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ABSTRACT

Many palm oil processing industries use hydrogenation catalysts to optimize yields and produce quantities of
catalyst residues containing metals harmful to the environment. Residue catalyst disposal also creates new
problems for the industry because the category includes hazardous waste. Use of nickel catalyst at PT. Dua Kuda
Indonesia in 2007 as much as 54 tons / year, 2014 as much as 108 tons / year and year 2018 as much as 216 tons
/ year. The price of nickel catalyst in Indonesia also has a fairly high value of about Rp. 120,000,000, - per ton. This
study focused on the recovery of nickel catalyst activity by washing with etanol and activation catalyst wich
calsinasi at temperatur 300°C, 400°C and 500°C. In the characterization stage, to see functional groups used
Fourier Transform Infrared (FT-IR) instrument instrument, X-Ray Diffraction (XRD) crystallization test and
structural test with Scanning Electron Microscope (SEM). The hydrogenated catalyst, tested quantity, quality of
nickel catalyst with lodine Value Test.
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ABSTRAK

Banyak industri pengolahan kelapa sawit menggunakan katalis hidrogenasi untuk mengoptimalkan hasil dan
menghasilkan jumlah residu katalis yang mengandung logam berbahaya bagi lingkungan. Pembuangan katalis
residu juga menimbulkan masalah baru bagi industri karena kategori termasuk limbah berbahaya. Pemakaian
katalis nikel di PT. Dua Kuda Indonesia pada tahun 2007 sebanyak 54 ton/tahun, 2014 sebanyak 108 ton/tahun
dan tahun 2018 sebanyak 216 ton/tahun. Harga katalis nikel di Indonesia juga memiliki nilai yang cukup tinggi
yaitu sekitar Rp. 120.000.000,- per ton. Penelitian ini memfokuskan pada pemulihan aktivitas katalis nikel
dengan cara pencucian dengan etanol dan aktivasi katalis nikel dengan kalsinasi suhu 300°C, 400°C dan 600°C.
Pada tahap karakterisasi, untuk melihat kelompok-kelompok fungsional digunakan instrumen alat Fourier
Transform Infrared (FT-IR), uji kristalisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD) dan uji struktur dengan Scanning
Electron Microscope (SEM). Katalis yang telah terhidrogenasi, diuji kuantitas, kualitas katalis nikel dengan Uji
Iodine Value.

KATAKUNCI: kelapa sawit; nikel; RBDPO; spent catalys

1. Pendahuluan

Sebagai negara produsen dan negara tropis Indonesia banyak menghasilkan minyak
nabati yang penting, antara lain kelapa dan kelapa sawit. Hampir semua bagian dari kelapa
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dapat dimanfaatkan Karena didalamnya terkandung asam asam lemak seperti asam oleat,
linoleat dan linolenat sehingga pohon kelapa sangat dibutuhkan bagi kehidupan manusia.
Dalam pembuatan mentega putih dan margarin minyak kelapa terhidrogenasi sering
digunakan dalam proses pembuatannya (Deliy and Simakova, 2008). laju perkembangan
pemasaran minyak sawit cukup menjanjikan. Munculnya minyak sawit dalam pemasaran
dengan cepat dan pesat mampu mengisi dan bersaing dan minyak nabati yang lain.

Daerah penghasil kelapa sawit ini menghasilkan minyak kelapa sawit yang langsung
diolah. Masyarakat sering menggunakan minyak sawit untuk membuat minyak goreng, dan
dapat menghasilkan produk seperti gliserin dan stearic acid. Sampai saat ini, minyak sawit
masih merupakan komoditas ekspor utama industri perkebunan. Namun demikian,
perbandingan produksi minyak sawit dengan volume ekspor tidak seimbang, yang
mengakibatkan Indonesia mengalami surplus minyak sawit yang selama ini belum
dimanfaatkan. Selain memiliki nilai jual yang lebih tinggi, asam lemak juga digunakan
sebagai bahan baku untuk berbagai industri oleokimia, seperti sabun, cat, lilin, farmasi,
kosmetik, dan lainnya.

Beberapa produk makanan dapat dibuat dari minyak sawit, seperti margarin, minyak
goreng, shortening, cocoa butter pengganti, cocoa butter setara, dan sebagainya. Selain itu,
minyak sawit dapat juga dikembangkan menjadi produk non pangan seperti fatty acid, fatty
alcohol, fatty acid methyl ester, sabun gliserol, stearic acid, gliserin dll. Dengan
menggunakan proses hidrogenasi untik memodifikasi produk pangan dan non pangan
maka akan diperoleh sifat fisiko kimia produk yang diinginkan (Basiron, 2000)

Katalis yang umum digunakan dalam proses hidrogenasi di pabrik oleokimia dan cocoa
butter substitute adalah katalis nikel. Katalis nikel dapat dimanfaatkan dalam proses lain
untuk memodifikasi lemak seperti hidrosulfurasi dan hidroolefin (Miazga, 2008)

Nikel yang mempunyai ciri berwarna perak merupakan logam, banyak digunakan
dalam bahan baku industri non pangan seperti baja tahan karat, baja tahan temperature
tinggi, bahan magnet katalis dan bahan kimia. Seiring perkembangan waktu dengan
kegunaan nikel sangat luas maka pola produksi nikel makin meningkat sebanyak 10 kali
lipat dibandingkan tahun 1950 (Subagja. R. 2015).

