 81,24 mL
3.2 Pembuatan Larutan HCL

@ nh o=

Larutan HCL 1 M (BM = 35,5 g/mol) dibuat dengan cara mengencerkan larutan

HCL pekat 37% dalam labu ukur 100,L. Perhitungan pengenceran sebagai berikut :

Konsentrasi HCL dalam molar

HCL 37% () = %=

100 g larutan

g

= 1,19 =

P ! mL
100g _ X
1,19g imL

100 g = 1,19 g/L x X

X =299 - 84 03 mL = 0,08403 L

1,199
=n
M - v
37
N=ZL=—"9_=101mol
Mr 36,6 g/mol
1,01 mol _
T 0,08403L 12,063 M

Pengenceran HCL  : M1 x V1
12,063M x V1 = 1M x 100 mL
V1 = 8,289 mL

Untuk pembuatan larutan HCI 1M sebanyak 100 mL maka diambil 8,3 mL
larutan HCL pekat 37% dan dimasukkan dalam beaker glass dengan akuades
dimasukkan terlebih dahulu. Setelah HCL ditambahkan, selanjutnya dipindahkan ke
dalam labu ukur 100 mL dan ditambahkan lagi akuades hingga 100 mL.

Larutan HCL 3 M (BM = 35,5 g/mol) dibuat dengan cara mengencerkan larutan
HCL pekat 37% dalam labu ukur 100,L. Perhitungan pengenceran sebagai berikut :

Konsentrasi HCL dalam molar

HCL 37% (2) = 9=

100 g larutan
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g

= 1,19 =

p ! mL
1009 _ X
1,199 imL

100 g = 1,19 g/L x X

X =1%99 - g4 03 mL = 0,08403 L

1,199
- n
M - v
37
N=ZL=—"9_=101mol
Mr 36,6 g/mol
1,01 mol _
~ 0,08403L 12,063 M

Pengenceran HCL  : M1 x V1
12,063M x V1 = 3M x 100 mL
V1=1243mL

Untuk pembuatan larutan HCI 1M sebanyak 100 mL maka diambil 124,3 mL
larutan HCL pekat 37% dan dimasukkan dalam beaker glass dengan akuades
dimasukkan terlebih dahulu. Setelah HCL ditambahkan, selanjutnya dipindahkan ke
dalam labu ukur 100 mL dan ditambahkan lagi akuades hingga 100 mL.

3.3 Pembuatan Larutan NaOH

Berat molekul NaOH = 39,99 gram/mol
Mol NaOH =7M
NaOH dalam 100 ml akuades
M =BMXMXYV
= 39,99 gram/ mol X 7M X 1
= 280 gram

Untuk pembuatan larutan NaOH 7M sebanyak 100 mL maka diambil 280 gram
NaOH. Lalu ditambah dengan akuades diaduk hingga NaOH larut dalam akuades

selanjutnya dimasukkan dalam labu ukur 100mL dan ditanda batas kan, selanjutnya
dihomogenkan.

3.4 Penentuan Jumlah Metanol : Minyak Jarak
perbandingan molar rasio metanol dan minyak jarak yang digunakan yakni 15:1
Minyak jarak (10mL)
p Trigliserida = 0,9 gram/mL

Berat molekul Minyak jarak = 871 gram / mol
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Massa Minyak jarak =V Xp
=10 mL X 0,9 gram/mL

=9 gram

massa minyak jarak

Mol minyak jarak Dorat molohul

9 gram
871 gram / mol

=0,0103 mol
Minyak jarak : Metanol = 1:15

Berat molekul metanol = 32,0422 gram/mol

p Methanol =0,7918 gram/ mL
Mol Metanol = perbandingan metanol X
=15X0,0103
= 0,1549 mol
Massa Metanol = mol metanol : Berat molekul metanol
=0,1549 mol X 32,0422 gram/mol
= 4,966 gram

massa methanol

Volume Metanol - p Methanol

4,966 gram
0,7918 gram/mL

6,2722 mL

Katalis zeolit :

5%
5% =27

T00% =0,81 gram



3.5 Luas Permukaan Zeolit Hasil Sintesis

Equation y=a+b*x
Plot Xp

Weight No Weighting
Intercept 0,29482 + 0,04585
Slope 39,14058 + 0,2377
Residual Sum of Square 0,01398
Pearson's r 0,99991
R-Square (COD) 0,99982

Adj. R-Square 0,99978

—
~
—
1
~~ .
o Zeolit x dengan pengotor p
a
N—’
N -
; Equation y=a+b*x
. ; Plot p
=~ Weight No Weighting
— Intercept 0,6075 +0,02431
Slope 41,89189 + 0,1264
Residual Sum of Square 0,00393
Pearson's r 0,99998
R-Square (COD) 0,99995
Adj. R-Square 0,99995

