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ABSTRACK

Soni Candra. 2024. Study of the Effect of Temperature and Concentration of Natural
Zeolite Catalyst Type Clinoptilolite on Triacetin Production . Post graduate
Chemical Engineering Department, University of Sultan Ageng Tirtayasa. Advisor:
Dr. Nuryoto, S.T., M..Eng T., Co- Advisor : Dr. Widya Ernayati K., S.Si., M.Si.

Biomass is energy produced from processing plants such as vegetable oil. Vegetable oil
which is processed into bio diesel is an altemnative energy to replace fuel oil (BBM).
Increasing bio diesel production will be followed by increasing glycerol production as a
side reaction for bio diesel production, therefore glycerol must be processed into its
derivative products to increase its economic value. One of the glycerol derivative products
is triacetin. Triacetin can be used as a food flavoring ingredient, a solvent in perfumes, a
plasticizer for resins, and can also beused as an additive in liquid fuels as an anti-knocking
agent in engines. Modification of glycerol derivative compounds can be carried out by
esterificationreactions. Esterification is a reaction between acetic acid and glycerol using
an acid catalyst. The effect of variations in temperature and concentration of natural zeolite
catalyst (clinoptilolite) greatly influences the production of triacetin. The temperature
variations used were 100°C, 110 °C and 120°Cand the variations in the concentration of
reactant werel:4, 1:5 and 1:6, and the length of time for the triacetin synthesis process is 1
.2, 3 and 4 hour, and catalyst concentrations 5% mass of acetic acid. After the reaction is
complete, 2 experimental processes are carried out, namely without a condensation process
(for a temperature of 100°C) and with a condensation process. The reaction temperature is
very influential in the synthesis of triacetin where the reaction speed will be higher along
with the higher the reaction temperature used. However, a further increase in temperature
above 120°C causes a decrease in selectivity due to reduced accessibility of acetic acid,
which causes acetic acid to evaporate at a higher rate and interatomic collisions to increase
at higher reaction temperatures. Increasing the molar ratio between acetic acid and glycerol
will increase glycerol conversion but not evenly. The decrease in the conversion value as
the number of moles of reactant increases can be caused by saturation conditions at high
mole ratios, so that the changes that occur are not significant.

Keywords : clinoptilolite catalyst, Glycerol, molar ratio, temperature, triacetin




ABSTRAK

Soni Candra. 2024. Studi Pengaruh Suhu dan Konsentrasi Katalis Zeolit Alam Jenis
Klinoptilolit pada Pembuatan Triacetin. Program Study Teknik Kimia Pascasarjana, Sultan
Ageng Tirtayasa. Pembimbing I: Dr. Nuryoto, S.T.,M..Eng T., Pembimbing II : Dr. Widya
Ernayati K., S.5i., M.Si.

Biomasa adalah energi yang dihasilkan dari pengolahan tumbuh-tumbuhan seperti
minyak nabati. Minyak nabati yang diolah menjadi biodiesel menjadi salah satu energi
altematif pengganti bahan bakar minyak (BBM). Semakin meningkatnya produksi
biodiesel akan di ikuti semakin meningkatnya produksi gliserol sebagai reaksi samping
produksi biodesel, oleh sebab itu gliserol harus diolah menjadi produk turunannya untuk
meningkatkan nilai ekomomis nya. Salah satu produk turunan gliserol adalah adalah
triacetin. Triacetin dapat dimanfaatkan sebagai bahan aroma makanan, pelarut pada
parfum, plastizer untuk resin, dan dapat juga digunakan sebagai zat aditif dalam bahan
bakar cair sebagai anti knocking pada mesin. Modifikasi senyawa turunan gliserol dapat
dilakukan dengan reaksi esterifikasi. Esterifikasi adalah reaksi antara asam asetat dengan
gliserol menggunakan katalis asam. Pengaruh variasi suhu dan konsentrasi katalis zeolit
alam (klinoptilolit) sangat berpengaruh pada pembutan triasetin. Variasi suhu yang
digunakan yaitu 100°C, 110°C, dan 120°C, variasi konsentrasi reaktan yaitu 1:4, 1:5 dan
1:6, lamanya waktu proses sintesis triacetin adalah 1 jam, 2 jam, 3 jam, dan 4 jam, serta
konsentrasi katalis 5% massa asam asetat. Setelah reaksi selesai, dilakukan 2 proses
percobaan yaitu dengan tidak dilakukan proses kondensasi (untuk suhu 100°C) dan dengan
proses kondensasi. Suhu reaksi sangat berpengaruh dalam sintesis triacetin dimana
kecepatan reaksi akan semakin tinggi seiring dengan semakin tingginya suhu reaksi yang
digunakan. Namun demikian, peningkatan suhu lebih lanjut di atas 120°C menyebabkan
penurunan selektivitas karena berkurangnya aksesibilitas asam asetat, yang menyebabkan
asam asetat menguap pada tingkat yang lebih tinggi dan tumbukan antar atom meningkat
pada suhu reaksi yang lebih tinggi. Peningkatan rasio molar antara asam asetat dan gliserol
akan meningkatkan konversi gliserol tetapi tidak serta merata. Penurunan nilai konversi
seiring dengan meningkatnya jumlah mol pereaksi dapat disebabkan oleh kondisi saturasi
pada tingginya rasio mol, sehingga perubahan yang terjadi tidak signifikan.

Kata kunct: gliserol, katalis klinoptilolit, rasio molar, suhu, triacetin
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BAB1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Perkembangan industri otomotif semakin meningkat di setiap tahunnya
dan memiliki konstribusi yang cukup besar terhadap perekonomian nasional.
Menurut data dari Kementrian Perindustrian tahun 2020, sektor industri otomotif
menyumbangkan nilai investasi sebesar Rp. 99,16 triliun dengan total kapasitas
produksi mencapai 2,35 juta unit per tahun, sedangkan sektor kendaraan roda
dua dan empat, total investasi sebesar Rp.10,05 triliun dengan terdapat 26
perusahaan serta kapasitas produksi sejumlah 9,53 juta unit per tahun. Seiring
meningkatnya industri otomatif, maka akan diikuti peningkatan jumlah
kendaraan bermotor, yang mana setiap kendaraan bermotor baik roda dua
ataupun roda empat sebagai hasil dari industri otomotif memerlukan bahan
bakar. Saat ini sebagian besar bahan bakar yang digunakan masih menggunakan
bahan bakar berbasis fosil yang tidak terbarukan. Sementara itu, persediaan
bahan bakar minyak berbasis fosil semakin menurun, sehingga diperlukan bahan
bakar altenatif pengganti yang dapat diperbarui seperti biodiesel. Biodiesel
sendiri dapat di sintesis dari minyak jarak, minyak nyamplung, minyak sawit
mentah (Crude Palm Oil), minyak kelapa, Palm Fatty Acid Distillate (PFAD)
hingga minyak ikan (Shell Indonesia, 2023). Atas dasar tersebut, maka
pemerintah melalui Kementrian Energi dan sumber Daya Mineral (ESDM)
mengeluarkan suatu peraturan berupa Peraturan Menteri Energi dan Sumber

Daya Mineral No. 12 tahun 2015 menyatakan bahwa diwajibkan penggunaan




biodiesel sebesar 30% total kebutuhan minyak solar pada tahun 2025- Dilakukan
sebagai langkah untuk keamanan energi dan pemanfaatan lingkungan.Sebagai
tindak lanjut peraturan kementrian ESDM, maka pemerintah telah membuat
road map pengembangan dalam suatu milestone biodiesel. = Acuan awal
investasi sebesar 244 juta $ dengan kapasitas tambahan 1,16juta KL per tahun
2010, dan menargetkan tahun 2015 mendapat kapasitas tambahan sebesar 3 juta
KL per tahun. Selanjutnya tahun 2016 meningkat menjadi 632 juta $ dan target
tahun 2025 diharapkan tambahankapasitas biodiesel mencapai 4,16 juta KL per
tahunnya. (Blue Print Pengolahan Energi Nasional, 2010). Secara prinsip jika
produksi biodiesel megalami peningkatan, maka akan diikuti dengan semakin
meningkatnya produksi gliserol sebagai reaksi samping produksi biodesel. Perlu
dipikirkan teknologi alternative guna mengolah gliserol menjadi produk
turunannya. Dilakukan untuk meningkatkan nilai ekomomis dari gliserol itu
sendiri. Salah satu produk yang dapat diproduksi dari gliserol adalah triacetin.
Triacetin sendiri mempunyai sebagai bahan aroma makanan, pelarut pada parfum,
plastizer untuk resin, dan sebagai zat aditif dalam bahan bakar cair sebagai anti

knocking pada mesin (Nuryoto.dkk., 2010).

Secara teoritis, triacetin merupakan hasil reaksi gliserol serta asam asetat.
Proses percepatan laju reaksi pada sintesis triacetin seringkali menggunkan
media berupa katalis. Sebenarnya sintesis triacetin merupakan reaksi gliserol
serta asam asetat bukan hal yang baru, karena dilakukan oleh peneliti
sebelumnya yaitu diantaranya dilakukan oleh Leonardo dkk (2010), yang

melakukan pada suhu 120°C dengan waktu 120 menit dengan variasi




konsentrasi katalis. Hasil dari penelitian Leonardo dkk (2010) memperoleh nilai
konversi : 94 % besarnya selektivitas 4 %, menggunakan katalis K-10 konversi
yang diperoleh : 100 % besarnya selektivitas 6 %, menggunakan katalis niobium
phosphate nilai konversi : 100 % besarnya selektivitas 7 %, menggunakan katalis
amberlyst-15 nilai konversi :100 % besarnya selektivitas 24 %. Hal yang sama
dilakukan juga oleh Balaraju dkk (2010), menggunakan katalis
tungstophosphoric acid (TPA) dan niobic acid (Nb,Os), konversi tertinggi
diperoleh pada katalis 25% TPA/Nb>Os dengan berat 200 mg pada suhu 120°C
selama 4 jam perbandingan molar yang digunakan 1:5 diperoleh nilai konversi :
98% besarnya selektivitas 98%. Jagadeeswaraiah dkk (2010) melakukan
percobaan dengan perbandingan molar 1:5 selama 4 jam pada suhu 120°C berat
katalis 0,2 gram TPA/Cs2-ZrO» diperoleh konversi : 93% besarnya selektivitas
17% (terdapat dalam Satriadi, H., 2015). Pada penelitian ini dicoba
menggunakan zeolit alam Lampung, hal ini dilakukan untuk meningkatkan nilai
guna zeolit alam Indonesia secara umum, yang notabene pemanfaatanya masih
terbatas. Penelitian triacetin menggunakan katalis zeolit alam Lampung
sebenarnnya telah dilakukan Nuryoto dkk (2022), yang dilakukan dengan katalis
zeolit alam Lampung termodifikasi menggunakan 1 N HCI, pada perbandingan
pereaksi 1:3 mol gliserol/mol asam asetat, kecepatan pengadukan 600-700 rpm
, suhu reaksi 90- 110°C, serta konsentrasi katalis 4%. Konversi Asam asetat
tertinggi diperoleh pada suhu reaksi 110°C dan kecepatan pengadukan 700 rpm
yaitu sebesar 27%, dengan selektivitas produk utama (triacetin) yang dihasilkan

hanya 2,03% dan sisanya 97.97% masih berbentuk monoacetin. Jadi pada




dasarnya penelitian ini mencoba untuk melakukan penelitian lebih lanjut dari
penelitian Nuryoto dkk. (2022) dengan mencoba mengkolaborasikan faktor-
faktor yang mempengaruhi laju reaksi. Harapannya konversi dan selektivias
produk triacetin mengalami peningkatan. Pada penelitian Leonardo dkk (2010)
dan Jagadeeswaraiah dkk (2010), ternyata permasalahan yang di alami hampir
sama, yaitu selektivitas yang dihasilkan masih rendah, walaupun konversi sudah
cukup tinggi. Konversi dan selektivitas tinggi dihasilkan pada penelitian
Balaraju dkk (2010 dengan konversi sebesar 98% dengan selektivitas 98, yang
dilakukan dengan suhu 120°C, jumlah mol gliserol dan asam asetat 1:5 serta
waktu reaksi yang lama yaitu 4 jam. Pada penelitian yang lain terkait tracetin,
yang dilakukan oleh Hamzah, D ., dkk (2019), pada suhu reaksi sebesar 100°C
diperoleh konversi asam asetat yang tinggi yaitu 93,03% yang dicapai pada
massa katalis 3% dari massa asam asetat. Pada penelitian Silaban, D M., dkk
(2015) yang dilakukan pada suhu 90°C - 110°C, perbandingan mol pereaksi
gliserol dengan asam astetat 1:7, massa katalis 2- 6% dari massa asam asetat,

dan jumlah katalis 4%, konversi maksimal yang diperoleh sebesar 85,304%.

