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Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini, diaahya adalah alat-alat

gelas, set alat refluksgchanical stirrer, set furnace dan set reaktor, sedangkan

instrumen yang digunakan untuk analisis dalam jéarel ini

beserta

spesifikasinya masing-masing adalah FTIR-8400 SthrmaAAS Analyst 100

Perkin Elmer detector UV & Visibel, dan GCMS — QBBA GC — 17A dengan

kolom DB5MS 30m dan fasa gerak gas Helium.

Adapun bahan-bahan yang digunakan dalam pendiiiiagiapat dilihat

pada Tabel 3.1.

Bahan Spesifikasi Produk
Asam Oleat Pro analysis
NiNO3.6H,O Pro analysis
Merck
Zeolit Cikancra 100 mesh
Akuades Teknis
Gas b Certificate of analysis for gas mixed
Costumer : PT. Naneka Gas
3 April 2008
Wt / pressure : 150 kg/ém
Composition : H89,8% N 10,2%
Gas N BOC GASES
Certificate of conformit
15 April 2005
Pressure : 150 A
> 99,999% N, < 3 ppm Q, <2 ppm HO
NHACI Teknis
HF Pro analysis
HCI Pro analysis
Indikator Universal Teknis
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3.2  Desain Pendlitian
Penelitian ini dilakukan melalui beberapa tahajtuya
1. Sintesis katalis
Sintesis katalis diawali dengan aktivasi zeolitpiegnasi logam nikel dan

kalsinasi katalis Ni-Zeolit.

2. Karakterisasi katalis
Instrument yang digunakan untuk mengkarakterisatsilis, diantaranya:
a. Pengukuran serapan®pada larutan nikel-zeolit (AAS)
b. Pengukuran puncak serapan inframerah dengan mesiggurFTIR
untuk mengetahui gugus fungsi
3. Uji aktivitas katalis Ni- Zeolit pada reaksydrocracking asam oleat
4. Analisis kromatogram GC-MS hasil prodesgirocracking asam oleat.
3.3  Tahap Pendlitian
3.3.1 Aktivas Zeolit
Zeolit alam dari Tasikmalaya dalam serbuk ukuraf frfesh direndam
dalam akuades sambil diaduk dengan pengadukechdnical stirrer) selama 1
jam pada temperatur kamar. Kemudian disaring, eavdgpng bersih dikeringkan
dalam oven pada temperatur 905selama 2 jam. Kemudian dihaluskan dengan
cara digerus hingga diperoleh serbuk kembali, keamuddikalsinasi pada
temperatur 5T selama 3 jam,sehingga diperoleh zeolit aktivaa) (Setyawan

P.H. D., 2001).
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3.3.2 Modifikas KatalisH-Zeolit

Sampel ZA yang telah aktif direndam dalam larutaRh % dengan
perbandingan volume 1:2 dalam wadah plastik, selE®rn@aenit pada suhu kamar
dan diaduk dengan menggunakiechanical stirer pada kecepatan 400 rpm.
Kemudian disaring dan dicuci berulang-ulang demglamades sampai pH 6, lalu
direfluks. Zeolit direfluks dengan menggunakan 9@ M selama 30 menit pada
temperatur 8%C. Setelah itu disaring dan dicuci dengan akua#e&snudian
dikeringkan dalam oven pada temperatur’@8an di gerus sehingga diperoleh
katalis hasil refluks (ZHR). Katalis ZHR kemudianketingkan dengaroven
selama 2 jam pada temperatur A30Selanjutnya ZHR dalam N8I 0,1 M
dipanaskan pada temperatur’®G0selama 2 jam tiap hari selama tiga hari dan
diaduk pada kecepatan 400 rpm. Setelah seleséit, disaring dan dicuci dengan
akuades hingga pH 6, dikeringkan dalam oven pacipeeatur 138C. Setelah
dingin ZHR tersebut dihaluskan dan diletakkan daleawan porselin dan
dikalsinasi selama 3 jam, pada temperatur’606alam furnace. Selanjutnya

didinginkan dan diperoleh katalis Z-H (Setyawan.B.,t2001).

3.3.3 SintesisKatalis Ni-Zeolit

Larutan Ni(NQ)2.6H,O 0,5M dibuat dengan cara menimbang 36,25gram
Ni(NO3)2.6H,O dan dilarutkan dengan aquades secara perlahangedas kimia
200 mL. Setelah larut dipindahakan pada labu t&@& mL dan diencerkan
dengan aquades sampai tanda batas.