Zeolit P

0,00 005 0,10 015 020 0,25 030 0,35
P/Po

3.5.1 Zeolit X dengan pengotor P
N = 6,0225 x 10 molekul/mol
Acs = 16,2 x 10 m?
W = 28,013 g/mol
s =39.1409 i=0.294761



3.5.2

3.6

3.6.1

3.6.2

Wn=—
S+1
m=—— 1  =0.32030
39.1409+ 0.294761
St = %.N.Acs
S, = 232030 5 0205 x 1023, 16,2 x 102
28,013
S; = 88,30 m¥g
Zeolit P

N =6,0225 x 102 molekul/mol
Acs = 16,2 x 10°m?
W = 28,013 g/mol

s =41.8919 i=0.607497
1

Wm =—

S+1
m=————  =0.63136

41.8919+ 0.607497

St = %.N.Acs

S, = 283136 5 0225 x 102, 16,2 x 102

28,013
St = 81,94 m?/g

Penentuan Persen Metil Ester yang Berhasil Dikonversi

% Metil Ester = —-44547€2__ 5 1009,

Total Luas Area

Persen metil ester menggunakan zeolit x dengan pengotor p 5 jam

% Metil miristat = % X100%  =0,80%
% Metil oleat = 12222;‘;3 X100%  =6,50%
% Metil risinoleat = ﬁjgﬁ;i X100% =92,70%

Persen metil ester menggunakan zeolit x dengan pengotor p 7 jam

_ 14892
51454

% Metil oleat X 100 % =28,94 %

18063
51454

X 100 % =35,11 %

% metil risinoleat =

55
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Lampiran 3. Data Karakterisasi XRF

1. Hasil Karakterisasi XRF kaolin alam Blitar sebelum dicuci HCI 1M
01-feb-2023 09:35:35 Samele results

Page 1

Sample ident
E 30
LY LI | ] T [ T T [
Application | <Standardless>
Sequence | 1 of 1
Measurement time | 01-feb-2023 09:10:27
Position | 4
Compound | Al Si K Ca Ti V [ ¢r | Mn Fe Cu Zn Re
Conc 13 626 | 525 222 | 1,74 | 0,02 0,047 | 0,12 | 146 | 0,086 0,008 | 02
Unit | % % % % % % % % % % % %

2. Hasil Karakterisasi XRF kaolin alam Blitar setelah pencucian dengan HCI 1M

01-feb-2023 09:36:03 Sam ple results Page 1

Sample ident

E 31
T T T T T T
Application | <Standardless>
Sequence | 1 of 1
Measurement time | 01-feb-2023 09:12:25
Position | 5
Compound | Al Si K Ca Ti v | Cr Mn Fe Cu Zn Re
Conc 11 650 | 4,99 1.1 1,67 | 0,03 (0,047 | 0,13 | 153 | 0,10 0,04 | 01
Unit | % % % % % % % % % % % %

3. Hasil Karakterisasi XRF ekstraksi SiO, dari kaolin alam Blitar

14-mrt-2023 12:57:06 Sample results Page 1

Sample ident

Application | <Standardless>
Sequence | 1 of 1
Measurement time | 14-mrt-2023 11:18:29
Position | 6

[ Compound | Si02 Ca0 Tio2 MnO | Fe203 NiO | CuO ZnO | Ga203 | BaO | Eu203 [ Re207 |
Conc 99,2 0,32 0,04 0,037 0,11 0,014 | 0,034 0,12 0,038 0,05 0,03 0,06
Unit % % % % % % % % % % % %
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Lampiran 4 Data Karakterisasi XRD

1. Hasil Karakterisasi XRD Kaolin Alam Blitar Sebelum dicuci dengan HCI 1M

Yooy Yy vy vy VY vy oy y y VY ¥
Counts

Sebelum (Kaolin) Dicuci HCl 1M

2000 1

1000

R U [T
10 20 30 40 50

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List: (Bookmark 3)
Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]

17.5157 18.20 0.4015 5.06332 0.65
19.6854 120.98 0.3011 4.50989 4.35
20.6170 716.64 0.0836 4.30816 25.75
21.8012 137.53 0.0669 4.07675 4.94
22.7090 48.24 0.2676 3.91579 1.73
23.3719 57.29 0.2007 3.80621 2.06
24.0228 77.69 0.2676 3.70453 2.79
26.3870 2782.96 0.1506 3.37774 100.00
27.7081 211.79 0.0836 3.21963 7.61
30.1816 35.29 0.2007 2.96116 1.27
31.0651 24.00 0.4015 2.87893 0.86
34.8375 87.19 0.2342 2.57534 3.13
36.2974 273.54 0.0669 2.47504 9.83
39.2258 158.79 0.0836 2.29676 5.71
40.0613 104.36 0.1673 2.25076 3.75
42.2002 207.03 0.0669 2.14150 7.44
45.5558 109.14 0.0612 1.98961 3.92
49.8950 328.41 0.1020 1.82627 11.80
50.0383 202.70 0.0612 1.82590 7.28
54.6400 94.69 0.0816 1.67836 3.40
55.1889 34.04 0.2448 1.66296 1.22
59.7112 229.06 0.0816 1.54736 8.23