Ikatan rangkap dalam senyawa jenuh dapat diputuskan dengan menembahkan
hydrogen, sehingga katalis nikel sangat dianjurkan dalam proses hidrogenasi (Widiyarti
dan Rahayu, 2010). Umumnya katalis dari sisa hasil hidrogenasi yang biasa disebut katalis
nikel terpakai (spent nickel catalyst) berbentuk padat. Katalis nikel sebesar 100 kg/hari
pada proses hidrogenasi dapat dihasilkan dengan kapasitas 200 ton/hari (Hui, 1996).
Dalam dunia kimia katalis berfungsi sebagai sintesis produk dan dapat mengabsorb
hidrogen dalam jumlah besar (Weinberg Group 2007).

Dengan pertimbangan diatas maka telah dilakukan beberapa penelitian, diantaranya
yaitu:

Tabel 1. State Of The Art

No Nama Peneliti

Judul Makalah

Inti Penelitian

1 Al-Mansi. 2002

2 Hasibuan. 2009

3 0zaR. 2012

Recovery of Nickel Oxide From
Spent Catalyst

Perolehan Kembali Nikel Dari
Katalis Nikel Terpakai (Spent
Catalyst) Pasca Proses
Hidrogenasi Minyak  Sawit
Dengan Proses Pelindian
(Leaching) Asam Sulfat
Recovery of Nickel from Spent
Ni/Al203 Catalysts using Acid
Leaching, Chelation and
Ultrasonication

Dilaporakan dengan
menggunakan asam sulfat dapat
merekoveri nikel sebesar 99%
Dilaporkan telah merekoveri
nikel dengan asam sulfat 6M,
waktu elindian 3 jam, rasio
solid:volume pelarut 1:16 g/ml
dan temperature rekasi 80C
didapatkan hasil 98.66%
Dilaporkan dengan konsentrasi
40%, suhu 90C,S:L=1:10 dengan
waktu 50 menit dapat
menghasilkan rekoveri nikel
sebesar 95%
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4 Sirajuddin. 2004 Electrolytic Recovery of Nickel Dilaporkan dapat merekoveri
from Industrial Hydrogenated nikel dengan electrolytic
Vegetable Oil (Ghee) recovery sebesar 65%

5 GaroleDJ.2012 Recovery of Nickel and Oil from Dilaporkan dapat merekoveri

Spent Nickel

Catalyst

Hydrogenation

98.5 % dengan asam klorida 4 N,
dengan suhu 90 dan waktu reksi

2 jam

Dalam penelitian ini, masalah yang akan diidentifikasi adalah karakterisasi katalis nikel
dan katalis nikel terpakai (spent catalyst), dengan menggunakan Spektroskopi IR, X-Ray
Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscope (SEM) dan Uji lodine Value dan kondisi
kalsinasi pada sesudah pencucian, kalsinasi 300° C dan kalsinasi 400 °C. Tujuan penelitian
ini untuk mengetahui pengaruh pelarut untuk aktivasi katalis nikel, mengetahui kondisi
optimum teknik kalsinasi dalam mengaktivasi katalis nikel, mengetahui pemanfaatan sisa
katalis nikel agar dapat digunakan dalam industry minyak sawit.

Penelitian ini bersifat eksperimen laboratorium, dimana bahan yang akan digunakan
katalis nikel terpakai yang diperoleh dari PT. Dua Kuda Indonesia. Katalis nikel yang
terpakai dicampur dengan asam nitrat di ultrasonic untuk dilakukan pengecekan
Spektroskopi IR, X-Ray Diffraction (XRD, Scanning Electron Microscope (SEM) dan Uji
Iodine Value. Kondisi reaksi optimum dengan hasil terbaik dengan kalsinasi pada sesudah
pencucian, kalsinasi 300° C dan kalsinasi 400 °C. Variasi waktu aktivasi (menit) adalah 2
jam.

2. Kajian Pustaka

2.1 Minyak sawit dan minyak inti sawit

Minyak sawit, inti sawit, dan tanaman perkebunan adalah sumber devisa non-migas
Indonesia. Pemerintah Indonesia dimotivasi untuk mendorong, mempermudah perijinan,
dan mendorong pengembangan areal perkebunan kelapa sawit dari hulu ke hilir karena
prospek komoditi minyak kelapa sawit yang luar biasa dalam perdagangan minyak nabati
global. Berkembangnya sub-sektor perkebunan kelapa sawit di Indonesia merupakan
langkah dari adanya kebijakan pemerintah yang memberikan berbagai insentif, terutama
kemudahan dalam hal perijinan dan bantuan subsidi investasi untuk pembangunan
perkebunan rakyat dengan pola PIR-Bun dan dalam pembukaan wilayah baru untuk areal
perkebunan besar swasta.

Minyak kelapa sawit memiliki dua cara untuk membedakan mutunya. Yang pertama
adalah karena minyak kelapa sawit benar-benar murni dan tidak tercampur dengan minyak
nabati lain. Mutu ini dapat dinilai dengan menilai sifat-sifat fisiknya, termasuk titik lebur,
jumlah iodium, nilai peroksida, dan nilai asam. Yang kedua adalah karena ukurannya.
Spesifikasi standar mutu internasional yang digunakan untuk mengukur kualitas ini
mencakup air, kadar ALB, kotoran, logam besi, logam tembaga, peroksida, dan ukuran
pemucutan. Industri makanan dan non-makanan membutuhkan kualitas minyak kelapa
sawit yang berbeda. Oleh karena itu, perhatian lebih besar harus diberikan pada kualitas
minyak kelapa sawit. Beberapa faktor yang memengaruhi standar kualitas minyak sawit
adalah crude palm oil, crude palm stearin, RBD palm oil, RBD olein, RBD stearin, palm kernel
oil, palm kernel fatty acid, dan Palm Kernel Expeller (PKE).