Pembuatan katalis Ni-zeolit dengan cara pengemblgam Nf* pada

katalis Z-H melalui proses pertukaran ion, yaitagin cara merendam katalis Z-
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H ke dalam larutan Ni(N€z.6H,O 0,5M pada temperatur 9D selama 2 jam..
Setelah selesai, sampel katalis yang diperoleh Z¢plit disaring. Kemudian
katalis dikeringkan pada temperatur dG0selama 1 jam, kemudian dihaluskan.
Selanjutnya dilakukan proses kalsinasi selama 2 paata temperatur 5060.
Setelah temperatur mencapai %D0 dipertahankan selama 2 jam, kemudian

didinginkan (Setyawan P.H.D., 2001).

3.34 Uji Karakterisas Katalis Ni-Zeolit
1 FTIR (Fourier Transform Infrared)

Karakterisasi katalis dengan mengunakan instumdR [ifawali dengan
menggerus sampel bersama-sama dengan senyawa lmdatganik yang
memiliki ikatan ionik sehingga tidak akan menyesapar inframerah karena tidak
ada vibrasi molekul di dalamnya. Adapun contoh aamyhalida anorganik yang
sering digunakan adalah NaCl dan KBr. Pada pemelitni yang digunakan
adalah senyawa KBr. Setelah digerus hingga bercars@onpurna, kemudian
dipres pada tekanan 8 hingga 20 ton persatuannhggadi cakram tipis atau
pelet. Kemudian pelet tersebut dimasukkan ke dalatndan kemudian ditembak
oleh sinar inframerah.

Energi inframerah yang diserap oleh molekul akamyababkan ikatan
bervibrasi dan tereksitasi ke tingkat energi yasigh tinggi. Hanya frekuensi

tertentu dari radiasi inframerah yang akan disetap molekul.

Radiasi dalam kisaran energi ini sesuai dengamuénes vibrasi rentangan
(stretching) dan vibrasi bengkokan bénding) dari ikatan kovalen pada

kebanyakan molekul. Dalam proses penyerapan tdysaiergi yang diserap akan
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menaikkan amplitudo gerakan vibrasi ikatan molelé&mun demikian, perlu
diketahui bahwa tidak semua ikatan dalam molekylatlanenyerap energi
inframerah, meskipun frekuensi tetap sesuai deggeakan ikatan. Hanya ikatan
yang memiliki momen dipol (kovalen) yang dapat mezap radiasi inframerah.

2. AAS (Atomic Absorption Spectrophotometer)

Karakterisasi katalis Ni-Zeolit dengan menggunakastrument AAS
diperlukan untuk mengetahui serapan atofii.NDengan mengetahui serapannya,
kadar atom Ni" yang diimpregnasi dalam zeolit dapat diketaluialisis sampel
dengan menggunakan AAS terlebih dahulu sampelutilan dalam pelarut air
raja hingga homogen, baru kemudian dianalisis yhagil karakterisasinya
dibandingkan dengan pola serapan larutan standay telah terlebih dahulu
diketahui, yang dibantu dengan sebuah persamaas lgeear hasil penerapan
hukum Lambert-Beer.

Pada intinya sampel dibuat menjadi dalam bentukitdanya yang
kemudian diatomisasi menjadi atom netralnya dergaruan pembakaran pada
suhu sangat tinggi dengan bahan bakar berupa -etill@ra dengan rasio 2:1.
Atom-atom netral tersebut ditembakkan suatu simsrgen panjang gelombang
khas dari tiap logam yang akan dianalisis melalatod#a hampa Hollow
Cathode). Atom-atom tersebut akan memberikan pola serapaergi yang
berbanding lurus dengan konsentrasi (hukum Lanibeett) dari logam yang

dianalisis tersebut.
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3.4  Uji AktivitasKatalis Ni-Zeolit pada Reaksi Hydrocracking

Untuk mengetahui aktivitas katalis Ni- zeolit dalanerengkah asam
oleat , katalis diaplikasikan dengan cara reduitalis pada reaksiydrocracking
di dalam sebuah reaktor tipeatch, dengan menggunakan gas nitrogen dan
hidrogen.