59.8734 173.08 0.0816 1.54355 6.22




2. Hasil Karakterisasi XRD Kaolin Setelah Pencucian dengan HCI 1M

y Yooy Yy vy Voy y Vv vy ooy y y y y
Counts

Setelah (Kaolin) Dicuci HCI 1M

3000

2000

1000

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List:

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left d-spacing Rel. Int. [%]
[°2Th.] [A]

5.2919 56.89 0.8029 16.69998 1.64
17.5501 25.75 0.5353 5.05348 0.74
19.5798 129.83 0.1004 4.53398 3.74
20.6367 844.17 0.1171 4.30410 24.34
21.8336 154.92 0.1338 4.07078 4.47
22.8213 55.19 0.2007 3.89678 1.59
23.3325 71.04 0.2676 3.81254 2.05
24.0063 89.02 0.2676 3.70705 2.57
26.4196 3468.27 0.1338 3.37364 100.00
27.7581 294.43 0.0669 3.21394 8.49
30.2363 54.59 0.2676 2.95593 1.57
34.8159 97.83 0.1338 2.57689 2.82
36.3233 295.40 0.1004 2.47334 8.52
39.2474 214.48 0.0836 2.29554 6.18
40.0937 130.75 0.0836 2.24902 3.77
42.2430 242.70 0.0612 2.13766 7.00
42.3626 138.09 0.0612 2.13720 3.98
45.6009 133.84 0.0816 1.98775 3.86
49.9434 388.08 0.1020 1.82462 11.19
54.7077 86.16 0.1632 1.67644 2.48

59.7592 229.28 0.1224 1.54623 6.61
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3. Hasil XRD Ekstraksi SiO. dari Kaolin Alam Blitar

Counts T
Ekstrak Si0O2

200

100

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List:

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
22.6563 54.49 0.0900 3.92154 100.00

4. Hasil XRD Sintesis zeolit X variasi stirrer 9 hari sonikasi 4 jam

Meas. data:Zeolit —

BG data:Zeolit —

) ) L

3000 ' Calc. data:Zeolit
Error —
jry Residual —_
w t
o
o
=
]
c
()
E
m
o
o
=
%]
c
()
E
-500-

2-theta (deg)
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Peak list

No. thet:(-deg) d(an.) Height(cps) FWHM(deg) Intc.jelgz)ps W:gtég) ?:ég‘r
1 6.12(12)  14.4(3) 97(28) 0.58(11) 59(16) 0.6(3) 0.7(6)
2 12530(6) 7.059(3)  645(73) 0.21(3) 253(11)  0.39(6)  2.7(13)
3 15.42(6)  5.74(2) 38(18) 0.17(17) 7(9) 0.2(3) 1(3)
4  17.73(2)  4.999(6)  434(60) 0.37(3) 250(17)  0.58(12)  1.2(2)
5  2171(2)  4.090(4)  974(90) 0.23(2) 347(13)  0.36(5)  1.8(10)
6  23.34(5)  3.808(8) 87(27) 0.53(14) 49(18) 0.6(4) 0.8(11)
7 2673(10) 3.333(12)  121(32) 0.30(8) 39(14) 0.3(2) 1.3(16)
8 28.074(10) 3.1759(11) 1679(118)  0.345(8) 694(15)  0.41(4)  0.93(11)
9  2934(6)  3.042(6)  61(23) 0.32(11) 21(7) 0.4(2) 2.0(15)
10 30.95(7)  2.887(7)  212(42) 0.53(9) 152(18) 0.7(2) 1.6(13)
11 3333(2) 26859(19) 951(89) 0.33(3) 417(18)  0.44(6) 0.7(3)
12 35.88(4) 2501(3)  87(27) 0.26(10) 24(7) 027(17)  2.9(10)
13 37.92(9) 2.371(5) 221(43) 1.47(9) 345(32) 1.6(5) 2.9(10)
14 39.93(11) 2256(6)  52(21) 0.9(4) 49(17) 0.9(7) 2.9(10)