Berdasarkan literatur tersebut, maka pada penelitian akan mencoba
mengkolaborasikan beberapa hal yang bisa mempengaruhi kecepatan reaksi
seperti : suhu, perbandingan jumlah reaktan, waktu esterifikasi, dan konsentrasi
dari katalis zeolit alam (klipnotilolit) pada rentang yang lebih tinggi dari

penelitian Nuryoto dkk (2022).




1.2 Rumusan Masalah

Laju reaksi yang cepat untuk mendapatkan konversi reaktan dan
selektivitas yang tinggi bukan perihal yang mudah disebabkan banyak faktor
yang mempengaruhinya. Penelitian ini mencoba mengkolaborasi faktor yang
mempengaruhi laju reaksi yaitu suhu, perbandingan jumlah reaktan, waktu
esterifikasi, dan  konsentrasi dari katalis. Agar proses tetap efektif dan
efisien, maka parameter yang menjadi fokus observasi (suhu, perbandingan
jumlah reaktan, waktu esterifikasi, dan  konsentrasi dari katalis) tetap
mengacu pada informasi dari penelitian yang telah dilakukan sebelumnya.
Tertutama untuk jenis katalis nya adalah zeolite alam klinoptilolit Lampung
dimana kinerja dari zeolite alam klinoptilolit Lampung akan meningkat
sesuai dengan yang diharapkan cukup besar. Hasil penelitian
mengkolaborasikan suhu (Nindya dkk., 2020), komposisi reaktan yang sering
digunakan (Nuryoto dkk., 2022), kecepatan pengadukan (Ramadhan dkk.,
2019), dan ukuran partikel katalisator (Ramadhan dkk., 2019) dalam
peningkatan laju reaksi serta memberikan hal yang positif pada perolehan

produk reaksi yang dihasilkan.

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini :
1.Mencari kondisi yang optimum dari pengaruh variabel suhu, perbandingan
jumlah reaktan, waktu esterifikasi kepada konversi asam asetat yang
dihasilkan dan produk triacetin yang dihasilkan.

2.Mencari kondisi yang optimum dari pengaruh metode reaksi menggunakan
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kondensor dan tanpa kondensor
3.Menentukan kinetika reaksi, konstanta kecepatan reaksi dan energi aktivasi
dari reaksi esterifikasi asam asetat dan gliserol
14 Ruang Lingkup Penelitian
Penelitian ini merupakan jenis penelitian deskriptif kuantitatif yaitu
penelitian yang dilakukan terhadap variabel yang digunakan dalam proses
sintesis triacetin. Variabel tetap pada penelitian ini adalah Konsentrasi katalis
5% massa gliserol dan kecepatan pengadukan 700 rpm, sedangkan variabel
berubah adalah :
1. Suhu reaksi pada proses esterifikasi yaitu: 90°C, 100°C, 110°C, dan
120°C.
2. Rasio reaktan antara mol gliserol: mol asam asetat yang digunakan
adalah 1:3, 1:4,dan 1: 5
3. Waktu reaksi pada proses esterifikasi yaitu 1, 2, 3, dan 4 jam .

4. Metode reaksi menggunakan kondensor dan tanpa kondensor




BABII

TINJAUAN PUSTAKA
2.1 Gliserol
Gliserol merupakan senyawa alkohol terdapat jumlah gugus hidroksil
3 serta dikenal dengan nama 1,2,3 propanetriol (Fessenden & Fessenden, 1982).
Gliserol adalah tidak berbau, cairan yang tidak berwarna, serta cairan kental
memiliki rasa manis (Pagliaro & Michele, 2008). Gliserol tidak hanya menjadi
limbah melainkan dapat dijadikan sesuatu yang bermanfaat dan menambah nilai

ekonomi. Rumus struktur kimia gliserol terdapat pada Gambar 2.1 :

(a)

(b)
Gambar 2.1 Stuktur Kimia Gliserol (a) strukur 2 dimensi;
(b) struktur 3 dimensi (Kim dkk., 2015)

Gliserol terdapat dalam bentuk campuran yang bersumber dari
minyak lemak hewan/ tumbuhan. Di berbagai industri gliserol sering
digunakan sebagai bahan kimia yaitu seperti industri farmasi kimia, sintesis,
dan makanan. Gliserol potensial diaplikasikan secara komersial (> 2000)

untuk eter, polimer dan bahan bernilai lainnya (Garcia dkk., 2010).




Gliserol sebagian besar merupakan hasil samping pembuatan
biodiesel dan proses saponifikasi.  Proses sintesis biodiesel/reaksi
transesterifikasi minyak goreng bekas dihasilkan produk samping yaitu
gliserol dimana tingkat kemurniannya rendah, disebut crude glycerol dan
terbentuk sekitar 10 - 20 % dari total volume produk (Darnoko, D & Cheryan,
M., 2000). Menurut Leung dkk,. 2009 gliserol diseintesis dengan Persamaan

reaksi sebagai berikut :

CH:~0-CO-R CH=-0OH R-O-CO-R
(Katalis)
CH-O-CO-R: g IROH —— CH-OH R-O-CO-R;
CH+0-CO-R; CH~OH R-0-CO-R
{Triglseriday Alkobol Gleserin
1)
Sedangkan dari hasil saponifikasi mengacu pada Persamaan (2)
0
' i
HXC—0—C—Ry .
| o H:C — Ol B 5]7" R
| |
HC—0—C—R: + 3INaOH - 1IC —OH + R, _("- —0—Na
| 0 | 0
Il H:C — OH I
HXC—0—C —Ra Ry— € —0— Na
trigliserida basa gliserol sabun
{lemak/minyak)

Berdasarkan data dari kajian pustaka menunjukkan bahwa gliserol
secara global terjadi peningkatan gliserol secara siginifikan pada rentang
tahun 2017- 2021 terutama pada tahun 2020. Berikut data perkembangan

dari peningkatan produksi gliserol tersaji pada Tabel 2.1 dan Gambar 2.2




Tabel 2.1 Produksi Gliserol di Indonesia
(Badan Pusat Statistik, 2022)

Tahun Produksi Gliserol
(ton/tahun)
2017 567.562
2018 697.863
2019 474.875
2020 707.995
2021 649.291

Pada Tabel 2.1 terlihat bahwa ternyata gliserol terjadi peningkatan

pada setiap tahunnya.

Glycerol [million t]

Biodiesel [million t]
~
S

0 =1

R I I T T R )
& d SR I R R
FIFFITPLIHLS

RO B R e g
PP

I Piodiesel Glycerol
Gambar 2.2. Perkembangan produksi biodisel dan gliserol secara global

(Attarbachi dkk., 2023)
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Gambar 2.3. Kecenderungan harga gliserol dengan tersedianya
gliserol dipasaran.

Jika dilihat pada Gambar 2.3. Peningkatan gliserol dipasaran akan
berdampak penurunan harga gliserol itu sendiri, jika serapan gliserol tetap.
Pengolahan lebih lanjut untuk gliserol menjadi produk turunannya perlu dilakukan.
Jika tidak maka akan terjadi jumlah gliserol dipasaran akan melimpah dari waktu
ke waktu, sementara pemanfaatannya dari gliserol stagnant. Akibatnya harga
gliserol akan terus turun, dan imbasnya gliserol menjadi tidak ekonomis dan yang

ditakutkan akan menjadi limbah dan dibuang ke Lingkungan.

Pada pengolahan gliserol menjadi produk turunannya, salah satu kunci
utama pada aplikasi industri adalah nilai kemurnian dari gliserol tersebut,
sedangkan biaya purifikasi cukup mahal penghilangan kelebihan metanol, katalis
dan sabun. (Talebian-kiakalaieh dkk.,2014)-Ketika biaya permurnian dari gliserol
yang tinggi tanpa diikuti dengan harga gliserol yang sesuai, maka akan menjadi
masalah tersendiri nantinya. Penelitian lebih lanjut pada pengolahan gliserol

menjadi produk turunannya berupa triacetin sangat diperlukan. Harapannya jika
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penelitian ini berhasil dan dapat menjadi proses yang komersial alternatif pada
pemanfaatkan gliserol lebih lanjut, sehingga akan meningkatkan serapan dari

gliserol, dan berimbas pada stabilitas harga gliserol.

Triacetin

Triacetin yang memiliki nama lain : Gliseril Triasetat (CoH140s) adalah
cairan dengan kandungan minyak, tidak berwarna, rasa yang pahit, mudah terbakar,
dan bau seperti minyak. Triacetin larut dalam kloroform, air, eter, dan benzene.,
dengan titik leleh : -78°C, titik didih : 258°C, serta titik nyala : 280°F dengan suhu
nyala otomatis : 812°F . Zat ini merupakan reaksi esterifikasi glisrol serta asam
asetat dan penambahan katalis yang memiliki sifat asam (Liao X dkk ., 2009) yaitu
melalui reaksi esterifikasi dan untuk mempercepat reaksi diperlukan katalis untuk
mempercepat tercapainya. Katalis yang cocok untuk esterifikasi asam asetat dan
gliserol katalis yang bersifat asam kuat diantaranya asam sulfonat organik, asam
sulfat serta resin penukar kation bersifat asam kuat baik yang bersifat homogen
ataupun heterogen. Dimana dibutuhkan 3 mol asam asetat untuk bereaksi dengan 1
mol gliserol (Nuryoto dkk, 2010) seperti yang tersaji pada Persamaan (3) (Nda-

Umar, U.I dkk., 2020)
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Penjelasan dari Persamaan (3) adalah katalis yang bersifat asam maka
gugus karbonil akan terprotonasi dan akan mengaktivasi ke arah penyerangan
nukleofil. Hidrat dari ester akan terhasilkan karena adanya proton yang terlepas
maka terjadilah proton dapat tertransfer. Produk samping yang terbentuk dari
reaksi esterifikasi ini : Mono Asetyl Gliserol (MAG) serta Di Asetyl Gliserol
(DAG) (Wardaningrum, D.A dkk., 2020). Persamaan (4) adalah reaksi dalam
bentuk sederhana dari sintesis triacetin, karena untuk nyatanya reaksi gliserol
dan asam asetat merupakan reaksi seri (yang ditunjukkan oleh persamaan 3),
dimana gliserol dan asam asetat bereaksi membentuk monoacetin kemudian
monoacetin bereaksi lagi dengan asam asetat membentuk diacetin kemudian

diacetin bereaksi dengan asam asetat membentuk tricetin.
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Reaksi esterifikasi ini menghasilkan produk samping yaitu air. Air yg
dihasilkan biasa nya terabsorb di pori zeolit, sehingga bisa menggantikan isi
pori yang dapat menyebabkan pertukaran pada saat reaksi aktivasi nya akan
berkurang. Sehingga ukuran katalis dalam sintesis triacetin perlu diperhatikan.
Zeolit yang memiliki pori yang besar akan memberikan akses difusi molekul
reaktan yang lebih baik sehingga presentasi konversinya akan lebih besar.
Sedangkan zeolit dengan stuktur pori lebih kecil akan menghasilkan
selektivitas yang lebih baik terhadap produk yang dihasilkan. Zeolit memiliki
pori yang lebih besar dapat memberikan stabilitas yang lebih baik pada molekul
reaktan yang terabsorp jika dibandingkan dengan zeolit dengan pori yang lebih
kecil (Sholeha, N.A., 2017).

Kegunaan triacetin sendiri cukup luas baik pada industri makanan
maupun non makanan. Salah satunya dijadikan sebagai bahan platisizer,
pelarut, penambah aroma, sebagai aditif bahan bakar yang penggunaanya
untuk mengurangi knocking pada mesin, dan sebagai zat aditif untuk biodiesel,
dan  (Nuryoto, dkk., 2010). Sementara dari segi kebutuhan triacetin di

Indonesia terdapat pada tabel di bawah ini.
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Tabel 2.2, Data Kebutuhan Triacetin di Indonesia
(Ibrahim, N.G & Prasetyawan, Y., 2020)

Import Pertumbuhan
Tahun (Ton) %)
2012 12.581.3 -
2013 12.486.0 -0,8
2014 159117 274
2015 15.905,1 -004
2016 18.762.4 18,0
201 23.817.5 26,9
2018 26.404.8 10,9
Rata — rata 11,8

Penelitian terkait triacetin dengan memnfaatkan katalis bahan alam
cukup berkembang seperti yang dilakukan oleh Silaban, D.M., dkk (2015)
suhu yang digunakan pada proses sintesis adalah 90°C - 110°C dan massa
katalis 2%, 4%, dan 6% dari perbandingan mol pereaksi gliserol dengan
asam asetat adalah perbandingan 1:7 dimana jumlah katalisnya adalah 4%
nilai konversi yang diperoleh paling tinggi yaitu 85,304%. Konversi sebesar
89,90% diperoleh dengan massa katalis 3% dan suhu yang digunakan adalah

100°C (Yulvianti, M ., dkk,2016).

Pada penelitian ini mencoba melakukan observasi lebih lanjut terkait
tracetin dengan difokuskan pada variabel : suhu reaksi esterifikasi, waktu
reaksi, perbandingan pereaksi, dan konsetrasi dari katalis. Hal ini dilakukan
agar nilai konversi reaktan dan produk yang dihasilkan akan semakin
tinggi.