Nikel Raney adalah sejenis katalis padat yang terdiri dari butiran halus aloi nikel-
alumunium yang digunakan dalam berbagai proses industri. la dikembangkan pada tahun
1926 oleh insinyur Amerika Murray Raney sebagai katalis alternatif untuk hidrogenasi
minyak nabati pada berbagai proses industri. Baru-baru ini, ia digunakan sebagai katalis
heterogen pada berbagai macam sintesis organik, umumnya untuk reaksi hidrogenasi.

Pada bulan September 2015, komoditas ekspor terbesar dari Sulawesi Selatan adalah
nikel, yang menghasilkan nilai US$ 31,60 juta, atau 35,26 persen dari total nilai ekspor.
Komoditas ekspor lainnya termasuk kakao (US$ 21,37 juta), ikan dan udang (US$ 6,76 juta),
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biji-bijian berminyak dan tanaman obat (US$ 6,15 juta), dan buah-buahan (US$ 4,16 juta).
Tabel 1 menunjukkan komposisi tambahan.

Pada tahun 2014 Indonesia mengimpor nikel sebanyak 4 160 120,7 ton/tahun dengan
nilai 85 913,0 US$. Pada bulan September 2015 nikel merupakan komoditas ekspor terbesar
di Sulawesi selatan, dengan 35,26 persen dari total nilai ekspor di Sulawesi selatan dengan
nilai ekspor sebesar US$ 31,60 juta (Badan Pusat Statistik. 2015)

Kelompok Nilai FOB (Juta USS) Peran Prbh Prbh Prbh
Komoditas Sep 14  Jan-Sep Aug Sep Jan-Sep terhada Sep 15 Sep 15 Jan-Sep
14 15 15%) 15 p total terhada  terhada 15

Sep (5) p Aug p Aug terhada
16 (5) 14 (&) p Jan-

Sep 14
(&)
Nikel (75) 108'1 77229  70.13 3]6'6 58233 3526  -5494  -68.43  -24.60
Kakao(18) ~ ,).6 19286 1135 217'3 153.79  23.84 88.35 -3.99 -20.26
lkan dan 1190 7492 573 676  58.79 7.54 1785  -4325  -21.52
Udang (03)
Biji-bijian
berminyak 1535 10813 989 615 8731 687  -3774  -5999  -19.25
dan obat
(12)
Buah-
buahan 218 2019 341 416 3046 4.64 22.06 90.52 50.88
(08)
?g;’;‘ran 005 143 436 399 1823 446 838 732935 1179.10
Kopi, the
dan
rempah- 284 1178 266 251  14.68 2.80 578  -11.68 2464
rempah
(09)
Daging dan
ikanolahan  3.62 1939 130 241  15.90 2.69 8479  -3345  17.98
(16)
Garam,
belerang, 269 1595 136 198 1187 2.20 4507  -2655  -25.53
kapur (25)
Kayu dan
barangdari  2.69 3299 241 185  24.83 2.07 2317  -3587  -24.74
kayu (44)
Total 10
Kelommpo 1437'0 147.03 10:2 8%'7 99820 9235  -20.61  -4370 6428
k
Lainnya 2384 69614 1685 695  56.92 7.65 -5.38 384  -8335
Total 1708  1,303.7 1211 896  1055.1
Ekspor g . ; 3 i 100.00  -2599  -4574  -19.07

Inti dan minyak kelapa sawit terdiri dari fatty acids, esterified, dan glycerol yang masih
banyak lemaknya. Kedua terdiri dari 50% hingga 80% fatty acids penuh dan tinggi. Minyak
kelapa sawit sebagian besar mengandung lauric acid, yang merupakan sumber alami
tocotrienol, yang merupakan bagian dari vitamin E. Minyak kelapa sawit juga banyak
mengandung magnesium, vitamin K, dan asam lemak palmitic acid. Nama "napalm" berasal
dari pyrotechnics, acid, naphthenic palmitic acid, atau hanya dari cara menggunakan nafta
dan minyak kelapa sawit. Ukuran dari asam lemak (Fas) dalam minyak kelapa sawit sebagai
acuan :
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Gambar 2. Asam lemak dalam minyak inti

2.2 Hidrogenasi minyak sawit dan minyak inti sawit

Minyak Sawit dan Minyak Inti Sawit: Kelapa sawit (Elaeis guineensis Jacq) terdiri dari
beberapa bagian pada buahnya: eksokarp (kulit paling luar), mesokarp (serabut, mirip
serabut kelapa), endokarp (tempurung), dan kernel. Bagian serabut (mesokarp) dapat
diolah untuk menghasilkan minyak sawit mentah, dan bagian kernel (inti) dapat diolah
untuk menghasilkan minyak inti sawit (Haryati, 1999). Walaupun berasal dari pohon yang
sama, minyak sawit dan minyak inti sawit memiliki karakteristik yang berbeda. Minyak
sawit memiliki asam lemak C16 dan C18, sedangkan minyak inti sawit memiliki asam lemak
C12 (O’Brien, 2009)

Hidrogenasi adalah adisi hydrogen (H2) pada suatu reaksi kimia. Proses ini umumnya
terdiri dari adisi sepasang atom hidrogen ke sebuah molekul. Suatu katalis dibutuhkan pada
reaksi agar reaksi yang berjalan efisien dan cepat. Pada temperatur yang sangat tinggi
hidrogenasi non katalitik dapat beradisi ke ikatan rangkap dua dan tiga hidrokarbon.