5. Hasil XRD Sintesis zeolit X variasi stirrer 8 hari sonikasi 2 jam

Counts

400

XRD

300

200

100

M WW w WMWMWMJMMWWW

10

1
20 30 40

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

50

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
12.3590 159.34 0.2007 7.16194 51.76
17.5390 140.91 0.1004 5.05666 45.78
21.5993 153.59 0.1171 4.11440 49.89
26.5993 32.83 0.1338 3.35126 10.66
28.0118 307.83 0.3346 3.18541 100.00
30.7197 27.56 0.2007 2.91051 8.95
33.2190 179.19 0.2342 2.69702 58.21
37.9638 37.64 0.4015 2.37015 12.23
43.9874 13.72 0.4015 2.05855 4.46
46.0118 55.34 0.4015 1.97258 17.98
51.2891 17.02 0.2676 1.78133 5.53
52.9841 25.55 0.4015 1.72827 8.30
54.6514 15.47 0.6691 1.67943 5.03
56.3685 12.20 0.6691 1.63227 3.96
57.9131 8.77 0.6691 1.59236 2.85




Intensity (cps)

Intensity (cps)

Hasil XRD Sintesis zeolit X variasi stirrer 2 hari sonikasi 2

61

4000+

3000+

indl|

Meas. data:XRD —
BG data:XRD

Calc. data:XRD
Error
Residual

2-theta (deg)

Peak list
2- . Int. I(cps Int. Asym.
No. theta(deg) d(ang.) Height(cps) FWHM(deg) deg) W(deg) factor
1 12.62(2) 7.009(13) 562(68) 0.27(2) 213(12) 0.38(7) 1.0(4)
2 17.777(12)  4.985(3) 413(59) 0.40(6) 310(17) 0.75(15 0.5(2)
3 21.87(2) 4.061(4) 923(88) 0.33(3) 508(16) 0.55(7) 2.0(8)
4  28.264(13) 3.1549(14) 1853(124) 0.326(11) 834(20) 0.45(4) 1.3(2)
5 30.95(3) 2.887(3) 173(38) 0.34(15) 119(23) 0.7(3) 0.5(6)
6 33.56(2) 2.6683(17) 1003(91) 0.34(2) 485(21) 0.48(7) 1.4(4)
7 35.917(10) 2.4983(6) 277(48) 0.04(3) 18(6) 0.07(3) 1(3)
8 38.10(3) 2.360(2) 299(50) 3.6(2) 2115(83) 7.1(15) 5.0(12
9 39.60(4) 2.274(2) 152(36) 1.09(10) 195(15) 1.3(4) 0.6(6)
10 44.19(4) 2.0479(18) 82(26) 0.42(11) 36(12) 0.4(3) 0.5(9)
11 46.26(2) 1.9608(10) 441(61) 1.05(5) 878(27) 2.0(3) 2.05(1
12 51.5(2) 1.772(6) 59(22) 0.27(16) 17(10) 0.3(3) 0.6(5)
13 53.37(3) 1.7152(10) 86(27) 0.42(11) 39(13) 0.4(3) 2(3)
14 55.086(19) 1.6658(5) 123(32) 0.28(5) 36(6) 0.29(12  5(7)
15 56.65(3) 1.6234(9) 94(28) 0.43(10) 43(12) 0.5(3) 1.5(19
16 59.89(4) 1.5432(8) 99(29) 0.30(16) 43(12) 0.4(2) 2(4)
17 61.28(8) 1.5114(18) 55(21) 1.3(3) 76(20) 1.4(9) 3(5)
18 63.02(5) 1.4739(10) 92(28) 0.58(15) 65(18) 0.7(4) 5(9)
19 65.3(16) 1.43(3) 11(9) 4(4) 66(67) 6(12) 1(3)
20 67.30(2) 1.3902(4) 479(63) 1.89(10) 1211(82) 2.5(5) 2.7(18
21 68.83(4) 1.3630(7) 124(32) 1.63(17) 242(25)  2.0(7) 5(5)
22 74.60(5) 1.2712(7) 145(35) 0.51(9) 115(22) 0.8(3) 2.9(14
23  77.37(13) 1.2325(17) 105(30) 1.7(3) 379(33) 3.6(13) 0.9(4)
24 85.33(7) 1.1366(7) 75(25) 0.31(14) 41(8) 0.5(3) 1.3(11
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Lampiran 5 Hasil SAA

1.

Hasil SAA Zeolit X dengan pengotor P

UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

L Kaliuran

Km 14.5, Sleman ‘ﬁ:-ap karta

LABORATORIUM TERPAD

Quantachrams TeuchWin vi.I2 —

Raport data:
Filenama:

Mon dug 14 2023
[9ETOEZE_1.gouPhyslzo

Sampla
[ 1]

Diescription
Analysis
Data ID
Cparator
Instrumant
Commants
Ambiant Temp.