Katalis Zeolit Alam (Klinoptilolit)

Katalis merupakan senyawa berfungsi untuk mempercepat
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reaksi dan tanpa adanya konsumsi oleh reaksi. Katalis sendiri dapat
menambah kecepatan dari suatu reaksi tanpa merubahnya secara kimiawi
pada akhir reaksi. Pada saat menambah laju reaksi, katalis bersifat spesitik
yaitu katalis dapat menambah kecepatan suatu reaksi akan tetapi tidak
kepada semua reaksi kimia- Hal tersebut didasari oleh sifat kimia dan sifat
fisikanya. Menurut Nurhayati (2008), untuk menilai kualitas dari katalis
berikut merupakan parameter yang perlu dipehatikan:

1. Aktivitas merupakan kemampuan dari katalis dalam mengubah
reaktan menjadi produk.

2. Selektivitas merupakan kekuatan katalis dalam percepatan terjadinya
reaksi di antara sekian reaksi yang sedang berlangsung hsilnya
produk utama yang dihasilkan maksimal dan produk samping yang
dihasilkan berjumlah sedikit.

3. Kestabilan merupakan waktu yang diperlukan oleh katalis dalam
proses aktivitas dan selektivitas seperti pada kedaan semula

4. Yield merupakan jumlah produk tertentu yang terbentuk untuk setiap
satuan reaktan yang terkonsumsi.

5. Kemudahan diregenerasi merupakan proses mengembalikan aktivitas
dan selektivitas katalis seperti semula

Pada prinsipnya proses sintesis triacetin dapat yang akan dilakukan
ini menggunakan katalis zeolit alam jenis klinoptilolit. Zeolit sendiri
menurut para ahli geokimia dan mineralogi diperkirakan berasal dari

suatu produk batuan metamorfosa, batuan sedimen yang kemudian
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terjadi proses pelapukan yang disebabkan oleh pengaruh dingin dan
panas sehingga terbentuk mineral zeolit. Selan itu zeolit berasal dari
debu beterbangan yang berasal dari gunung berapi dan mengendap di
dasar dasar laut atau pun danau. Debu vulkanik tersebut kemudian
mengalami berbagai macam berubah karena air laut atau air danau yang
menyebabkan terbentuknya sedimen yang mengandung zeolit di dasar
laut atau danau (Setyawan, 2002). Silika serta alumina merupakan
komponen utama zeolit dengan unsur minor : Mg, K Na, Ca, dan Fe
(Akimkhan, 2012). Berikut merupakan contoh dari jenis zeolite alam
yang umumnya dijumpai tersaji pada Tabel 2.3.

Tabel 2.3. Contoh Zeolit Alam yang Umum (Subagjo,

1993)

No Nama Komponen

1. Analsim Naia(AneSiz2Oos). 16H20

2 Kabasit (Na2,Ca)6(A1125124072) 40H0
3. Klinoptilolit (NasK4)(AgSia0096) 24H20
4. Erionit (Na,CasK)(ApSiz7072).27H.0
5] Ferrierit (NaxMg2)(A168130072).18H,0
6. Heulandit Cay(AsSig072).24H,0

7/ Laumonit Ca(Ais8Si16045).16H20

8. Mordenit Nag(Ai5Sia0n096).24H20

9. Filipsit (Na,K)10(A10Si22064) 20H20
10. Natrolit Naa(A14Sie020).4H20

11. Wairakit Ca(ARSi4012).12H20

Zeolit alam dibagi menjadi 2 yaitu atau diantara lapisan batuan

zeolit yang berupa batuan dan zeolit yang terdapat diantara celah batuan.
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Zeolit yang berada pada celah batuan terdiri daribeberapa jenis mineral.
Klinoptilolit, filipsit, mordenit, heulandit, dan erionit, merupakan zeolit
yang berupa batuan (Darius, 2006). Jenis zeolit alam di Indonesia
biasanya merupakan zeolit jenis mordenit dan klinoptilolit.

Pada penelitian ini akan dicoba menggunakan zeolit alam jenis
klinoptilolit dari Lampung. Karaketristik dari zeolit alam Lampung
terdapat pada Tabel 2.4.

Tabel 2.4. Komposisi Kimia Zeolit Alam Lampung (P, Ariyo., 2008)

No | Komposisi Kimia Zeolite Alam Lampung Jumlah (%)
1. SiO2 72.6%
2. AlO3 12.4%
3. Fe:0s 1.19%
4. Na,O 045%
5 TiO2 0,16%
6. MgO 1,15%

7/ | K-0O 2,17%
8. CaO 3.56%
9. Lainnya 6.32%

Pada penelitian Nindya dkk (2020) dan Ramadhan dkk. (2019)
dengan menggunakan zeolit alam Lampung mampu menghasilkan
konversi asam oleat yang cukup tinggi pada reaksi antara gliserol serta
asam oleat yaitu masing-masing sebesar 7509 % serta 73,65 %.
Dipastikan dapat ditingkatkan lagi performa dari katalis zeolit alam
Lampung ini dengan melakukan perubahan perlakuan awalnya saat

akan dipakai sebagai katalis untuk proses sintesis triacetin. Struktur
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klinoptilolit secara umum terdapat pada gambar dibawah ini.

Struktur stereotip kiinoptiloit

Gambar 2 4. Struktur Stereotip Klinoptilolit (Las, T., 1989)

Zeolit klinoptilolit dan modernit diklasifikasikan sebagai zeolit
dengan kandungan silika tinggi, rasio Si/Al antara 4,3-5.3. Klinotilolit
memiliki saluran berukuran 0,35 x 0,79 nm dan 044 x 0,30 nm,
sedangkan pada modernit memiliki saluran berukuran sebesar 0,67 x
0,70 nm dan 0,29 x 0,57 nm (Las, T & Zamroni, H., 2002). Zeolit
klinoptilolit mengandung kation : Na*, K*, Mg*, atau Ca**. Adanya
molekul air pada zeolit alam dalam pori dan oksida bebas di permukaan
sehingga pori-pori tersebut menurunkan kapasitas adsorpsi maupun
sifat katalisis dari zeolite. Hal itulah yang membuat zeolit alam perlu
dilakukan aktivasi terlebih dahulu sebelum zeolit digunakan. Aktivasi
zeolit alam dapat dilakukan dengan proses pemanasan 300-400°C
dengan udara panas yang berfungsi dalam melepas molekul air (secara
fisika). Pencucian zeolit dengan larutan Na;EDTA atau asam anorganik
seperti : HoSOy4, HCI, dan HF untuk menghilangkan oksida pengotor
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yang menutupi permukaan pori merupakan cara kimia yang dapat
dilakukan (Material Science, 2010). Berdasarkan bentuk strukturnya,
zeolit merupakan senyawa yang mempunyai pori teratur, luas
permukaan yang besar berbentuk tetrahedral, selektifitas yang tinggi.
Oleh karena itu maka zeolit banyak digunakan sebagai penukar ion,
penyerap, penyaring molekul dan katalis (Zilfa dkk., 2020).
Keunggulan dari katalis zeolit klinoptilolit adalah saat
ditambahkan dalam suatu reaksi maka akan meningkatkan nilai koversi
yang dihasilkan hal tersebut sesuai dengan penelitian Nuryoto dkk,
2022. Saat katalis zeolite klinoptilolit yang telah teraktivasi asam
klorida HCl 1 N ditambahkan pada reaksi sintesis triacetin diperoleh
konversi sebesar 27% dimana sebelum penambahan katalis nilai
konversi sebesar 18.85% (pada waktu reaksi 90 menit). Hasil itu
membuktikan proses aktivasi yang dilaksanakan terlihat dampak positif
terhadap kinerja katalisator ZAL. Kenaikan konversi asam asetat itu
bisa dimungkinkan karena kehilangan dari dampak pengotor yang
menutupi pori-pori katalis, serta peningkatannya semakin kuat dari
kekuatan asam dari situs aktif yang terdapat dalam zeolit. Karakteristik
pori yang khas serta seragam untuk setiap jenis zeolit menjadikan zeolit
lebih unggul dibandingkan material katalis padat yang lain.
Berdasarkan klasifikasi IUPAC, jenis pori material zeolit terbagi
menjadi 3 yaitu : Mikropori : 2.0 nm (20 A) > dp, Mesopori : 2.0 nm

<dp = 50 nm, dan Makropori : dp > 50 nm (500 A atau 0.05 um). Pori
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akan memberikan selektivitas yang baik pada produk hasil beberapa
proses industri (Sholeha, N.A., 2017).

Silika-alumina amorf dan kristal modernit merupakan
kandungan yang ada dalam zeolit alam yang berada di Indonesia
dimana setelah diaktivasi dan dimodifikasi mempunyai aktifitas yang
baik. Dapat dilakukan beberapa cara dalam proses pengaktifan zeolite
diantaramya adalag dengan pemanasan dengan suhu dan jangka waktu
tertentu, mempertukarkan/mengubah kation yang dapat dipertukarkan
dan mengubah ratio perbandingan Si/Al dengan perlakuan dealuminasi,
karena nya zeolit dapat digunakan juga sebagai adsorben (Trisunaryanti
dkk., 1996). Zeolit dapat digunakan sebagai adsorben karena struktur
kristalnya berpori dan memilki luas permukaan yang besar, tersusun
oleh kerangka silika-alumina, memiliki stabilitas termal yang tinggi,
harganya murah serta keberadaannya cukup melimpah [Handoko,
2002]. Zeolit merupakan salah satu contoh adsorben yang memiliki
kemampuan menyerap air (hydrophilic) (Handoko, 2002).

Zeolit alam sebelum dijadikan adsorben terlebih dahulu
dilakukan aktivasi misalnya saja dengan HCl dimana mekanismer
reaksinya adalah sebagai berikut :

g Ne N

7 B\/’ J\.au/ C\Sf/ EZ’\A/ Larutan HCI 1 M / S\Sl/é{N/Q\SKCT\A<
AVAVAYA NN ¥

Penggunaan zeolit alam sebagai adsorben telah dilakukan pada

penelitian Elysabeth, T dkk (2015) dimana hasilnya zeolit alam Bayah
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yang telah diaktivasi cukup efektif digunakan sebagai adsorben untuk
mengadsorpsi logam berat seperti Fe. Waktu optimum proses adsorpsi
Fe adalah 90 menit dengan penurunan kandungan Fe sebesar 92.,82%.
Dalam penelitian ini kandungan Pb yang terdeteksi dalam air limbah
TPA Cilowong kurang dari 10 mg/L sehingga tidak dapat dianalisa
kadar penurunannya setelah proses adsorbsi. Penelitian selanjutnya dari
Kurniasari, L dkk (2011) dimana metode aktivasi zeolit alam sebagai
adsorben uap air dapat dilakukan dengan menggunakan basa yaitu
NaOH dan dengan menggunakan panas. Aktivasi dengan NaOH 1IN
suhu 700 C memberikan kemampuan adsorpsi sebesar 0,171 g uap
air/gr adsorben, sedangkan daya adsorpsi pada aktivasi fisis/
pemanasan 3000 C selama 3 jam sebesar 0,137 g uap air/gr adsorben.
Penelitian Susantro, T (2011) menggunakan zeolit alam
terimmobilisasi dithizon sebagai adsorben untuk limbah ion logam Cd
(II) terkompetisi Mg (II) dan Cu(ll). Diawali dengan aktivsi
menggunakan HF menjadi ZAA (Seolit Alam aktif), reaksi aktivasi

dapat dilihat pada persamaan reaksi dibawah ini

Si

\
O/

N\

§

Dilanjutkan dengan Tautomeri interaksi zeolit dengan dithizon menjadi

/\/\D/\
i
}

(6)
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ZAA-D ( Zeolit Alam Aktif Dithizon) terdapat pada persamaan 7

\ N
—o,_ o G P R
S £ % “HN—XNH
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R N/
Al Al N—N
—O/ \OH'F' —--—-O/ \OH‘ -
/ & P
Bentuk thioketo
" \ i
—U\SJ/UHT —{l\§1/0}: ,I .
Tk T LN Ne—ss
v o == -
\i.'/ \Ai/ 3 — K/
N £ L
o OH'F ] CH »
/ 4
Bentuk enthiol (7)

ZAA dan ZAA-D selanjutnya digunakan untuk adsorpsi limbah ion
logam Cd(11) terkompetisi Mg(Il) dan Cu(Il) secara simultan proses
selanjutnya adalah adsorpsi oleh ZAA melibatkan ikatan antara logam

dengan gugus silanol dan siloksan dapat dilihat pada persaman 8

—S—OH =%
- N M + W

—Al—O0H Al—0”

B! g s
] I
- D+ MNr— p—» M -— 0z

- - N

(8)

Adsorpsi oleh ZAA-D. Reaksi ini melibatkan ion logam dengan gugus
—SH dan —NH dari dithizon. Ada dua bentuk tautomeri, maka ada dua
kemungkinan bentuk ikatan logam dengan adsorbennya seperti

ditunjukkan dalam persamaan 9.
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2.3.1 Aktivasi Zeolit Alam

¢ W

€)

Salah satu cara meningkatkan kualitas dari katalis adalah inti aktif

zeolit alam yang diaktivasi dengan melakukan cara peningkatan

keasaman nya (Kosegeran, S.G.M., dkk., 2021). Struktur berongga

yang dimiliki oleh zeolit ini biasanya diisi oleh kation yang bisa

dipertukarkan serta memiliki ukuran pori yang tertentu dan air.