Untuk mengetahui proses uji aktivitas tersebut,lupeliawali dengan
perhitungan secara teoritis tentang kandungan gadslath reaktor dan
perhitungan tekanan yang diperlukan untuk mengpeiasi asam oleat menjadi
fraksi alkana.

Berdasarkan hasil perhitungan yang dapat dilihatap&ampiran 5,
komposisi akhir gas di dalam reaktor dapat menc#te4% hidrogen dan
53,56% nitrogen untuk tekanan awal 20 kdfcBi,33% hidrogen dan 48,67%
nitrogen untuk tekanan awal 25 kgfgndan 55,36 % hidrogen dan 44,64%
nitrogen untuk tekanan awal 30 kg/fcm

Tekanan minimum yang diperlukan untuk reakgdrocracking pada
ketiga tipe kondisi dapat dilihat pada lampiratJBtuk hydrocracking asam oleat
sebagai asam lemak yang digunakan pada peneiitiasebanyak 44,8 gram
dengan kandungan terbesarnya asam oleat, dibutdbkanan minimum sebesar
14,8 kg/cmi pada suhu reaksi 2%D, dan 16,24 kg/cmpada suhu 36C ( jika
fraksi yang dihasilkan heptadekana).

Sedangkan tekanan maksimum yang diperlukan seBdskg/cn pada
suhu reaksi 25, dan 81,22 kg/cmpada suhu 30C ( jika fraksi yang

dihasilkan nonana).
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Reaktor diflush dengan mengalirkan gas,Nebanyak 1 kali siklus,
dengan tekanan 15 kg/ém3 kali applikasi), 13 kg/cA2 kali applikasi), 12
kg/cnf(2 kali applikasi) kemudian dlush kembali dengan gas.tsebanyak 1
kali siklus dengan tekanan 20, 25, 30 kdictkemudian dilanjutkan proses

cracking selama 2 jam setelah suhu yang diinginkan konstan.

Mula-mula dimasukkan katalis sebanyak 1 gram damasleat sebanyak
44,8 gram (2% katalis) dan 2,24 gram dengan asaat 84,8 gram (5% katalis).
Kemudian dimasukkan juga batang magnetik stiremy dan reaktor ditutup

hingga rapat sempurna.
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35 Bagan Alir Pendlitian

Preparas Katalis

A 4

Pencucian Katalis
-Zeolit direndam dan diaduk 1 jam
-Disaring
-Endapan dikeringkan dan digerus
-Dikalsinasi dan didinginkan
-Diperoleh Zeolit Aktivasi (ZA)

Dikarakterisasi (FTIR)

A4

A 4

Pembuatan Katalis Zeolit- H (Z-H)
-Zeolit aktivasi direndam larutan HF 0,1N dan dikad
-Disaring dan dicuci sampai pH 6
-Direfluks dengan HCI 0,5 N pada suhl’@0
-Disaring, dicuci dan dikeringkan (T 1%5, t= 1jam)
-Dikeringkan dalanfurnace (T=130°C,t= 2 jam)
-Zeolit hasil refluks direndam dalam larutan }iH0,1M dan
dipanaskan (T=9(, t= 2jam x 3 hari)
-Dicuci dengan aquades sampai pH 6
-Dikeringkan dalaniurnace (T=130°C, t= 2jam)
-Didinginkan dan digerus
Dikalsinasi (T=508C,t= 3jam) dan diperoleh Zeolit-H(Z-H)

Dikarakterisasi (FTIR)

A 4

A\ 4

SintesisKatalis Nikel-Zeolit (Ni-Zeolit)
-Zeolit direndam larutan Ni(N£),.6H,0 0,5M pada suhu 8G dan
diaduk 1 jam
-Disaring
-Endapan dikeringkan pada suhu %3@elama 1jam dan digerus
-Dikalsinasi pada suhu 580 selama 2 jam dan didinginkan
-Diperoleh katalis Ni-Zeolit

Dikarakterisasi (FTIR) Dikarakterisasi AAS

A 4

Uji Aktivitas

Reaktor
-Dimasukkan 1 gram katalis dan 50 ml asam oleat

-Dimasukkan magnetk stirrer 4 cm

Katalis

A 4

-Digunakan seal untuk mencegah kebocoran gas

-Ditutup rapat sempurna

v

Produl
¢7 Disaring
Dikarakterisasi Filtrat
GCMS v
Kesimpulan

Gambar 3.1 Bagan Alir Kerja