CaET_1
Zaolit XP Zjam sonikasi

Weight

[012b1aba-0800-4521-bd 2f-3B0E5E4T0dea)
‘asuf Data
£t 3 on MOV touch 4LX [5/m:170170510001]
descrigtion of samgla

Oparator:

Analyzis Informaticn

0.07T1Eg

20230814

Wizuf

1. 5ms
1.07

Duratien
Firmware

2131

Vaid Volume Moda

MOVE mode

Call 1D

23

Cell Type Smmw/ored 300 s Po Mode Continuouws

Adsarbats
Name Mitragan
Mon-ideality E5&0000-05 1w
Degas infarmation
Time 3 0ueex

Tharmal Delay

Molacular Weight Cross Saction Area 1625w

Bath Temperatura

2801 3 grreai
TT.35¢

Teamp  300.000000-c

Data Reduction Paramaters

Thermal Transpiration yes Eff. Molec. Diamatar Du
Eff. Call Diametar Qe
Adsorbate Modal
MName Mitrogen Molacular Weight 28.0134,4 Cross Section Area 18254 wals
Bath Temperatura 77.35¢

BET Multi-point BET results
lsatherm Branch
Slope
Intercept
Carrelation coaff., r
C constant
Surface area

Adsarption
39,1408
0.2947E1
0993908
133788
BE.I0E Mg

Tble - BET Mu lti-point BET

Ralative Pressura Volume Adsorbad

1/ [W((F/Pa) - 1}]

|5TP

ccfg
OL04ES04E 18.2108 L1138
DooEgaen? 20.485% 38562
0123252 224783 1]
DLIT4505 23,8938 70788
o214 25,3015 ]
0257216 28,7927 10,3411
0298514 28,2881 12.0938

Quanischroms TouchWin™ viLiz Rapart [D: QC202 308141200583 76-29370] Paga 1 of 1
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2. Hasil SAA Zeolit X dengan pengotor P

UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
1L Kaliurang Km 14.5, Slaman fogyakarta Q?'g{if"l_i_lfhmf j
LABCRATORIUM TERF'AEIB -
Quantachrame TouchWin vl 22 Bl
Report date: Tue Jul 18 2023 Operator: Wisuf
Filanama: 08440723_3.qouPhyslso
Analysis Informaticn
Sampls
1D [24£3 Weight 00797,
Dascription  Zaolit P sonikasi
Analysis
Data ID  {43904833-500F-4054-87d 1-2a55c57Fc 18
Oparator  “lisuf Date 2023.07.18 Duratien SEdws
Instrumant £t 3 on MOVA touch 4L [5/n:170170510001] Firmware 1.07
Commants description of samgla
Ambignt Temp. 21.83« Void Volume Mode MOVAmode CellID 43
Call Type Smmw/ored Tharmal Delay 300 Po Made Continuous
Adsorbate
Namg Nitragan Meolacular Weight 28013 g Cross Section Area 1828w
Mon-ideality E5800002-05 1 mr Bath Temperatura 7735«
Dagas information
Time 30w Temp  300.000000:
Data Reduction Paramaters
Thermal Transpiration yes Eff. Maolec. Diamater Da
Eff. Call Diamater Des
Adsorbate Medal
Mame Nitrogan Molacular Weight 28.0134, Cross Section Area 16205l
Bath Temperatura 77.35«

BET Multi-peint BET results
lsatherm Branch
Slope
Intarcept
Correlation coaff., r
C constant
Surface area

Adsonption
41,5915
LEQT45T
0999977
£9.9552
81.943 mifpy

Ralative Prassura

L.04E9165
[o08B5E32
0L132837
0173115
0215104
[L25E544
02298531

Gblz - BET Multi-point BET

Volume Adsorbad 1/ [WI(P/Po) - 1} ]

BiETP

ccfg

15.5741 25280
17.8631 43523
19.8013 E. 1790
21.2628 1782
128128 G118
24.3412 11.3427
259777 13.107&

Quanischroms Tou chiWn™ vILIZ

[Repaort [D: QC20230718100414181-11742] Paga1ofi



64

Lampiran 6 Hasil GCMS

1. Hasil GCMS 5 jam

Sampla Information
Analyzed by : Admin
Anzlyzed - 30/08/2023 17.56.52
Sample Nama - Sampel 3
Sample ID -3
Vial £ -4
Injection Volumea S 2.00
Tuning Fila - CAGCMSsolution! System' Tune]'11_07_2023 g=t
Chromatogram Sampel 5 C:VGCMSsolution' Datz Project 11 10650823_C_GCMS'\51.92d
TIC
100,000
T T T v T T T v T v T T
10.0 200 30.0 2
min
Peak Raport TIC
Peaks F_Time 1.Time F.Time Area Area®s
1 15.295 15.250 15315 11220 0.80
2 17.036 16.935 17.130 20805 6.50
3 19.617 19350 20440 1256378 92.70
1399003 100.00