Sehingga zeolit bermanfaat sebagai penukar ion, penyaring, katalis,

dan adsorben (Susilawati, 2006).
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Perendaman zeolit alam dalam larutan asam yaitu : H>SO4

ataupun HCl merupakan cara dalam mengaktivasi zeolit alam.

H2504

Menggunakan H;SO4 dilakukan untuk proses penurunan
jumlah Al serta memasukkan ion H+ pada zeolit. Molekul air
dalam pori dan oksida bebas di permukaan seperti Al>O3, Si02,
CaO, MgO, Na;O, K>O dapat menutupi pori-pori atau situs aktif
dari zeolit sehingga dapat menurunkan kapasitas adsorpsi maupun
sifat katalisis dari zeolit tersebut. Pada tahap ini terjadi pertukaran
ion H* 158 dari larutan H2SOs dengan kation bebas pada zeolit. lon
H' akan diserang oleh atom oksigen yang terikat pada Si dan Al.
Penurunan jumlah Al dalam zeolit berarti jumlah situs asam Lewis
berkurang karena Al merupakan situs asam lewis. Penurunan
jumlah situs Lewis tidak mengindikasikan adanya penurunan
keasaman karena hal ini diimbangi dengan meningkatnya kekuatan
asam dari situs Lewis tersebut. Adanya pertukaran ion H* ini
terhadap kation bebas pada zeolit akan membentuk situs Bronsted
(Kosegeran, S.G.M., dkk., 2021).
HCl

Penggunaan HCI dilakukan dalam penghilangan senyawa
pengotor yang terdapat pada zeolit serta membuka pori pori serta
meningkatkan luas permukaan adsorben. Sama seperti dengan

H>SO4 aktivasi dengan menggunakan HCl akan melarutkan
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kandungan Al,O; sehingga menyebabkan rasio Si/Al meningkat,
semakin banyak gugus SiO: maka akan meningkatkan gugus Si-
OH pada permukaan adsorben. Selain itu aktivasi dengan HCI
dapat melarutkan garam mineral yang menutupi permukaan
adsorben seperti Mg* , K*, Na*, dan Ca* sehingga memperluas
permukaan adsorben. Semakin tinggi asam maka semakin murni
adsorben yang dihasilkan karena semakin banyak pengotor yang
dilarutkan oleh asam, adanya perbedaan konsentrasi HCI optimum
untuk masing masing logam. Hasil penyerapan terbesar adalah
00821 mg/g yaitu mencapai 92,26% dengan konsentrasi HC1 0,2
M. Kemudian dilakukan penyerapan menggunakan HCI dengan
konsentrasi lebih besar namun kapasitas penyerapannya menjadi
kecil yaitu 0,0751 mg/g dengan konsentrasi HCI 0,3 M disebabkan
karena semakin besar konsentrasi asam akan merusak struktur dari
zeolit sehingga daya serap zerolit sebagai adsorben semakin kecil
(Zilfa dkk., 2020).
23.2 Analisa Kristalinitas dengan Difraksi Sinar- X (XRD)

Analisa kristalinitas dengan Difraksi Sinar- X (XRD) berfungsi
dalam mengetahui sifat kristalin pada zeolit kliptnotilolit (sampel)
sesuai dengan zeolit kliptnotilolit (standar). Zeolit dikarakterisasi serta
dianalisis menggunakan yaitu XRD dimana dengan menggunakan
XRD (Philips Expert instrument) dilakukan untuk mengidentifikasi

fase padatan dengan radiasi CuKo pada sudut 20 = 5°-80° dan A = 1,54
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A (Hamid, A dkk., 2023).

Prinsip kerja pengukuran XRD berdasarkan pada senyawa terdiri
dari susunan atom yang membentuk suatu bidang. Saat suatu bidang
memiliki bentuk yang tertentu maka partikel foton (cahaya) yang
datang hanya akan menghasilkan pola pantulan maupun pembiasan
yang khas. Kekhasan pola difraksi inilai yang dijadikan landasan dalam
analisa kualitatif untuk membedakan suatu senyawa dengan senyawa
yang lain (Gustama, D., 2020).

SEM (Scanning Electron Microscopy)

Scanning Electron Microscopy (SEM) menganalisis struktur
topografi permukaan, untuk mengetahui morfologi permukaan zeolite
serta cacat struktural. Cara kerjanya sebagai berikut :

1. Gelombang elektron yang dipancarkan terkondensasi di lensa
kondensor dan terfokus sebagai titik yang jelas oleh lensa objektif.

2. Scanning coil yang diberi energi menyediakan medan magnetik
bagi sinar elektron.

3. Kemudian berkas sinar elektron yang mengenai cuplikan
menghasilkan elektron sekunder dan kemudian dikumpulkan oleh
detektor sekunder atau detektor backscatter.

4. Gambar yang dihasilkan terdiri dari ribuan titik berbagai intensitas
di permukaan Cathode Ray Tube (CRT) sebagai topografi.

(Nadiah, A, 2018)
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234 FTIR (Fourier Transform IR)

Uji karakterisasi zeolit dengan spektrofotometer FTIR bertujuan
untuk mengetahui/menganalisa gugus fungsional dari suatu senyawa.
Analisis dengan FTIR menunjukan ada perubahan dalam puncak
yang muncul dan terjadi pelebaran kedudukan puncak yang
menandakan adanya interaksi. Pada umumnya rentang bilangan
gelombang pada zeolit adalah 300-1300 c¢m' berbentuk ikatan
tetrahedral yaitu O-Si-O dan 0-Al-O. Pada pita 900-1250 cm’!
merupakan rentangan asimetris, rentangan simetris ditunjukkan pada
pita 650-850 cm! , tekukan Si-O/Al-O (T-O) pada internal muncul pada
daerah 420-500 cm™' sedangkan untuk eksternal akan muncul pada 700-

780 cm! (Hamdan, H., 1992).
2.4 Kinetika Reaksi dalam Pembuatan Triacetin

Reaksi esterifikasi merupakan reaksi kesetimbangan yang dapat

dituliskan secara sederhana sebagai berikut:
ki
G+3A ——> T+W (10)

-—
ka

Dengan,
G: Gliserol, A: asam asetat, T: Triacetin, dan W = air.

Dalam rangka untuk mengetahui besarnya laju reaksi diantara
gliserol dan asam asetat, sehingga dapat dicoba menggunakan pemodelan
perhitungan model matematika. Laju reaksi adalah suatu konsentrasi pereaksi

ataupun hasil dari reaksi yang berubah terhadap satuan waktu (Coulson,
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1983). Kinetika reaksi menggambarkan studi yang bernilai kuantitatif pada
perubahan dari kadar suatu zat terhadap waktu dengan adanya reaksi kimia.
Kecepatan terbentuknya dari suatu zat hasil dan kecepatan pengurangan dari
reaktan merupakan penentuan dari kecepatan reaksi. F aktor pembanding
penunjuk dari hubungan antara kecepatan reaksi dengan konsentrasi reaktan
merupakan tetapan kecepatan (k) (Keenan, 1999). Studi kinetika reaksi
dilakukan agar mengetahui pengendalian laju reaksi dari suatu proses untuk
mengetahui langkah yang dapat diperbaiki sehingga dapat diperoleh nilai laju
proses yang lebih cepat serta lebih efisien. Pada reaksi karbok simetilasi,
tetapan kecepatan (k) merupakan faktor pembanding yang memperlihatkan
kecepatan reaksi dengan konsentrasi. Persamaan reaksi karboksimetilasi
adalahsebagai berikut sebagai berikut:

Model kinetika reaksi yang akan dicoba untuk memprediksi laju reaksi pada
penelitian ini menggunakan model kinetika sederhana order 0-2.

Model Reaksi Order O

Reaksi orde O ini terjadi saat konsentrasi dari pereaksi tidak mempengaruhi laju
dari suatu reaksi.

dcC
—ry= 2oy (1)

k adalah konstanta laju reaksi dari orde 0, untuk orde 0 satuan k = M.s™.
Persamaan 7 dalam bentuk integral dapat dilihat seperti pada Persamaan 8 dan

persamaan 9 dengan hasil seperti berikut :

Cao— Ca = CpoXa = ktuntuk t < =42 (12)
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Cp = Ountukt% (13)

Nilai penurunan konversi reaktan sebanding dengan waktu reaksi seperti yang

terdapat pada Gambar 2.5,

CA = CAO _kt

Gambar 2.5 Reaksi Orde 0

Gambar 2.6 Hubungan Konsentrasi dengan Laju Reaksi Orde O

Order 0 hanya bisa teramati pada rentang konsentrasi yang tinggi. Jika
konsentrasi reaktan rendah, persamaan kinetika reaksinya menjadi

concentration dependent atau kinetika reaksi selain berorder 0.

- Model Reaksi Order 1
Pada penelitian ini asam asetat dibuat berlebih, sehingga diasumsikan reaksi

balik diabaikan. Saat konsentrasi dari suatu reaktan sebanding dengan laju
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reaksi, hal tersebut merupakan terjadinya order 1 dan dapat ditulis sebagai

Persamaan 10 dengan satuan k = s™!

—ry = 2=k, (14)

Persamaan (11) diintegralkan menjadi :

—In<A =kt (15)
Cao

Ca =Cu. et (16)

Plot dari persamaan (12) adalah sebagai berikut :

CA == CAO‘ eikt

Gambar 2.7. Reaksi Orde 1

R=kC,

Gambar 2.8. Hubungan Konsentrasi dengan Laju Reaksi Orde 1
- Model Reaksi Order 2

Saat laju reaksi sebanding dengan kuadrat konsentrasi dari suatu reaktan
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ataupun produk dari konsentrasi yang meningkat dengan pangkat dua reaktan

maka itu merupakan orde 2.

—rA=T=—k-(CA)2 (7
Ca —dCp t

jCM o = k J, dt (18)
CA 1 _

e o] =kt (19)
1 1

e = k.t (20)
1 1

CA = Cao + k.t 2D

k adalah konstanta laju orde kedua dengan satuan M"'min™' atau
Mlsh

Plot dari persamaan (17) adalah sebagai berikut :

1
Ca

1

— = — ¢ kt

CA 0

Gambar 2.9. Grafik Reaksi Orde 2
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R = k[Ca]?

Gambar 2.10. Hubungan Konsentrasi dengan Laju Reaksi Orde 2

Peningkatan nilai nilai konversi pada sintesis triacetin dapat
dipengaruhi oleh suhu. Selain itu suhu juga akan mempengaruhi laju reaksi
yang terjadi, dengan mengacu pada persamaan Arrhenius, besarnya
peningkatan laju reaksi yang dihasilkan akan berbanding secara eksponensial
satu per satuan suhu reaksi. Suatu reaksi yang berubah akan mulai bereaksi
saat diberikan sejumlah energi minimum yaitu energi aktivasi (Ea) hal
tersebut sesuai dengan teori aktivasi. Tiga faktor ini dirumuskan sebagai
persamaan Arrhenius :

k = Ae BRT (22)

Dimana :

k =konstanta laju reaksi

A =bilangan Arrhenius (faktor tumbukan) dengan satuan s' (untuk
orde 1)

Ea =energi aktivasi (J/mol)

R =konstanta gas ideal (8,314J/mol K)

T = suhu dengan satuan kelvin
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Saat penentuan suatu energi aktivasi, persamaan (23) diubah ke bentuk

logaritma:

Ink=1n A— % X % (dalam bentuk logaritma) (23)
Kemudian terjadilah hubungan linier antara In k (sumbu y) terhadap 1/T
(sumbu x) dengan kemiringan —Ea/RT dan potongan sumbu y sama dengan

In A (yang ditunjukan pada gambar 2.16). Sehingga suatu energi aktivasi

dapat ditentukan dengan menghitung nilai k pada beberapa suhu.