2.2.1 Skema Diagram Reaksi Hidrogenasi
Ikatan hydrogen terabsorpsi ke permukaan katalis logam.

H H

N A W%WJW

Pernmibcaan katalis
Gambar 3. Absorpsi Hidrogen Kepermukaan Katalis

2.2.2 Sebuah atom hydrogen ditransfer dari permukaan katalis logam ke dalam ikatan
rangkap dan atom karnon yang lain akan berikatan dengan permukaan logam.

JIMESE. 2024, VOLUME 1, ISSUE 2 https://journal-iasssf.com/index.php/JIMESE


https://journal-iasssf.com/index.php/JIMESE

Hardiko et al. (2024) 145

f"
'\.

NS
— = —C— o

7\
A | ENVE
7;7;7777777H J777777J777

Gambar 4. Transfer Atom Hidrogen Dari Permukaan Katalis
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2.2.3 Atom hidrogen kedua ditransfer dari permukaan katalis logam ke atom terakhir
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Gambar 5. Mekanisme Reaksi Hidrogenasi
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Gambar 6 : Reaksi Hidrogenasi
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Gambar 7. Mekanisme Reaktor Hidrogenasi
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Minyak kelapa sawit biasanya dihidrogenasi dengan memanaskan dalam keadaan
vakum pada suhu 110 °C hingga 180 °C. Setelah mencapai suhu 110 °C hingga 180 °C, katalis
ditambahkan 0,2% dari berat minyak yang ditambhakn pada minyak kelapa sawit. Menurut
Wongsoon (2002), peningkatan lambat jumlah katalis disebabkan oleh proses minyak
hidrogenasi. Gas hidrogen ditambahkan ke reactor dan diaduk selama dua hingga delapan
jam. Minyak dengan karakteristik tertentu dikumpulkan dan dipisahkan. dari katalis melalui
proses penyaringan. Katalis nikel adalah katalis yang dihasilkan dari penyaringan.

2.3 Katalis nikel

Katalis merupakan suatu komponen yang digunakan untuk mempercepat suatu reaksi
menuju suatu kesetimbangan dengan cara menurunkan energi aktivasi (fungsi aktivitas)
dan meningkatkan produk yang sesuai (fungsi selektivitas) (Nasikin dan Susanto, 2010).

Katalis nikel adalah campuran nikel, alumina, dan silika. Raney adalah paduan
alumunium yang sering digunakan dalam reaksi komersial. Setelah reaksi, akan teteapi dari
paduan menghasilkan sisa nikel yang dapat merusak minyak. Alonso et al. (2009),
Guitierrezze et al. (2009), Li et al. (2009), Sooknoi et al. (2008). Nikel Raney adalah katalis
padat yang digunakan dalam berbagai proses industri dan terdiri dari butiran halus dan
butiran padat nikel-alumunium. Rata rata pemakaian katalis nikel adalah 3 sampai 5 tahun
(Wagner et al. 2003). Limbah katalis NiO/Al203 akan membahayakan lingkungan jika tidak
dikelola dengan baik dan golongan limbah berbahaya (B3). (Yang et al. 2010). Nikel raney
dikembangkan pada tahun 1926 oleh insinyur Amerika Murray Raney sebagai katalis
alternatif yang digunakan sebagai hidrogenasi minyak kelapa sawit pada berbagai proses
industri.

Nikel Raney dihasilkan dengan mencampurkan aloi nikel-aluminium dan natrium
hidroksida pekat dan sering disebut "aktivasi" dengan melarutkan keluar kebanyakan
aluminium kedalam aloi. Struktur berpori-pori yang ditinggalkan mempunyai luas
permukaan yang besar, menyebabkan tingginya aktivitas katalitik katalis ini. Katalis ini
pada umumnya mengandung 85% nikel berdasarkan massa, dengan dua atom nikel untuk
setiap atom aluminium. Aluminium membantu menjaga stuktur pori katalis ini secara
keseluruhan.

Sama dengan jenis unsur lainnya, nikel juga sangat bermanfaat untuk digunakan dalam
berbagai bidang industri , temasuk dalam pembuatan stainless steel (pelindung baja),
magnet, mata uang, isi ulang baterai , string gitar listrik dan alloy khusus. Nikel dapat
digunakan bahan tahan korosi dalam pembuatan alloy dan pembuatan baja tahan karat,
seperti Invar, Monel, dan Hastelloys. Alloy tembaga-nikel berbentuk tabung dapat
dimanfaatkan untuk pembuatan instalasi dalam proses penghilangan garam untuk
mengubah air laut menjadi air segar (dalam bentuk alloy tembaga). Alloy tembaga-nikel
berbentuk tabung dapat dimanfaatkan untuk pembuatan instalasi dalam proses
penghilangan garam untuk mengubah air laut menjadi air segar (dalam bentuk alloy
tembaga). Nikel digunakan dalam industri keramik. Nikel umum digunakan secra efisien
sebagai katalis untuk hidrogenasi minyak sayur. Nikel dapat dimanfaatkan sebagai pupuk
dalam industry pertanian. Pembuatan koin 5 sen Amerika dimana terdapat 75% Cu dan
25% Ni (Dewi, P.A 2015).