65

CAOOMSsolumon Duta Progect 1 10630623 € GOMS Sigpd
Sumularsty Scarch Rosslt

<< Tagpet >>

Linet | I Time: 15.295Scans 3000) MassPeaks 3 14

RawMode: Averaged 15 2900.15, 300051593061 ) Basefeak: 74 003481 )
BG Mode Cale. trom Pesk Grosp | - Evem | Som

I
"
[
o
]
E
Terere iR o 1O PR i s el i ety b o oot
Hat | Eary: 195388 Libeary WILEYTLID
sm Formula C 18 H36 02 CAS 1731426 284 Retlndex 0

mcm-ﬂwmlm wnmtmnmumamsnw
um1anmnuumammwm

M (CR3) 15C10) OMe

(504 Bl 2

LA ALAN L TorrrTrrTTTTTTTTYTYYYYYTY

100 W0 10 20 290 M 30 M0 30 M0 40 0 M D
Har2 Enary 130461 Libeary WILEYTLID
SE67 FormulaC 14 HON 02 CAS 17315500 MolWeight 228 Retindex 0
Compume Tridecancic acid esier (CAS) Methyl widecamonte §§ METHYL N-TRIDECANOATE $8 Tridecansic acid metyl ester $§ Mot
ol ester of mdecamonc ackd $8 »-T scd moyd ewer $§

P (CH2) 11C00) O

Iv’l‘lrln »

Laa0aseae e TrrTTTTTTYYTYTTTTYTTYTTYTY

LOARLS M A% 08 0e At he s an Y Lasaeasan
0 M 100 130 0 90 20 290 20 30 0 N W0 40 &0 1
Haed Enary 195600 Libeary WILEYTLIH
SEOT Formuda C18 H36 02 CAS#420.04.0 MolWeight 284 Retlndes 0
L‘nrulhdu-s n:‘ 15amethyl, methyd ester (CAS) METHYL- 1S METHYL HEXADECANOATE 58 Methy! scheptadecanoate §$ Me
SancthyBevalecances

Hasd Enary 130462 Lideary WILEYTLIB

SEOT FormulaC 14 H2X 02 CAS: 1731850 MolWeighe 224 Retlodes 0

CompName Indecancc acid, eser (CAS) widecamoate §$ METHYL N-TRIDECANOATE S Tndocance acd methyl ester $§ Mot
¥l ester of mdecaon soud $8 5.1 aod eser §§

M (CR2)11C10) O

L'Q' e e .):. Yy ";v e 'Y 'Sb
Hirs Enry 131460 Libmary WILEYTLIB

SE6T FormudaC 14 H28 02 CAS 1731850 MalWeght 228 Retlndex 0

CompName Tndecance acid. eser (CAS) widecamoute $$ METHYL N-TRIDECANOATE $$ Tridocancie ackd methyl ester $$ Mot
¥l ester of mdecamoi sl 8 o1, wod madyl ewar §3

M (CH2)11C10) OMe

Wiom M

vvlv'hrv.h'v.v”vvi) 00 B o e e Ty
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Linel R Time:17.0535(2can=340E) ManPeoaks:lT4

RemModo: Avaraged 17.030-17.040{3407-3400) BasaPeal-55.00{2163)
B& Meds:Cale. from Peak Group 1 -Event 1 Bcan

136 150 IBE 334 113 D
LA I AL S B B B I B B BB B L R B B B B B B e i B S B e b
10 40 il 100 130 160 190 IXD 230 IED IO 340 3TD  4D0 430 450 450 520

Hit=1 Fuiry:207865 Litrary-WILEYTLIE
501 FoomulaC1% H36 O CAS:112-61-% MolfsightT96 Retlndex
CompXNama:5-Octadecanoic acid (I, metin] estar (CAR) Methyl olexta 55 Mlethn] cis-0-octadecenoate 35 Olaic acid mathyl aster £2 Oloic acid, me
thry] estar §% Emary oleic acid exter 2301 £2 OLFIC ACID-MFTHYL ESTER 58 (Z}*-OCTADECEFROIC ACID, METHYL ESTER 22 (Z)-9-Octad
scanodc acid mnﬂnl axtar 38 Mlathyl-o-octadecencats £ cin-9-Octyldecemaic actd, mathyl aster 22 Emery 8 Fmery, olatc acid evter 33 Matky] 9-oct2
d.mﬂﬂlm:ud.mnﬂn'lalmm 5% Fmarest 2301 £ Emarest 2301 £5 Kemester 105 5% Hamastar 115