In k

(K1)
Gambar 2.11. Hubungan antara 1/T dengan In k (Hikmah,A_, 2015)
Van’t Hoff pada tahun 1884 mengungkapkan pengaruh suhu terhadap
kecepatan reaksi kimia kemudian Hood dan Arrhenius memperluasnya
sampai tahun 1885 dan 1889. Dimana metode kinetika reaksi dapat
menghitung dari nilai konstanta laju penurunan suhu yang bervariasi (sesuai
dengan teori Arrhenius). Sebagai dasarnya dimana 1/T sebanding dengan

harga logaritmik dari konstanta kecepatan reaksi.
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2.5 Faktor-Faktor yang Mempengaruhi Proses Reaksi Kimia

Dalam rangka mendapatkan produk yang optimal, memperhatikan
faktor apa saja yang menjadi pengaruh pada reaksi kimia merupakan hal yang

penting dilakukan. Berikut beberapa faktor yang mempengaruhi reaksi kimia
2.5.1 Suhu

Suhu reaksi berpengaruh pada gerakan molekul-molekul maupun
pada viskositas fluida yang ada pada system reaksi. Peningkatan suhu
reaksi akan meningkatkan tumbukan molekul reaktan dan difusivitas
reaktan ke sisi aktif katalistor (Fogler, 2006), dan diharapkan akan
mampu menghasilkan konversi reaktan yang menjadikan produk
semakin lebih besar. Beberapa peneliti yang telah melakukan kajian
pengaruh suhu dalam suatu reaksi kimia adalah penelitian Satriadi, H
(2015) 80°C-120°C dengan penggunaan katalis asam sulfat mengalami
nilai kenaikan konversi. Kecepatan reaksi akan semakin tinggi seiring
dengan semakin tingginya suhu reaksi yang digunakan. Hal tersebut
sesuai persamaan Arrhenius, dimana nilai konversi yang diperoleh
semakin besar sebagi hasil dari kecepatan reaksi yang bertambah saat
suhu reaksi juga semakin tinggi . Hal tesebut sama dengan penelitian
dari Silaban, D.M., dkk (2015) dimana terjadi kenaikan nilai konversi
seiring dengan bertambahnya suhu (90°C-110°C) dimana nilai konversi
paling tinggi yaitu 85.304% pada suhu 110°C dengan penggunaan
katalis zeolit alam. Suhu yang digunakan 90°C-110°C pada waktu

reaksi 90 menit didapat nilai konversi asam asetat yang dihasilkan
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masing-masing adalah 13,21; 17,03; dan 22,11%. Peningkatan suhu
reaksi yang berikan secara teori berdampak kepada pergerakan molekul
yang semakin cepat, dan juga semakin cepat laju difusi molekular

reaktan ke sisi aktif katalisator (Nuryoto dkk., 2022).
2.5.2 Pengaruh Konsentrasi Katalis terhadap Konversi Gliserol

Katalis adalah senyawa yang memiliki fungsi percepatan
terjadinya reaksi akan tetapi tidak ikut bereaksi. Alasan dari
penggunaan katalis adalah untuk penurunan energi aktivasi (Ea),
sehingga pereaksi mudah bereaksi dan produk pun mudah untuk
terbentuk (Atkins, 1997: 43). Katalis merupakan salah faktor yang
mempengaruhi sintesis tracetin. Rentang 2% - 6% dari massa gliserol
merupakan jumlah katalis yang sering digunakan. akan Kenaikan nilai
konversi dari gliserol bisa disebabkan oleh kenaikan jumlah katalis.
Akan tetapi saat katalis yang digunakan adalah 6% atau lebih maka
akan konversi gliserol akan menurun. Terjadi dikarenakan katalis
yang cukup tinggi akan menyebabkan penurunan aktivitas pada waktu
tertentu. Hal tersebut terjadi karena karena katalis terdeaktivasi.
Deaktivasi akan disebabkan oleh jumlah pengotor, dimana katalis
akan terdeaktivasi oleh pengotor dengan mem-block pori-pori atau
meracuni situs aktif dari katalis. Meningkatnya viskositas reaktan juga
bisa disebabkan oleh katalis yang terlalu banyak, yang dapat
menyebabkan penghambatan proses pengadukan. Proses pengadukan

ini dapat meningkatkan laju reaksi dan turbulensi fluida yang naik
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dapat mengakibatkan lapisan film berkurang dan semakin kecil

hambatan eksternal nya (Silaban , DM, 2015).

Penambahan katalis akan mempercepat laju reaksi, hal tersebut
karena sisi aktif yang dapat digunakan untuk rekasi semakin banyak,
sehingga konversi gliserol menjadi triacetin akan semakin tinggi.
Akan tetapi seiring dengan penambahan konsentrasi katalis dapat
mengakibatkan konversi gliserol menjadi menurun. Terjadinya dead
zone pada bagian dasar reaktor. Dead zone terjadi karena efek
penimbunan katalis zeolit yang mengakibatkan di dalam sisi aktif
katalis semakin sedikit reaktan yang berdifusi. Selain itu dapat
menyebabkan semakin cepatnya laju reaksi yang akan berdampak
pada peningkatan terbentuknya air serta air dapat menghambat difusi
reaktan ke sisi aktif katalisator. Sejalan dengan penelitian Nuryoto,
dkk (2013) mengenai studi peningkatan unjuk kerja Indion 225 Na
untuk proses sintesis gliserol karbonat mengalami penurunan pada
variasi konsentrasi 3%, 5% dan 7% dan nilai konversinya sangat

tinggi saat konsentrasi nya 1% massa zeolit.
2.5.3 Pengaruh Lamanya Waktu Reaksi

Lamanya waktu salah satu hal yang berpengaruh terhadap proses
reaksi. Kontak antar zat bertambah besar disebabkan oleh waktu
reaksi yang semakin lama dalam proses reaksi, sehingga nilai konversi
juga bertambah besar. Penambahan waktu reaksi sudah tidak

diperlukan lagi saat kesetimbangan reaksi sudah tercapai. Beberapa
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hasil penelitian menunjukan waktu reaksi dapat mempengaruhi
konversi dari gliserol adalah sebagai berikut : dimana perbandingan
pereaksi bernilai 1:7, suhu reaksi 90°C, konsentrasi katalis 5 %, waktu
reaksi selama 4 jam menghasilkan konversi : 80,74 % . Widayat, dkk.,
(2013), perbandingan pereaksi yang digunakan adalah 1:7, suhu
120°C, dengan konsentrasi katalis 5%, serta 3 jam waktu reaksi nilai
konversi: 67,63 %. Konversi gliserol menjadi triacetin dilakukan oleh
Nuryoto, dkk., (2010: 5) perbandingan pereaksi yang digunakan 1:7,
suhu reaksi 70°C , katalis 5%, lamanya waktu reaksi 3 jam konversi :
42 3%. Rifani, dkk.(2016: 1) dapat menghasilkan konversi : 78.91%
perbandingan pereaksi 1:9, dimana waktu reaksi selama 3 jam, dan

katalis yang digunakan adalah 3%.
Pengaruh Komposisi Reaktan

Banyak penelitian yang melakukan sintesis triacetin menggunakan
zeolit alam seperti zeolit alam Yogyakarta (Sari dkk., 2015) serta
zeolit alam Aceh (Hamzah dkk., 2019), nilai konversi reaktan pada
rentang 76% sampai 100% bernilai baik. Dimana dalam penelitian
adalah : 1:6 - 1:12 mol sering digunakan sebagai perbandingan antara
gliserol dan asam asetat. Dimana terjadi komposisi pereaksi yang
besar ini dapat mempersulit pemisahan antara reaktan dengan produk
pada proses separasi, dan mengakibatkan semakin besar biaya
operasinya serta perbandingan 1: 3 menjadikan koversi pembentukan

traicetin semakin meningkat (Nuryoto dkk.,2022).
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2.5.5 Pengaruh Keceptan Pengadukan

Pengadukan dapat berpengaruh terhadap kesempurnaan reaksi dan
mempercepat reaksi. Oleh karena bertambahnya frekuensi yang
mengakibatkan terjadinya tumbukan antara molekul zat yang bereaksi
dengan zat pereaksi. Tumbukan yang semakin besar akan membuat
harga konstanta kecepatan reaksi akan semakin besar (Rezeki, 2018).

Hal tersebut sama dengan persamaan Archenius :
k =A . e(RD (24)
dimana, T = Suhu absolut (°C)

R = Konstanta gas umum (cal/gmol. K)

A = Faktor tumbukan (t)

k = Konstanta kecepatan reaksi

Seiring dengan meningkatnya kecepatan pengadukan maka nilai
konversi asam asetat akan meningkat dimana peningkatan kecepatan
pengadukan ini akan dapat mereduksi tahanan perpindahan massa
eksternal yang menyebabkan berjalan lebih cepatnya proses
perpindahan massa reaktan ke pemukaan katalisator sehingga laju
reaksi menjadi meningkat (Nuryoto, dkk., 2022).

2.6 Hipotesis

Penggunaan variabel observasi yang mengacu pada kondisi operasi
literatur yang di bahas sebelumnya dengan rentang yang cukup lebar yang

akan dilakukan pada penelitian ini (suhu, konsentrasi katalis, waktu reaksi,
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dan perbandingan reaktan), maka potensi kinerja dari zeolite alam
klinoptilolit Lampung akan  meningkat sesuai dengan yang diharapkan
cukup besar. Terjadi karena dengan suhu yang dinaikan, konsentrasi katalis,
waktu reaksi, dan perbandingan reaktan, maka interaksi antar reaktan akan
mengalami peningkatan yang tentunya akan diikuti dengan peningkatan laju

reaksi.
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BAB III

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Tahapan Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Sekolah Menengah Atas
Kimia PGRI Serang serta Laboratorium Spectroscopy Universitas Sultan
Ageng Tirtayasa Sindangsari. Penelitian terdiri dari 2 tahapan yaitu tahap awal
yaitu preparasi dan tahap operasi. Bahan utama dalam penelitian ini adalah
Gliserol dan Asam Asetat. Bahan tambahan dan alat lain yang digunakan untuk
proses analisis antara lain : katalis zeolit alam Lampung (klipnotilelit), air, air
denim, Aseton, indikator bromtimol biru, indikator pp, NalO4, NaOH, alat
pemanas, Fourier Transform Infra Red (FTIR), gelas ukur, Gas
Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS), kertas saring ukur Whatman
no. 42, Labu leher tiga, Motor pengaduk, pemanas, pengaduk merkuri,
penyaring, piknometer, pipet tetes, statif dan klem, timbangan thermometer ,

dan Viscometer Oswald.




3.2 Diagram Alir Penelitian

Leolit Asam Gliserol
Klipnotilolit Asetat Murni
Aktivasi
A
H- Zeolit
Karakterisasi] —* I
B-Z . . - rasio reaktan (1:3,1:4, 1:5
Esterifiknsi | qupg reaksi : 90°C, 100°C, 110°C, 120°C
l - Waktu reaksd : 1 jam, 2 jam, 3 jam, 4 jam
v v * l
XRD SEM [Gugus Fungsi
FIIR
Hasil
Konversi Karakterisasi
Gliserol Triacetin
. v
Density Viskositas GC-MS

Gambar 3.1. Diagram Alir Penelitian
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3.3 Alat dan Bahan dalam Sintesis Triacetin
3.3.1 Alat yang digunakan dalam Sintesis Triacetin diantaranya:
1. Alat pemanas
2. FTIR
3. Gelas ukur
4. GC-MS
5. Kertas saring Whatman No. 42
6. Labu leher tiga
7. Motor pengaduk
8. Pemanas
9. Pengaduk merkuri
10. Penyaring
11. Piknometer
12. Pipet tetes
13. Statif dan Klem
14. Timbangan
15. Thermometer
16. XRD X-ray Diffraction (XRD) Brand : BRUKER
17. SEM
18. FTIR

19. Viscometer Ostwald
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3.3.2 Bahan yang digunakan dalam sintesis Triacetin diantaranya:
1. Air

2. Airdemin

3. Asam Asetat

4. Asam Sulfat 6 N

5. Aseton

6. Gliserol

7. indikator bromtimol biru

8. indikator pp

9. Katalis zeolit alam Lampung : klipnotilolit
10. NalO4

11. NaOHO5 N

Skematik Rangkaian Alat Sintesis Triacetin terdapat pada gambar 3.1.

Keterangan gambar :

. Pemanas mantel

. Labu leher tiga

. Pengaduk merkun

Termometer

. Pendingin balik

. Motor pengaduk

. Pengambil Sampel
. Penampung sampel

e B I e

Gambar 3.2. Skematik Rangkaian Alat Sintesis Triasetin (Nuryoto, dkk.,
2011)
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3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Pembuatan Katalis Zeolit Klipnotilolit
Zeolit Klipnotilolit yang digunakan sebagai katalis dalam sintesis

triacetin. dimana langkah awal merupakan analisa krisntalinitas dengan
Difraksi Sinar- X (XRD) untuk mengetahui sifat kristalin pada zeolite
kliptnotilolit (sampel) sesuai dengan zeolit kliptnotilolit (standar).
Kemudian dilakuakan proses penyaringan dan pengecilan ukuran zeolit
sampai 50 mesh dengan ayakan 50 mesh (mengacu kepada penelitian
Nuryoto dan Hartono, 2018, Ramadhan dkk., 2019, serta Nindya dkk.,
2020). Hal tersebut dilakukan supaya luas kontak meningkat ketika
zeolit digunakan sebagai katalis. Lakukan proses aktivasi dengan
memasukkan katalis ke dalam larutan Asam Sulfat 6 N selama 2 jam
sambil dilakukan pemanasan dengan suhu 110°C. Kemudian katalis
dibilas dengan aquades sampai 4 kali dan dilakukan proses pemanasan
selama 2 jam pada oven dengan suhu 200°C (Nuryoto, dkk., 2021).
Proses ini bertujuan untuk memperbaiki dan memperkokoh struktur
katalis. Setelah kering lakukan uji Amonia TPD untuk menentukan
kualitas dan keberhasilan aktivasi pada zeolit.