Tabel 2 : Karakteristik Katalis Hidrogenasi

Katalis Selektivitas Asam lemak trans (%w)
S32 S21
Nikel 2-3 40 40
Ni3S2 1-2 75 90
Tembaga 10-12 50 10

Sumber: Blictz dan Grosch. 1987

2.4 Katalis nikel terpakai
Katalis terpakai adalah limbah yang digunakan untuk menghidrogenasi minyak dan
lemak. Nikel adalah katalis yang paling umum digunakan dalam hidrogenasi karena
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memiliki luas area permukaan yang besar dan berbentuk serpihan dan granula. Katalis
terpakai yang mengandung nikel, bahan lain, dan sisa minyak atau lemak dikeluarkan dari
minyak dengan penyaringan atau filter press (Hui. 1996).

2.5 Rafined bleazed deoderized palm olein (RBDPO)

Dalam proses pembuatan minyak kelapa sawit mempunyai hasil samping yaitu
stearin. Minyak kelapa sawit terdiri dari dua fraksi yaitu fraksi padatan stearin dan fraksi
cairan olein. Proses fraksinasi seing dilakukakan untuk pemisahan kedua fraksi tersebut.
Pada proses fraksinasi akan menghasilkam fraksi stearin 25% dan fraksi olein sebnayak
75%. Stearin memiliki slip melting point lebih tinggi dalam bentuk padat (suhu kamar) yaitu
sekitar 44.5-56.20C sedangkan olein pada kisaran 13-230C. (Harjono, 2009).

Pada tahun 2013 indonesia merupakan salah satu pengahasil minyak sawit terbesar
di dunia dengan hasil produksi mencapai 27,8 juta ton (Badan Pengawas Perdagangan
Berjangka Komoditi, 2014).

Tabel 3 : Karakteristik produk minyak sawit

Jumlah sampel Rata-rata Palm Olein Palm Stearin
193 150
Komposisi asam Rata-rata Kisaran Kisaran
lemak
C12:0 0.2 0.1-0.5 0.1-0.6
C14:0 1 0.9-1.4 1.1-1.9
C16:0 39.8 37.9-41.7 47.2-73.8
C18:0 4.4 4.0-4.8 4.4-5.6
C18:1 42.5 40.7-43.9 15.6-37.0
C18:2 11.2 10.4-13.4 3.2-9.8
C20:0 0.4 0.2-0.5 0.1-0.6
Bilangan iodin 58 56.1-60.6 21.6-49.4
(wijs)
Titik leleh 21.6 19.4-23.5 44.5-56.2

Sumber: Tan. 1981 dalam Basiron. 2004
Keterangan:ND=no detection (tidak terdeteksi)

2.6 Ultrasonik

Selama dua dekade terakhir, banyak dilakukan studi ultrasonic dan telah menghasilkan
tentang sifat dalam interaksi molekul. Dalam aplikasi sonochemistry telah dilaporkan
dalam jurnal dan terkait dalam teknologi kimia. Penelitian Dalam publikasi kami
sebelumnya telah melaporkan bahwa ultrasonik lebih baik dalam pemulihan katalis nikel
dengan bantuan pencucian dibandingkan dengan teknik pencucian asam secara
konvensional

Teknik ultrasonik mempunyai potensi besar dalam pengelolaan lumpur dam media cair
dengan meningkatkan teknik pencampuran dan dapat diaplikasikan diberbagai industri.
Ultrasonik secara bergantian menghasilkan tekanan rendah dan tekanan tinggi yang searah
di dalam media cair dan menciptakan terbentuknya gelembung vakum. Setiap gelembung
yang jatuh biasa disebut sebagai microreactor dimana dapat menciptakan secara instant
suhu beberapa ribu derajat dan tekanan yang lebih tinggi dari seribu atmosfer. Fenomena
ini umum disebut kavitasi dan menyebapkan kuat hidrodinamik gaya gesek dengan
kecepatan tinggi dalam media cair. Kavitasi dalam media cair dapat meningkatkan laju
reaksi secara drastic dan menyebapkan zat terlarut thermolysis bersama dengan
pembentukan reaktif radikal dan reagent, seperti radikal hidroksil, hidroksil, hydronium
ion. Selain itu, apabila kontak dengan padatan dalam media cair maka ukuran sampel
partikel akan berkurang, sehingga meningkatkan permukaan padat total kontak dan
beraksi dengan pelarut Hal ini dapat dihindari dengan menggunakan teknik ultrasonic
dibantu dengan pencucian Karena dapat membantu menghilangakan logam terkecil
partikel dari substrat. Pemulihan katalis nikel sangat bagus ditingkatkan dan dapat di
aplikasi di industri kelapa sawit dengan utrasonik karena kemampuan untuk menciptakan
permukaan yang sangat reaktif, meningkatkan laju reaksi, hemat energi dan meningkatkan
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transportasi massal. Jadi teknik ultrasonic dapat memastikan produk murni tanpa ada
produk samping (Oza R. 2012)

Prinsip kerja alat ultrasonik adalah dengan memanfaatkan vibrasi dari gelombang
ultrasound.Dari vibrasi ultrasonik akan ditransmisikan dengan alat transuder yang secara
elektronik akan mengaktifkan gelombang ultrasonic dalam air. Mekanisme utama
ultrasonik adalah container yang berisi cairan akan mengalami pergerakan sehinggaa
menimbulkan gelembung-gelembung kecil yang semakin lama semakin besar dan
gelembung gelembung akan pecah akibat adanya vibrasi gelombang ultrasonik. Dari
pemecahan gelumbung yang semakin besar akan menghasilkan gelombang dengan tekanan
tinggi yang akan menciptakan seketika tegangan permukaan cairan sehingga dapat
mengangkat kotoran dan memisahkan komponen. (Moulson et al, 2003).