EmiESE] (SRl TSR EX (SR aEe

= A I$I I%IlE

LI L R N il Tl B B B N i I B B N B Nl I BN N B I B B B Nl Bl N Nl R R N B Bl I L R Bl B Il B R ]
1] 40 m 100 130 160 180 IXD 130 IED 310 40 370 400 430 460 450 52D
His=1 Emiry:105385 Liteary: WILEYT LIE

3101 FormuleCl3 H31CLD CAS-T459-33-8 MalWaizer9% Retindex:d

CompNama:5, 12-Octadecadiency] chlaride, (Z,Z} £5 Lineleoy] chloride 52 Lineoleoyl chlonds 22 Linolsic acid chleride 25

e

P TIIL L PL T PP,

'—'“'- :=.= 111

6 40 70 100 130 160 180 230 230 B0 300 340 370 400 430 460 450 520
Hi=3 Eatry:177867 Litearn " WILEYTLIE

100 FormuleC17 HIZ 02 CAS38575-67-3 MalWaizke 263 Retindex:0

CompName: 7-Huxadeconoic 2cid, mathyl sste, (I 32

100

— I$I$l$l$l

Bt FREE R R B

G40 70 100 130 160 190 I20 230 B0 310 340 370 400 430 460 450 320
Hi=4 Emry:l73117 Libee WILEYT LIS

S[:80 FormueClT FO2 02 CAS:1120-25-3 MolWeight 268 Retlndend

CompNamg:5-Hexadecenaic aced, methyl ester, (I} (CAS) Mathy] palmitoleats §3 Mothyl pabmitoleinate 35 Palmitoleic actd, methyl ester £2

1%

— Iél$l$l$l

e PUEE B Fe MEE T

21 18 8

| L T L L L TS L B L L L S L L L L L L L

f

B 40 70 100 130 160 180 T30 250 2E0 30D 30 370 400 430 460 480 520
HEE Fuiry07347 Loy WILEYTLIE

SI-90 FormulrClS HIS OF CAS-I7T77-354 MelWaight196 Ratindar:)

CompNamg: §-COctadecanoic acid, mathyl ester, (Z)- (CAE) Methy] potrosolizate £3 Methyl cis-f-octadecanoato 55

100

— I$I$I$I$I

WaIT]S] FRIFASE N NI ICHE

160 180 IO 230 IB0 310 360 370 400 430 460 480 520
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Line# . I Time:19,61%(Scant-04) MassPesksc341
Muhw 19.610-19 A0 30203929 Brseenk 53 (04 5080y
BG Mode Cake. from Pesk Group | - Evest | Scan

100y

R l
P AR "SR MUY AR MU PARES U USSP CAEEY SUR ALY M MUY PARD ol i P
Hitz:| Eoary- 223327 Libwary WILEY T LIH
SE94 FormulaC19H O3 CAS 141-24-2 MolWeight 312 Rethndex 0
CompName METHYL ESTER OF RICINOLEIC ACID $8 Methyd 12-hydroxy-9.octadecenome §$ methy! ncmoleate $$ methyl 12-hydroxy-9-octad
ccencute (Z) $8
100y

’:" T "

(>

-
Loe | m
m ” “ "0' '|'“' “'m' ‘u:" 'L'”' ll”' '2'”' ')lml ‘1’”1 'l'n' "i" |&l "'n' ',‘" LA A R
Hinn2 Emry 93463 WILEY7.LIB
SINY FormudaC12 H2 02 CASHHESLS MalW 1N Retladex 0
CompName: 10-Usdecesoic acud, methyl esser (CAS) 10-undecenoste $$ METHYL UNDEC-10-ENOATE $§ Methy| undecenate $5 Methyl
undecenoate §S Methyl 10-undecenste $S Undocenose acid, methyl ester S Undecylonic sod, methyl ester $S 10-Hendocenoic acud, methyl esser $§
Undecylenic acid methyd ester $§ METHYL UNDECYLENATE 58 Methyl oster of 10-Undecenoic acid §§ METHYL-I0.UNDECENOATE §S 10.H
endecenonc acid methyl ester $3 Methy! 10.undecylenate $$
100y T

)
X LdArd
2 S0 L] e & 1
Hit2) Enry 93463 Libary WILEYT LIB
S8 FormulaC 12 H2 02 CAS 111819 MolWeight 198 Rethades 0
CompName 10-Ladec enote xﬂ.-ﬁg‘m (CAS) Methyl 10.undecenate $$ METHYL UNDEC-10-ENOATE §$ Metind undecenate §5 |
undecenoate $5 Methyl | 0-undecenate $§ Undeconose scad. methyl ester $8 Undocylesic and, methyl ester $3 10-Hondocomoie acid, methyl esser
Undecyleme sod methnd ester $§ METHYL UNDECYLENATE $§ Methyl ester of 10-Undecenoic acid $§ METHYLJO.UNDECENOATE §§ 10.H
endocenon: acid methyl ester $8 Mothyl 10.undecylenate S8
|