3.4.2 Sintesis Triacetin dengan Proses Esterifikasi

Gilseol dan asam asetat ditimbang sesuai dengan rasio reaktan

adalah 1:3, 1:4, dan 1:5 mol kemudian dipanaskan dengan suhu reaksi
yaitu : 90°C, 100°C, 110°C, dan 120°C pada reaktor, dan suhu dijaga

sesuai suhu reaksi yang telah ditentukan, diiringi proses pengaduk (700
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rpm), setelah larutan tercampur sempurna dan suhu reaksi telah
tercapai sampel diambil untuk dilakukan analisa asam awal (A,).
Dilakukan titrasi asam basa menggunakan NaOH 0,5 N. Kemudian
ditambahkan katalis alam klipnotilolit sebanyak 5% dari berat gliserol
selanjutnya setelah waktu reaksi 12, 3, dan 4 jam, maka reaksi
dihentikan bersamaan dengan itu dilakukan analisa asam bebas (Ap)
yang penentuannya sama dengan asam awal. Setelah reaksi selesai,
dilakukan 2 proses percobaan yaitu dengan tidak dilakukan proses
kondensasi (untuk suhu 100°C) dan dengan proses kondensasi. Proses
kondensasi dilakukan pada suhu 90°C selama 4 jam karena pada suhu
90°C ini merupakan suhu optimal untuk mengakselerasi reaksi secara
termal serta proses inti dapat ditingal dalam waktu lama tanpa perlu
penambahan pelarut atau kekhawatiran bejana reaksi mendidih hingga
kering karena uapnya segera terkondensasi di dalam pendingin. Hal
tersebut dikarenakan pelarut akan selalu mendidih pada suhu tertentu,
maka dipastikan bahwa reaksi berlangsung pada suhu konstan. Setelah
itu lakukan penyaringan menggunakan kertas saring Whatman no. 42.
3.4.3 Karakteristis Katalis Zeolit Klipnotilolit

Uji karaktetisasi katalis zeolit alam lampung (ZAL) jenis
klipnotilolit dilakukan dengan beberapa pengujian diantaranya uji
XRD, Uji SEM dan uji FTIR dilakukan di Laboratorium terpadu

Universitas Sultan Ageng Tirtayasa
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3.4.4 Kareateristik Triacetin

a.

b

Identifikasi Komponen dan Konsentrasi Menggunakan GC-MS

- Preparasi Sampel
Ke dalam tabung reaksi produk dimasukkan kemudian 1 ml n-heksana
ditambahkan untuk ekstrak biodiesel dari alkohol serta produk. Kemudian
larutan NaCl jenuh ditambahkan sebanyak 3 ml. Bagian n- heksana (fase
atas) dipindahkan ke dalam botol vial dan ditambahkan Na,SO, anhidrat
yang memiliki fungsi sebagai pengikat air agar air di dalam produk yang
diuji hilang. Produk dimasukkan ke dalam botol vial kedua dan Na;SO4
anhidrat agar tidak ikut tercampur dan produk langsung bisa untuk proses
analisis (Asriani, 2016: 29).

- Analisis dengan GC-MS
Lakukan pengaktifan GC-MS kemudian tampilan analisis diatur, pada
monitor pilih sampel login. Kedalam autoinjector, suntikan produk
sebanyak 1pL. Analisis GC dapat dihentikan dengan klik ketika grafik
telah terlihat datar. Komponen yang paling mirip dari beberapa komponen
dari bobot molekul serta tinggi inten peaknya yang ditunjukkan oleh
puncak grafik yang diidentifikasi (Asriani, 2016: 29).

. Konversi Gliserol

Konversi Asam Asetat menjadi triacetin dapat dihitung sebagai berikut

oo asam awal — asam bebas
0% konversi Gliserol = l x 100%
asam awa

(Ernawati dkk., 2015)
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Asam Awal (A,) dan Asam bebas (Ap)

Sebanyak 1 gram sampel untuk ditimbang dalam erlenmeyer 250 ml,
kemudian ditambahkan 10 ml HCl. Erlenmeyer disambungkan dengan
kondensor dan dipanaskan secara perlahan selama 1 jam. Kemudian
didinginkan, sebanyak 1 ml indikator pp ditambahkan, dan dititrasi
dengan menggunakan NaOH 0,5 N sampai berwarna merah muda seulas

(catat volume NaOH lakukan yang sama untuk blanko).

Asam awal dan asam bebas

_ 40 X (VNaoH blanko — vNaOHlsampel) X Nnaon

x 1009
berat sampel %

(SNI7182,2015).

Penentuan Densitas

Piknometer yang kering ditimbang sebagai (a), selanjutnya
piknometer diisi aquades hingga tanda batas. Dihimpitkan dan dicatat
berat penimbangan sebagai (b). Hal tersebut dilakukan pada sampel yaitu
ditimbang piknometer yang telah diisi oleh triacetin. Dihimpitkan, hasil
penimbangan dicatat sebagai (c).

Perhitungan:

Bobot piknometer kosong (b) : a gram Bobot piknometer +

aquades
Bobot aquades :(b-a) gram
Bobot piknometer kosong : a gram

Bobot piknometer + Triacetin : ¢ gram
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Bobot Triacetin :(c-a)gram

Perhitungan gravitas spesifik (Sgt)

(c—a)gram
(b—a)gram

Sg' sampel =

Perhitungan densitas air (d' ) suhu kamar, t°C

dag' = 0,99740 g/cm’

Perhitungan densit4as (d' )

di=Sg x dug
d. Penentuan Viskositas
Viskometer ostwald dibersihkan dan dikeringkan kemudian diisi

aquades pada sisi kanan dan dimasukkan ke dalam penangas air yang
dilengkapi dengan termometer untuk mengukur suhu hingga berada
suhunya 40°C. Melalui pipa kiri zat cair dihisap oleh bulb. Waktu yang
diperlukan zat untuk mengalir dengan menggunakan stopwatch dari tanda
b sampai a. Lakukan hal yang sama dalam pengukuran viskositas triacetin.

Perhitungan :

ni= koefisien viskositas zat cair

1= koefisien viskositas triacetin

p1= kerapatan zat cair

p,= kerapatan triacetin

ti= waktu alir zat cair

t-= waktu alir triacetin
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(Rezeki, 2018)
3.5 Variabel Penelitian pada Sintesis Triacetin
3.5.1 Variabel Tetap
1. Konsentrasi katalis 5% massa asam asetat.

2. Kecepatan pengadukan 700 rpm.

3.5.2 Variabel Berubah
1. Suhu yang digunakan yaitu 100°C, 110°C, dan 120°C.
2. Konsentrasi reaktan yaitu 1:4, 1:5 dan 1:6.
3. Lamanya waktu proses sintesis triacetin adalah 1 jam, 2 jam, 3

jam, dan 4 jam.
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BAB IV
HASIL dan PEMBAHASAN

4.1 Karakteristik Zeolit Alam Lampung (Klinoptilolit)
- Uji XRD

Keberhasilan aktivasi kimia zeolit alam diketahui dengan membandingkan
XRD sampel zeolit alam lampung (ZAL) sebelum dan sesudah pengaktifan. Profil
XRD dapat mengidentifikasi konten dan kristalinitas katalis ZA yang dapat

mempengaruhinya kinerja dalam esterifikasi. Perbandingan tersebut dapat dilihat

pada gambar 4.1.
A AR AR AARANSAARARARAAS AARAAASARSRAAAAAAASS AARAASASAS ARARARRASAARARARALS AARARAARAC ]
O ANDER Sample
o — el Aklivark 1
L |
— Atelah Aktivash '
S000 M -
!
1
L {
§f woop '}
4 I !
f |
z -
§ 4
-
4 00 | -'
|
!

0o xnw §0.00 4000 %0.00 6000 00 80.00 000
Dvfractson Angie [degree Jtheta|

Madel | DE ADVANCE ECO with Lynyeye NE-T Cu Source
Gambar 4.1. Spektrum XRD ZAL Sebelum dan Setelah Aktivasi

Pola difraktogram hasil analisis dengan XRD menunjukkan bahwa fase

amorf lebih dominan pada zeolit alam yang belum diaktivasi dan fase kristal
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meningkat setelah diaktivasi. Fase amorf terbentuk pada puncak daerah 2 tetha
disekitar 0° — 20° . Sedangkan fase kristal di tandai dengan munculnya puncak
puncak difraktogram pada daerah 2 tetha disekitar 21° -31°. Peningkatan intensitas
peak pada spektrum XRD ZAL teraktivasi mendominasi pada sudut difraksi lebih
dari 30°. Disamping itu juga ditandai dengan jumlah peak yang lebih banyak pada
struktur kristal tersebut (Mufrodi, Z dkk., 2018). Sedangkan pada hasil penelitian
fase amorf lebih dominan diduga karena kerusakan saat aktivasi yang disebabkan
oleh pemanasan pada suhu yang kurang optimal yaitu sebesar 200°C. Hal tersebut
sesuai dengan penelitian dari Yulistiono, H. S dan Swastanti, B (2018) dimana
katalis dipanaskan pada suhu 300°C sampai 500°C memberikan efek katalitik yang
baik terlihat dari nilai konversi produk yang meningkat. Akan tetapi saat pemanasan
yang digunakan kurang dari suhu optimal maka fase kristalisasi pada katalis tidak

tercapai (Ebben, A dan Carrie, C.,2024).

Gambar 4.1 memperlihatkan karakter klinoptilolit dengan munculnya peak
karaktersitik pada 28 tidak ada perubahan yang utama komponen zeolit yaitu SiO2
dan Al:Os yang diidentifikasi di setiap zeolit sebelum dan sectelah aktivasi.
Difraktogram ZA sampel sebelum aktivasi (Gambar 4.1) menunjukkan utama
puncaknya pada 27,60 2theta dan 59,7 untuk SiO>dan 33 untuk A;2O;. Sedangkan
sampel Zeolit Alam Lampung setelah aktivasi proses (Gambar 4.1) menghasilkan
difraktogram dengan puncak utama pada 21,86 2theta dan 101,5 untuk SiO: dan
tidak ada (-) untuk Al2Oa3. Lestari dkk. (2010) menyatakan bahwa Si dan Al
merupakan unsur utama Zeolit Alam yang komposisinya tergantung pada asal

usulnya dan secara umum Zeolit alam yang terdapat di Indonesia sebagian besar
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mengandung jenis mordenit dan klinoptilolit.
- Uji SEM

Morfologi permukaan padatan zeolit dianalisis menggunakan SEM guna
mengetahui tipologi dari zeolit meliputi tekstur dan dispersi dari logam yang
dimodifikasikan pada ZAL. Hasil analisi SEM ZAL dapat dilihat pada Gambar

4.2. dan Gambar 4.3.