Gambar 8. Alat Ultrasonik (KQ3200E)

2.7 Kalsinasi
Proses kalsinasi dilakukan untuk mengaktifasi limbah katalis nikel dan menghilangkan
kotoran poistioning. Limbah katalis nikel di kalsinasi dengan suhu 300°C, 400°C dan 500°C
selama 2 jam. Fouling, proses fouling atau coking adalah suatu proses dimana terbentuknya
zat yang tidak diinginkan diatas permukaan katalis.

g

- Pt O Al203 @ 1 Substrate

|

Gambar 9. Deaktivasi Katalis Fouling
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Gambar 10. Deaktivasi Katalis Poisoning
2.8 X-Ray diffraction (XRD)
Wilhelm Roentgen (1845-1923) menemukan sinar-X yang diberi nama sesuai

penemunya yaitu sinar Roentgen. Berdasrkam penelitian, gelombang elektromagnetik
dengan panjang gelombang yang ordenya 10-10 adalah sinar-X. (Wiyatmo, Yusman. 2003).

—

Katoda

Sinar-X

T Anoda

Gambar 11. Skema Pembangkitan Sinar-X

Detektor

Sinar X

o Kristal /

wintasan

Detektor X//
/

Kolimator '

Gambar 12. Skema Difraktometer sinar-X

2.9 Analisis fourier transform infrared (FT-IR)

Spektroskopi inframerah (FT-IR) adalah alat yang menggunakan prinsip spektroskopi
dan adalah spektroskopi inframerah yang dilengkapi dengan transformasi fourier yang
digunakan untuk mendeteksi dan menganalisis hasil spektrumnya. Karena spektrumnya
yang sangat kompleks yang terdiri dari banyak puncak-puncak, teknik ini bertujuan untuk
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mengidentifikasi senyawa organic (Chusnul. 2011). Selain itu, sinar inframerah diserap oleh
masing-masing kelompok fungsional pada frekuensi yang berbeda. Penelitian sebelumnya
bertujuan untuk mengidentifikasi jenis-jenis gugus fungsi yang dapat mengidentifikasi
komposisi umum dari berbagai obat dan limbah balur (Diena.2009). Penelitian ini
menggunakan FT-IR untuk mengamati obat balur dan limbah balur untuk mengetahui
perbedaan jenis jenis dari gugus fungsi yang terdapat dalam obat balur dan limbah balur
pada individu yang menderita miom. Pentrasmisian cahaya yang melewati sampel diukur
dengan detektor dan dibandingkan dengan intensitas cahaya tanpa sampel (blanko) sebagai
fungsi panjang gelombang. Spektrum inframerah kemudian diplot sebagai intensitas fungsi
energi, panjang gelombang (um) atau bilangan gelombang (cm-1) Anam (2007)).

Gambar 13. Skema Alat Spektroskopi FT-IR. (1) Sumber inframerah. (2) Pembagi berkas
(beam spliter). (3) Kaca pemantul. (4) Sensor inframerah. (5) Sampel (6) Display (Anam
dkk.2007)

2.10  Scanning electron mikroscope (SEM)

Scanning Electron Mikroscope (SEM) merupakan mikroskop yang bekerja yang
didasarkan pada prinsip emisi electron pada sampel yang akan diradiasi. Scanning Electron
Mikroscope (SEM) dilakukan untk mengecek sifat fisik dari katalis nikel. Sampel yang diuji
menggunakan Scanning Electron Mikroscope (SEM) harus merupakan sampel kering.

Tiga komponen utama alat SEM adalah tiga lensa elektromagnetik yang memfokuskan
titik kecil berkas elektron. Selanjutnya, dua pasang scan oli akan discan di permukaan
sampel dengan frekuensi yang berbeda. Sumber elektron kedua adalah hexaboride
Lantanum LaB6 atau hexaboride Cerium CeB6 yang biasanya dalam bentuk jarum atau
tungsten dengan bahan kawat. Ini memiliki energi tunggal (monokromatik) dan secara
teoritis memiliki kemampuan untuk menyediakan berkas elektron. Ketiga adalah imaging
detektor yang berfungsi meneruskan sinyal electron menjadi gambar/image yang akan
disesuaikan oleh detektor sesuai dengan jenis elektronnya (Sujatno, dkk 2015)

JIMESE. 2024, VOLUME 1, ISSUE 2 https://journal-iasssf.com/index.php/JIMESE


https://journal-iasssf.com/index.php/JIMESE

Hardiko et al. (2024) 151

High Volitage
Electron Gun l _E j Max 20 kV
B =2 T :
B Y Scan
= Generator

First To Beam Blanking Colls
Condenser E E Monitor
Lens, C1
i |B<X]
Condenser
Magnification

Lens, C2

< control
Objective To Scan Coils
Lens, O #
Display CR
SRR splay CRT)
13 preampifier ==
X-ray detector. Selection -
WDS or EDS 3 € Switch Ampifer
= preamphfier
imen
Sg::ntcr Specimen
Vacuum Diffusion or turbo
Pumping molecular pump
System
Gambar 14. Blok Diagram SEM
Incident el. beam
Backscattered el.
X-rays
Auger el. Secondary el.
™ Sompie
| SEM (bulk)

Gambar 15. Skema Interaksi Antara Bahan dan Elektron Didalam SEM

3. Methods

3.1 Waktu dan tempat penelitian
Penelitian ini dilakukan di Laboratoriun Kimia Universitas Bhayangkara Jakarta
Raya, Balai Besar Kimia dan Kemasan (BBKK) Laboratorium PT Dua Kuda Indonesia,
Laboratorium Bea Cukai Cempaka Putih, Laboratorium UIN Syarif Hidayatulloh dan BATAN

Serpong.