T LA AL ML LAAAAA ML MLAa 1

N0 20 N0 20 X 30 W 40 M0 40 w0 50

RCTRIERZ) 2T i0) OO

-

Bl
e l e e

LAV SV I A B A e A B S A i B e
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Hitt:4 Erary 20773 Libeary WILEY 7 LIB
I8 FormelaC19 H36 02 CAS 1937608 MolWeight 296 Retindes 0
CompName9-Octadecenoe acid, methyl ester, (E)- (CAS) Methyl elsidite $$ METHYL-TRANS 9-0CTADECENOATE $ Flaidic scid mehyl est
Tugsm.awmnwmwumumdwms

T

¥ e

m ‘{- ) ', ™

fratnareiet e reane antae onaan i s i i s s s e s sea e set e peae
HiteS Ermry 209403 Libeary WILEY7 LIS
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CompName S-OCTADECENSAEURE, 12-HYDROXY-, CIS- (RICINOLSAEURE) §8
100y

o .
s | =
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2. Hasil GCMS 7 jam

Sample Information

Analyzed by : Admin

Analyzed :30/082023 18.34.33

Sample Name : Sampel &

Sample ID ]

Vial # 3

Injection Volume 1 2.00

Tuning File CGCMSzolution' System| Tunel\11_07_2023.qgt

Chromatogram Sampel 6 C-\GCMSsolution Data Project] 10630823 C_GCMS\6i.qzd
TIC

100,000

T T v v T | T v ¥ T T T '| T T T T ¥ ¥ T T T T
10.0 200 300 32
min
Peak Report TIC
Peak¥  RTime I Time FTime Area  Area%
1 17.079 17.030 17130 14802 4518
2 20065 19.703 20130 18063 3481

32033 100.00



69

s Tm'!'nt:-n-

Limel R Timecl0 065(Scam=4014) MassPeaks: 264
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I
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Fz

| P |
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His=1 Fminy:213317 Libran-WILEYTLIE
EL60 FormulaCl9 H36 03 CAS:141-14-1 MelWight:311 Rstndex:0
CompNams:METHYL E3TER OF BICINOLEIC ACID £8 Methyl 12-Bydroxy-S-octadecannate 55 matind ricinolsats 5§ metin] 12-hydroxy-9-octad
wosacats [Z) 13
m -

-}“ l T | £
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His=? Fuiry:03455 Library-WILEYT LIE
S160 Forrmle£11 HY? OF CAS-111-81-0 Molaight 198 Rotladax0
CompNama:10-Undesensic 2cid, methyl aster (2 AZ) Mathyl 10-mndocanoata 13 METHVL TNDEC-10-FNOATE £8 Matin] mndscanata 55 Metind
umdecemoate §3 Mathyl 10-und T nd 'nruLd,mn'I]n'lu:hr!!Uudnnlnnm actd, methy] ester 82 10-] I'[na.dmud_mn‘lkvlm!!
Undiscylsmic acid muthyl ssses 35 METEYL URDECYLENATE §8 Methyl svcer of |0-Undscsasic 1cid 38 METEYL-10-UKDECINCATE 85 10°H
andecancic acid methy] exter 33 Methy] 10-undecylemete 23
160

A3C on{CRz) aC [Of e

o e
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S:59 FoommixC11 HIT O CAS:111-81-% MalfRight 198 Ratindax-0
CompNama:1-Undecsscic acid, methyl ester (CAS) Mathyl 10-mdecanoats 38 METHYL UNDEC-10-ENOATE 13 Mathy] nndecenata 55 Bletind
mdscemoate 33 Mathyl 10-und 15 Und it acid, methyl ester 35 Undscylanic acid, mathy] sster 32 10-Handscemodn acid, methyl sster I
Undecylamic actdmnﬁ-.imﬁ\IETHﬂLT.DEE‘:'LL‘TH‘E Si.l.lrﬂtrlndmrnfll}Undmnud 2% METHYL-10-UNDECENCATE §3 10-H
andecancic acid mﬂ]:}lm'tm’ 3% Matiey] 10-undecylemans £3
e,
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e e Fl
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Lampiran 7 Dokumentasi kegiatan

Pengayakan kaolin Proses Pencucian kaolin

Penambahan NaOH

Proses penyaringan SiO- Proses pengovenan SiO- Proses pencucian SiO;



71

Hasil ekstraksi SiO» Hasil sintesis

Proses pencucian aquades
panas

Proses refluks Hasil metil ester
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