EHT= 700 %V Signal A= SE1 Dete: ¢ May 2024 FEINY|
'_| WoO=81fmm Mag= 100KX Time: 10:20:94

(a) Morfologi ZAL pada Perbesaran 1.00 KX

1 jurm® EHT= 7.00 4V Sigmel A = SE 1 DOwie: 6 May 2024

FEINN
A WD = 810 mm Meg= 1500 K X Tiene: 10 1531 -

(b) Morfologi ZAL pada Perbesaran 15.00 KX
Gambar 4.2 Hasil SEM ZAL Sebelum Aktivasi
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10 um* EHT= 700k Signal A= SE1 Date: 6 May 2024 —
— WD = 7.95 mm Mag= 1.00KX Time: 10:32.08

(c) Morfologi ZAL pada Perbesaran 1.00 KX

1 um* EMT= 700 kV Signal A= SE1 Date: 6 May 2024 71
WD = 7.86 mm Mag= 1500 KX Time: 10.27:16

(d) Morfologi ZAL pada Perbesaran 15.00 KX
Gambar 4.3. Hasil SEM ZAL Setelah Aktivasi

53




Mortfologi ZAL sebelum aktivasi merupakan suatu kristal berpori yang
masih rapuh yang dapat dilihat dari bentuk struktur dari katalis pada Gambar 4.2
sedangkan ZAL yang sudah diaktivasi terlihat lebih keras dan memiliki struktur
lebih padat. ZAL diaktivasi dengan cara diasamkan menggunakan asam mineral
HC1 untuk menghilangkan senyawa anorganik yang menutup pori-pori pada zeolit
serta mengurangi jumlah kation dalam zeolit. Pada proses aktivasi, ion H* akan
bereaksi mengurai ikatan atom Al yang berada pada struktur ZAL. lon H" ini akan
menyerang atom oksigen yang terikat pada Si dan Al. Berdasarkan harga energi
dissosiasi ikatan Al-O (116 kkalmol-1) jauh lebih rendah dibandingkan energi
disosiasi ikatan Si-O (190 kkalmol-1), maka ikatan Al-O jauh lebih mudah terurai
jika dibandingkan dengan Si-O, sehingga ion H' akan cenderung menyebabkan
terjadinya pemutusan ikatan Al-O dan akan membentuk terbentuk gugus silanol.
ZAL yang teraktivasi asam memiliki nilai keasaman paling rendah hal ini dapat
terjadi karena ZAL sebelum teraktivasi jumlah pengotornya jauh lebih banyak

dibandingakn setelah diaktivasi (Fatimah, N dan Budi U., 2017).
- Uji FTIR (Fourier Transform IR)

Analisis FTIR produk reaksi bertujuan untuk mengenali keberadaan gugus

fungsi dalam Zeolit Alam Lampung.
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Gambar 4.4. Spektrum FTIR ZAL Sebelum dan Setelah Aktivasi

Gambar 4.4. menunjukkan spektrum FTIR dari sampel ZAL Hasil FT-IR sebelum
aktivasi memperlihatkan panjang gelombang 1632,79 cm™ untuk gugus O-H,
1011,41 cm™ dan 792,69 cm™ untuk gugus Al-O/Si-O mempunyai pita lebih
lemah dibandingkan dengan hasil FT-IR ZAL setelah aktivasi pada panjang
gelombang 1628,02cm™ untuk gugus O-H, 1029,96 cm™ untuk gugus dan 784 24

cm’! untuk gugus Al-O/Si0 (Nsimba E.B dkk., 2015).
4.2 Karakteristik Triacetin
Uji GC-MS

Hasil GC-MS dipergunakan dalam mengetahui komponen hasil dari reaksi
serta kadar dari masing-masing dan juga diduga senyawa komponen berdasarkan

data kelimpahan massa dan fragmentasi hal tersebut dapat dilihat pada
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kromatogram produk sintesis triacetin Gambar 4.5.
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Gambar 4.5. Kromatografi Triacetin dengan Perbandingan Pereaksi 1 :4 suhu
100°C dan Waktu Reaksi 4 jam

Tabel 4.1. Perhitungan Relative Area

Beak Retention Area Counts Relative
No e Component Time cd ’oun s Height Counts Area

Name . (min)

(min) (%)
1. 1 Asam 2,201 77419720.267 435303810,183 | 7.22
Asetat

2. 3 Gliserol 2919 493327889.895 | 3265960921910 | 46,01
3. 6 Diacetin 4,320 414897718.293 | 3358712834.,080 | 38.69
4. 7 Triacetin 5.599 51249931.272 1222301295,164 | 14,08

Gambar 4.5. dan Tabel 4.1. menunjukkan empat puncak dominan pada Rt
2,201,2,919, 4,320, dan 5,599 yang berturut-turut mengindikasikan senyawa asam
asetat, gliserol, diacetin, dan triacetin. Produk triacetin yang terbentuk sebesar
14,08 9% dan produk antara diacetin sebesar 38.69 %. Sebagian besar adalah gliserol

yang belum terkonversi sebesar 46,01 %. Pada saat reaksi esterifikasi gliserol,
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gugus OCOCH; (grup asetil) menggantikan gugus—OH dengan proses asetilasi
secara bertahap oleh kelompok —OH pada gliserol. Hal tersebut didiukung dengan
munculnya produk diacetin pada kromatogram produk sintesis. Dengan demikian
mekanisme reaksi pembentukan triacetin sesuai dengan yang diusulkan pada

Gambar 4.6

O
HO._h_OH

Propane-1,2,3-triol (Glycerol)

PN
Ol o)ﬁ OH
HO\A/OH 0 \)\/ou

1,3-Dihydroxypropyl acetate ( 2-monoacetin)  2,3-Dihydroxypropyl acetate (1-monoacetin)
(major product)

|
i 7

0 0 OH
= 0\( 0\/'\/0\’(
0 0
1-Hydroxy-2,3-propanediyl diacetate (1,2-diacetin) 2-Hydroxy-1,3-propanediyl diacetate (1,3-diacetin)

4
Yo\j\,o

0 0
1 3-Diacetyloxypropan-2-yl acetate (Triacetin)

Gambar 4.6. Skema Asetilasi Gliserol Menjadi Triacetin (Konwal, L]
dkk.,2015)
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- Densitas
Seiring dengan bertambahnya suhu dan perbandingan pereaksi nilai densitas pun

semakin meningkan hal tersebut terdapat pada Gambar 4.7-4.9.

Densitas pada Perbandingan perekasil:3
1,1600
Suhu
—8— 90°C
1,1400
@ —8— 100°C
=
= 110°C
(] v - _5 -
1,1200 e - - —— 120°C
— st andar
1,1000
0 1 2 3 4
Waktu (Jam)
Gambar 4.7. Densitas pada Perbandingan Pereaksi 1 : 3
Densitas pada Perbandingan Pereaksil :4
1,16
Suhu
—8— 90°C
1,14
@ =8 100°C
=
- 110°C
]
(] -
1,12 —— 1207
11
0 1 2 3 4
Waktu (Jam)

Gambar 4.8. Densitas pada Perbandingan Pereaksi 1 : 4
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Densitas pada Perbandingan Perekasil:5
1,16
Suhu
144 —8— 90°C
E e 100°(
7]
- 110°¢
a
1,12 —— 120°(
ﬁ‘; standar
1,1
0 1 2 3 4
Waktu (Jam)

Gambar 4.9. Densitas pada Perbandingan Pereaksi 1 : 5

Densitas merupakan sifat dasar materi sebagai massa per satuan volume.
Densitas triacetin pada temperatur ruang adalah 1,155 g/mL. Setiap zat memiliki nilai
densitas tertentu sehingga densitas dapat menjadi salah satu indikator kemurnian zat.
Pada penelitian ini dilakukan pengujian densitas setiap produk untuk melihat
perbandingan profil produk dengan triacetin murni. Gambar 4.7 — 4.9 menujukkan
profil densitas produk-produk sintesis pada berbagai suhu dengan perbandingan reaksi
(Zulfia, A dan M. Arianti., 2006).

Pengaruh perbandingan pereaksi gliserol : asam asetat terhadap densitas
produk yang dihasilkan adalah pada pereaksi 1 : 3 (suhu 120°C) menunjukkan profil
densitas yang paling tinggi (1,14 g/mL) dan mendekati nilai densitas triacetin standar
(1,15 g/mL). Pada perbandingan pereaksi 1 : 4 dan 1 : 5 menunjukkan densitas produk
yang jauh menurun hingga 1,115 g/mL. Hal ini mengindikasikan reaktan berlebih

dapat mengurangi kemurnian produk.
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- Viskositas

Gambar 4.10-4.13 menunjukan profil viskositas produk-produk dari reaksi
pada berbagai variasi suhu dan perbandingan pereaksi. Secara umum, viskositas
produk masih di bawah viskositas triacetin standar karena kurangnya tingkat
kemurnian produk. Produk hasil reaksi pada variasi suhu paling tinggi (120°C)
memiliki nilai viskositas (2,1) yang paling mendekati nilai viskositas triacetin standar
(2,3). Hal ini menunjukkan faktor suhu sangat memengaruhi keberlangsungan reaksi
dan pembentukan produk triacetin. Produk-produk hasil reaksi pada variasi suhu di
bawah 120°C memiliki viskositas lebih kecil dari 2 yang mengindikasikan kurang
optimalnya pembentukan triacetin.

Secara umum, perbandingan pereaksi gliserol : asam asetat 1 : 3, pada berbagai
variasi temperatur reaksi, menghasilkan produk dengan viskositas paling tinggi. Hal
ini menunjukkan bahwa reaktan berlebih yang terikut bersama produk akan

menurunkan kemurnian produk.

Viskositas pada Suhu 90°C
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Gambar 4.10. Viskositas pada Suhu 90°C
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Viskositas pada Suhu 100°C
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Gambar 4.11. Viskositas pada Suhu 100°C
Viskositas pada Suhu 110°C
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Gambar 4.12. Viskositas pada Suhu 110°C
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Viskositas pada Suhu 120°C
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Gambar 4.13. Viskositas pada Suhu 120°C

Nilai viskositas semakin naik seiring dengan naiknya konsentrasi Triacetin.
Kenaikan viskositas ini disebabkan oleh konsentrasi larutan menyatakan banyaknya
partikel zat yang terlarut tiap satuan volume. Partikel terlarut yang nilainya semakin
banyak maka viskositasnya semakin tinggi pula yang disebabkan oleh gesekan antar

partikel semakin tinggi (Lumbantoruan, P dan Erislah, 2016).
43 Pengaruh Suhu terhadap Sintesis Triacetin

- Konversi

Suhu reaksi berpengaruh pada gerakan molekul-molekul maupun pada
viskositas fluida yang ada pada sistem reaksi. Peningkatan suhu reaksi akan
meningkatkan tumbukan molekul reaktan dan difusivitas reaktan ke sisi aktif katalistor
(Fogler, H.S., 1999), dan diharapkan akan mampu menghasilkan konversi reaktan
yang menjadikan produk semakin lebih besar. Beberapa penelitin yang telah

melakukan kajian pengaruh suhu dalam suatu reaksi kimia adalah penelitian Satriadi,
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H (2015) 80°C-120°C kenaikan nilai konversi. Kecepetan reakasi akan semakin tinggi
seiring dengan semakin tingginya suhu reaksi yang digunakan. Hal tersebut sesuai
persamaan Arrhenius, dimana nilai konversi yang diperoleh semakin besar sebagia
hasil dari kecepatan reaksi yang bertambah saat suhu reaksi juga semakin tinggi. Hal

ini sesuai dengan hasil dari penelitian yang terdapat pada Gambar 4.14-4.16.

Konversi pada Perbandingan Pereaksi 1 :3
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Gambar 4.14. Nilai Konversi Gliserol pada Perbandingan Pereaksi 1:3
Konversi pada Perbandingan Perekasi 1 :4
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Gambar 4.15. Nilai Konversi Gliserol pada Perbandingan Pereaksi 1:4
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Konversi pada Perbandingan Pereaksi1:5
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Gambar 4.16. Nilai Konversi Gliserol pada Perbandingan Pereaksi 1:5

Menurut Hidayati, N dkk., 2021 bahwa interaksi antara reaktan dan katalis

meningkat seiring dengan meningkatnya suhu. Namun demikian, peningkatan suhu

lebih lanjut di atas 1200C menyebabkan penurunan selektivitas karena
berkurangnya aksesibilitas asam asetat, yang menyebabkan asam asetat menguap
pada tingkat yang lebih tinggi (Kulkarni dkk., 2020).
- Kinetika Reaksi

Model kinetika ini digunakan dalam menganalisis hasil dari penelitian yang
telah dilakukan yaitu pada rasio pereaksi 1 : 3, 1:4, 1:5 dengan suhu yang digunakan
adalah 90°C, 100°C, 110 °C dan 120 °C. Analisis model knetika ini dilakukan
dengan menambahkan termometer ke dalam labu alas bulat leher tiga untuk
menjaga suhu tetap konstan. Kinetika reaksi dianalisis menggunakan data konversi
gliserol terhadap waktu yang disesuaikan untuk menentukan konstanta laju pada

suhu yang berbeda menggunakan model kinetika orde O, orde 1. dan orde 2.
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Penentuan model yang dapat merepresentasikan hasil eksperimen dari proses
esterifikasi pada sintesis triacetin, maka dapat dilihat dari nilai koefisien determinasi
(R?) dari setiap model kinetika yang digunakan. Suatu model kinetika dikatakan dapat
merepresentasikan hasil eksperimen dengan baik apabila memiliki nilai R® yang
mendekati 1 (Ansori, 2020). Kinetika reaksi Triacetin dapat dilakukan dengan
pengujian terhadap model kinetika reaksi orde 0, orde 1, dan orde 2.

- Orde0
Hubungan waktu (t) dengan konsentrasi dari hasil plot kedua varian tersebut

diperoleh dengan perbandingan pereaksi 1:3 disajikan pada Gambar 4.17

Konsentrasi (Ca) vs Waktu (t)
0,80 —8— 90°C
_ —8— 100°C
= 0,60 y=0,0627x+0,3028
< R? =0,9842 Loc
|§ -
8 0,40 y=0,0221x+0,2157 —m— 120°C
g R? = 0,8854
5 y=0,0251x + 0,1383
¥ 0,20 R?=0,9567
¥ =0,042x+ 0,0937
) R?>=0,9718
0 1 2 3 4
Walktu (t)

Gambar 4.17. Hubungan Konsentrasi (Ca) vs Waktu (t) dengan Perbandingan
Pereaksi 1:3

Gambar 4.17 menunjukkan adanya pengaruh antara konsentrasi dengan waktu
reaksi ini menunjukkan jika proses esterifikasi ini bukan merupakan orde reaksi 0
karena untuk orde reaksi O terjadi apabila waktu reaksi tidak dapat mempengaruhi

besarnya konsentrasi.
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- Orde Reaksi 1

Hubungan waktu (t) dengan konsentrasi (In Ca dari hasil plot kedua varian

tersebut dengan perbandingan pereaksi 1:3 disajikan pada Gambar 4.18.