3.2 Alat dan bahan penelitian
Alat dan bahan yang digunakan dalam pembuatan bioetanol adalah neraca analitik,
hot plate stirrer, termometer, seperangkat alat hidrogenasi, kertas saring whatman,
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ultrasonik, x-ray diffraction (XRD), dan fourier transform infrared (FT-IR). Sedangkan bahan
yang diperlukan yakni, katalis niker baru, katalis nikel terpakai, etanol, akuadest.

3.3 Rancangan percobaan
Percobaan awal dilakukan untuk menentukan temperature reaksi optimum. Dalam
percobaan ini dilakukan dengan Variabel Tttap dilakukan selama 4 kali dengan hidrogenasi
suhu 120° C - 140° C dengan waktu 2 jam. Variabel Bebas variasi waktu kalsinasi 300° C
dan 400° C dengan waktu 2 jam. Variabel terikat lodineValue (IV), X-RD, SEM dan FTIR.

3.4 Set-up dan prosedur percobaan
Pencucian Kadar Nikel Terpakai Dengan Ultrasonik
Ditimbang katalis nikel 100g kedalam gelas beaker 1000 ml. Ditimbang etanol
1000ml dan dimasukkan kedalam gelas beaker. Lakukan ultrasonic selama 1 jam. Dibiarkan
sampai terbentuk endapan. Buang endapan dan lakukan hingga bersih

Analisa Kadar Nikel Fresh dan Sesudah Ultrasonik
Percobaan dilakukan dengan metode Fourier Transform Infrared (FT-IR).

Aktivasi Kadar Nikel Terpakai Dengan Kalsinasi
Timbang katalis nikel terpakai 150g. Kalsinasi katalis nikel terpakai dengan suhu
300 C DAN 400 C dengan waktu 2 jam.

Perbandingan Katalis Nikel Fresh dan katalis Nikel Terpakai Dengan Hidrogenasi

Proses dilakukan dengan seperangkat alat reaktor hidrogenasi yang mempunyai
volumu 2 liter yang dilengakapi dengan agitator, termocouple dan pendingin. Reaktor diisi
dengan katalis Sejumlah katalis terpakai dengan konsentrasi 10:1 RBDPO : katalis nikel
terpakai. Didalam reactor reaksi dilakukan dalam keadaan reaktor ditutup dan dialirkan gas
H2 sebesar 2 atm supaya terjadi reaksi hidrogenasi. Pada waktu yang telah ditentukan
campuran di cek kadar bilangan iodine value (IV).

Minyak/lemak

Reaktor Vessel:
Kondisi reaksi dibawah tekanan, pemanasan, agitasi,
penambahan katalis Ni, gas H»

Minyak/lemak terhidrogenasi
dengan spent katalis

Penyaringan

Minyak/lemak
terhidrogenasi

Spentkatalis

Gambar 1. Diagram alus proses hidrogenasi
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Analisa Kadar Bilangan Iodine Value (1V).

lodine Value (IV) (AOAC, 2005). Langkah pertama, Timbang sampel 3 g, Larutkan
pada chloroform, Tambahkan larutan WIJS 25 ml, Simpan dalam ruang gelap 30 menit,
Tambahkan KI 20 ml, Tambahkan aquadest 40 m], Titrasi dengan menggunakan natrium tio
sulfat.

IV = (Blanko - hasil titrasi) x 12.69 x [ natrium tio sulfat

Berat sampel

Analisa Kadar Kristal Dengan X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microskop
dan Fourier Transform Infrared (FT-IR) dan SEM

3.5 Variabel percobaan
Variabel percobaan pada penelitian ini terdiri dari variabel tetap, variabel bebas,
dan variabel terikat. Variabel tetap pada penelitian ini yaitu percobaan ini dilakukan selama
4 kali dengan hidrogenasi suhu 120° C - 140° C dengan waktu 2 jam. Variabel bebas adalah
variasi waktu kalsinasi 300° C dan 400° C dengan waktu 2 jam, dan variabel terikat pada
penelitian ini yakni lodine value (IV), X-RD, SEM dan FTIR.

Tabel 4. Variabel Percobaan

No Percobaan Temperatur Kalsinasi Waktu Kalsinasi
1 300°C 2 jam
2 400°C 2 jam

4. Results and Discussion
4.1 Analisa kadar iodine value (IV) (AOAC, 2005).
Rumus:
IV = (Blanko - hasil titrasi) x 12.69 x I natrium tio sulfat
Berat sampel

Table 1. Kadar lodine Value (IV) Pasca Hidrogenasi

IV Katalis Nikel IV Limbah Katalis IV Limbah Katalis IV Limbah Katalis

IV RBDPO Olein Fresh Sebelum Furnace Nikel Setelah Nikel Setelah
(I2/100g) (12/100g) (12/100g) Furnace 300 C Furnace 400 C
(I2/100g) (I2/100g)
54 34 52 46 43
Presentase 37 % 4% 15 % 20 %
Konversi

Table 1 memperlihatkan bahwa tingkat kejenuhan minyak/lemak dan kemampuan
asam lemak tidak jenuh dalam menyerap sejumlah iod dan membentuk senyawa yang jenuh
(Ahsly. 2015). IV RBD stearin masih tinggi 54, dikarenakan kandungan asam lemak
jenuhnya banyak, sehingga bersifat cair dan banyaknya ikatan rangkap (tak jenuh). IV
katalis nikel fresh rendah 34, karena masih reaktif nya katalis nikel dan kandungan asam
lemaknya sedikit, sehingga ikatan rangkap (tak jenuh) juga sedikit. IV Limbah Katalis 52,
penurunan IV masih kecil dikarenakan kurang maksimalnya kemampuan katalis nikel.
Limbah katalis masih terdapat gugus eter sehingga kurang reaktif dan poisoning (pengotor)
yang harus di kalsinasi dengan furnace. IV limbah katalis nikel setelah furnace 46, karena
gugus eter dapat dikurangi sehingga luas permukaan katalis menjadi lebih reaktif. [V limbah
katalis nikel setelah furnace 43, karena gugus eter dapat dikurangi sehingga luas
permukaan katalis menjadi lebih reaktif.
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4.2 Identifikasi senyawa organic dengan FTIR
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Gambar 17. Limbah katalis sebelum furnace

Teridentifikasi gugus eter C-O peak 1014.37- 1307.50 cm-1, gugus alkena dan
aromatis C=C 1465.64 - 1562.06 cm-1, gugus aldehida C-H peak 2848.35 cm-1 dan gugus -
OH asam karboksilat peak 2848.35 cm-1.
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Gambar 18. Limbah Katalis Setelah Furnace

Teridentifikasi gugus eter peak 1000.87 cm-1, gugus alkena dan aromatis peak
1560.13 cm- 1, gugus anhidrida C=0 peak 1803.12 cm-1, gugus aldehida C-H peak 2848.35
cm-1 dan gugus asam karboksilat -OH 3361.36 cm-1.
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:::::::

Gambar 19 Katalis Nikel

Teridentifikasi gugus OH peak 3470.25 cm-1, gugus ester C-0 1061.18-1286.34 cm-
1, gugus aldehida C-H 2850 cm-1, alkena C-H 1555.91 cm-1.

Gambar 20 Katalis Nikel 400 C

Teridentifikasi gugus ester C-O peak 1026.72 cm-1, gugus aldehida C-H peak
2852.86 cm-1, gugus aromatis C=C peak 1624.13 cm-1, gugus NO2 peak 1384.46 cm-1.
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4.3 Identifikasi senyawa dengan x-ray diffraction (XRD)

R e e T e e b e S

|
o A

3 | |
= |
WG — === — = — — —_———— - ———

LYV B .

cPs)

- -

N

1
T
1
1
1
1
T
1

0 £L] 50 &0 L]

(deg)

No. Card Chemical Formula S L d I R
Chemical Name (Mineral Name) Dx WT$ S.G.

I 1 89-7130 NiO 0.000 0.200( 1/ 5) 0.000 0.000 0.000
( Bunsenite, syn ) 6.72 Fm-3m

Gambar 21 Identifikasi Katalis Nikel
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No. Card Chemical Formula S L d I R
Chemical Name (Mineral Name) Dx WTS% S.G.
Il 65-2901 NiO 0.521 0.600( 3/10) 0.434 0.867 0.226
Nickel Oxide 6.72 Fm-3m

Gambar 22 Identifikasi Katalis Nikel Setelah Ultrasonik
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No. Card Chemical Formula S L d I R
Chemical Name (Mineral Name) Dx WT% S.G.
I 1 65-5745 NiO 0.953 1.000( 5/10) 0.980 0.909 0.891
Nickel Oxide 6.81 Fm-3m
I 2 87-0712 Ni 0.204 0.667( 2/ 3) 0.880 0.780 0.458
Gambar 23 Identifikasi Katalis Nikel Furnace 300 C
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No. Card Chemical Formula S L d I R
Chemical Name (Mineral Name) Dx WT$% S.G.
l 1 73-1523 NiO 0.941 1.000( 5/ 5) 0.928 0.908 0.843
6.79 Fm-3m
I 2 65-0380 Ni 0.239 0.667( 2/ 7) 0.939 0.741 0.464
Nickel 8.83 Fm-3m

Gambar 24 Identifikasi Katalis Nikel Furnace 400 C

4.4 Identifikasi senyawa dengan scanning electron microscope (SEM)1
Limbah katalis nikel masih terdapat gugus eter sehingga kurang reaktif dan
poisoning (pengotor) yang harus di kalsinasi dengan furnace.

.5
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SEI 20kV WD10mm SS51 x500 50pum
Katalis Nikel 0001 13 Jul 2018

Gambar 25 Limbah Katalis Nikel Sebelum Kalsinasi Pembesaran X500 SEM
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SElI  20kV WD10mm SS40 x2,500 10um
Katalis Nikel 0001 13 Jul 2018

SEl 20kV WD10mm S840 x5,000 S5um
Katalis Nikel 0001 13 Jul 2018
Gambar 27 Limbah Katalis Nikel Sebelum Kalsinasi Pembesaran X5000 SEM
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4. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa karekteristik bilangan iodine
value dari limbah katalis nikel dari RBDPO terbaik yaitu dengan kalsinasi 400°C dengan
nilai konversi 20 % dengan penurunan bilangan iodine value 43 12/100gram. Hasil
penelitian menunjukan bahwa zat penotor fouling dan poisoning dapat dihilangkan
sehingga dapat dimanfatkan kembali. Untuk penelitian yang akan datang agar dilakukan
dengan variabel yang berbeda dan lebih diaktifkan dengan solvent supaya lebih optimal..
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