Konsentrasi (In Ca) vs Waktu (t)

0 Suhu
0 1 2 3 4 — 00 C

— =0,1398x- 1,1396
T -0,5 y=0, . e
c R? = 0,9675 e
g —dr— 110°C
5o y=0,0841x-1,5212
c R?=0,8647 —— 120°C
% ?/_4!:_:——.’/.
2 15

y =0,1286x- 1,9368
R? = 0,933
y=0,2126x- 2,1761

-2 2
Waktu (1) R~ 09813

Gambar 4.18. Hubungan Konsentrasi (In Ca) vs Waktu (t) dengan Perbandingan
Pereaksi 1:3

- Orde Reaksi 2

1
Hubungan waktu (t) dan konsentrasi & dari hasil plot kedua varian dengan

perbandingan pereaksi 1:3 disajikan pada Gambar 4.19.
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Gambar 4.19. Hubungan Konsentrasi (é) vs Waktu (t) dengan

Perbandingan Pereaksi 1:3

Tabel 4.2. Nilai Koefisien Determinasi (R”) Orde 1 dan Orde 2 pada

Perbandingan Pereaksi 1:3

Orde Reaksi Suhu (T) Koefisien Determinasi (R?)
90°C 09813
100°C 0,9338
l 110°C 0.8647
120°C 0,9675
20°C 0,9823
100°C 09051
’ 110°C 0,8433
120°C 0,9425
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Tabel 4.3. Nilai Koefisien Determinasi (R?) Orde 1 dan Orde 2 pada Suhu

110°C
Orde Reaksi Perbandingan Pereaksi | Koefisien Determinasi (RY
1:3 0.8647
1 14 09560
1:5 09819
1:3 08433
2 14 09106
1:5 09742

Berdasarkan Tabel 4.2. dapat dilihat bahwa pada model kinetika orde 1
untuk reaksi esterifikasi pada rentang suhu 90-120°C dengan perbandingan pereaksi
1:3 memiliki nilai koefisien determinasi (R?) yang lebih tinggi dibandingkan pada
model kinetika orde 2. Begitu juga dengan perbandingan pereaksi yang berbeda
misalnya saja pada suhu 110°C nilai R? lebih besar dibandingkan dengan orde reaksi
2. Sehingga dapat dikatakan bahwa model kinetika orde 1 dapat merepresentasikan
secara baik hasil eksperimen dari reaksi esterifikasi sintesis triacetin. Berdasarkan
hasil yang ditunjukkan pada Gambar 4.19. dengan variabel rasio mol
gliserol/asetat asam 1:3 untuk perhitungan orde 1 pada rentang suhu 90°C
mempunyai nilai regresi yang mendekati 1. Nilai terbesar dari k ditemukan pada
perbandingan rentang suhu 90°C yaitu 0,2126 s™'. Berdasarkan hal tersebut,
konsentrasi reaktan yang besar mengandung jumlah partikel yang lebih banyak,
sehingga partikelnya lebih banyak tersusun rapat. Partikel yang mempunyai

susunan padat akan lebih sering bertumbukan sehingga berpeluang reaksi yang
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terjadi semakin besar (Poosumas, J dkk., 2016).

Variasi suhu digunakan dalam proses penelitian yaitu 90°C, 100 °C, 110 °C,
dan 120°C. Nilai konversi akan semakin tinggi saat suhu pun menjadi lebih tinggi. Hal
tersebut sesuai dengan persamaan Arrhenius. Pada suhu 90°C didapatkan konstanta
kecepatan reaksi sebesar 0,2126 s , 100°C sebesar 0,1286 s, 110°C sebesar 0,084 1
s, dan 120°C sebesar 0,1398 s'. Untuk mendapatkan nilai konstanta kecepatan reaksi
maka dibuat grafik hubungan 1/T terhadap In k.

lvslnk

T
0

0,0025 0,00255 0,0026 0,00265 0,0027 0,00275 0,0028

0,5

y =2474,7x - 8,5633
R?=0,3472

.......
.....
asnn
apenn
........

-2,5

’ In k
Gambar 4.20. Grafik Hubungan %tcrhadap Ink

Besarnya peningkatan laju reaksi yang dihasilkan akan berbanding secara
eksponensial satu per satuan suhu reaksi. Suatu reaksi perubahan akan mulai
berlangsung jika diberikan sejumlah energi minimum yaitu energi aktivasi (Ea) hal
tersebut sesuai dengan teori aktivasi. Untuk menentukan energi aktivasi digunakan

persamaan :
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E
mk =In A—=2x21 (25)
R T

Kemudian terjadilah hubungan linier antara In k (sumbu y) terhadap%

(sumbu x) dengan kemiringan —Ea/RT dan potongan sumbu y sama dengan In A.
Dari hasil perhitungan diperoleh persamaan y = 2474,7x -8,5633 sehingga
diperoleh nilai nilai energi aktivasi (Ea) sebesar -20574.66 J/mol atau -2057
kJ/mol dan faktor tumbukan (A) sebesar 0,0002 s (orde 1). Energi aktivasi (Ea)
merupakan energi minimum yang diperlukan oleh suatu reaktan agar mengalami
perubahan menjadi produk (sehingga terjadilah reaksi). Energi aktivasi (Ea) pada
penelitian ini bernilai sangat besar yaitu -20,57 kJ/mol hal tersebut dikarenakan
semakin besar energi aktivasi maka laju reaksinya semakin lambat karena energi
minimum untuk terjadi reaksi semakin besar. Faktor yang mempengaruhi energi

aktivasi (E) yaitu suhu (T), faktor eksponensial (ko). Semakin kecil harga In k maka
ha:ga%rata-rata semakin besar. Hal tersebut menunjukkan semakin tinggi suhu

maka energi aktivasinya akan semakin kecil dan semakin sedikit waktu yang
diperlukan sehingga akan memperbesar harga laju reaksi. Semakin banyak molekul
yang memiliki probabilitas untuk dapat bereaksi membentuk produk dimana
semakin tinggi suhu, produk esterifikasi semakin meningkat (Du, Y ., 2021).

Pada reaksi reversibel dan eksotermik, jika suhu dinaikkan maka reaksi akan
bergeser ke arah pembentukan reaktan. Kondisi ini perlu diantisipasi dengan
beberapa cara agar keseimbangan tetap terjaga bergeser ke kanan untuk

pembentukan produk. Hal ini sejalan dengan persamaan van’t Hoff yang

mengangkat keseimbangan konstanta sebanding dengan % Dengan kata lain, In k

70




pada suhu reaksi menyebabkan penurunan (Atkins, P dan Paula, J. 2006) fenomena
tersebut dapat dilihat pada Gambar 4.20. Energi aktivasi (Ea) suhu 120°C lebih
kecil dibandingkan yang lain. Hal ini menandakan akan segera terbentuknya
monoacetin berubah menjadi diasetin. Fenomena ini sejalan dengan kondisi produk

diacetin lebih banyak dibandingkan triacetin (Mufrodi, Z dan Arief, B., 2012).
4.4 Pengaruh Perbandingan Pereaksi terhadap Sintesis Triacetin

Menurut asas Le Chatelier dimana bila mol reaktan ditambahkan maka arah
reaksi akan bergeser ke arah produk sehingga semakin besar asam asetat yang
ditambahkan maka produk yang dihasilkan akan semakin besar, sehingga
seharusnya perbandingan rasio mol yang lebih tinggi memiliki konversi yang lebih
tinggi dibandingkan perbandingan rasio mol reaktan yang lebih rendah (Yulvianti,
M dkk.,2016). Alasan dari penggunaan katalis dalam sintesis tracetin adalah untuk
penurunan energi aktifasi (Ea), sehingga pereaksi mudah bereaksi dan produk
pun mudah untuk terbentuk. Hal tersebut berlaku untuk reaksi esterifikasi dimana
reaksi esterifikasi merupakan reaksi reversible (Fessenden, R J dan Fessenden,J .S,
1982), saat salah satu reaktan dibuat berlebih, maka reaksi akan bergeser ke arah
kanan dan reaksi tumbukan antar molekul akan menjadi semakin besar juga
sehingga nilai konversi menjadi lebih besar (McKetta,J. J, dan Cunningham, 1977).
Hal tersebut dapat dilihat dari hasil penelitan yang terdapat pada Gambar 4.21-

424.
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Gambar 4.21. Konversi Gliserol pada Suhu 90°C
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Gambar 4.22. Konversi Gliserol pada Suhu 100°C
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Konversi pada Suhu 110°C
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Gambar 4.23. Konversi Gliserol pada Suhu 110°C
Konversi pada Suhu 120°C
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Gambar 4.24. Konversi Gliserol pada Suhu 120°C

Hasil penelitian menunjukkan semakin besar perbandingan pereaksi akan
semakin tinggi juga nilai konversinya akan tetapi pada suhu yang lebih tinggi yaitu
120°C konversi tertinggi dihasilkan oleh perbandingan pereaksi yang rendah.

Perbandingan komposisi reaktan berpengaruh terhadap nilai konversi salah satunya
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oleh Hamzah dkk (2019) nilai konversi reaktan pada rentang 76% sampai 100%
bernilai baik. Dimana dalam penelitian adalah : 1:6 - 1:12 mol sering digunakan
sebagai perbandingan antara gliserol dan asam asetat. Akan tetapi perbadingan 1:3
mol juga lebih sering digunakan karena komposisi pereaksi yang besar ini dapat
mempersulit pemisahan antara reaktan dengan produk pada proses separasi, dan
mengakibatkan semakin besar biaya operasinya serta perbandingan 1:3 menjadikan
koversi pembentukan traicetin semakin meningkat (Nuryoto dkk., 2022).

Hal tersebut diperkuat oleh analisis dari Yulvianti, M (2016) konversi optimum
yang diperoleh yaitu pada perbandingan rasio mol reaktan 1 gliserol : 3 asam asetat
sebesar 91.76%. Sedangkan untuk perbandingan rasio mol reaktan 1 gliserol : 5
asam asetat, dan 1 gliserol : 7 asam asetat mengalami penurunan konversi menjadi
86,73% dan 77.47%. Hal ini dapat disebabkan karena dengan peningkatan jumlah
perbandingan mol asam asetat semakin banyak kadar air. Air ini merupakan
tahanan bagi reaktan untuk berdifusi ke dalam sisi aktif katalisator sehingga dapat
menurunkan kerja zeolit dan berdampak pada penurunan konversi asam asetat
menjadi triacetin. Setiap tahap pembentukan triacetin menghasilkan 1 molekul air,
sehingga dalam pembentukan triacetin dibutuhkan 1 molekul gliserol 3 molekul
asam asetat dan 3 molekul air sebagai produk samping. Oleh sebeb itu pada tahap
awal reaksi akan semakin banyak air yang terbentuk dan asam asetat yang
diperlukan untuk reaksi. Air yang merupakan tahanan bagi reaktan untuk berdifusi
ke dalam sisi aktif katalisator menyebabkan pada reaksi tahap selanjutnya terjadi
penurunan konversi asam asetat karena asam asetat tidak ikut bereaksi. Penurunan

nilai konversi seiring dengan meningkatnya jumlah mol pereaksijuga sesuai dengan
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penelitian dari Yanti N.R dkk (2019) dimana terjadi penurunan konversi yang
diperoleh ketika rasio ditingkatkan dari 1:8,9 menjadi 1:115 yaitu dari 91%
menajdi 87% hal ini dapat disebabkan oleh kondisi saturasi pada tingginya rasio
mol, sehingga perubahan yang terjadi tidak signifikan. Pada penelitian yang
dilakukan oleh Gao, X dkk., 2015 perbandingan mol gliserol:asam asetat yang
meningkat dari 1:2 menjadi 1:6 menyebabkan peningkatan konversi, dikarenakan
kelebihan asam asetat akan menggeser kesetimbangan ke arah produk sehingga

meningkatkan pembentukan monoasetin dan diasetin.

4.5 Proses Sintesis Triacetin Tanpa Kondensasi
Reaksi esterifikasi pembentukan Triacetin dapat dilihat pada Gambar 4.25.

dimana produk sampingnya merupakan air.

H(=—0— C — (H:

H—o0—H H o I
l | |
HC=—0—H +3 — € — C—O0Hs=—=H— 0—C—0F +H0
| | | ﬁ’
H— 0—H H
B —0—C— (b
Ghserol Asam asetat Tracetm Ar (26)

Proses sintesis Triacetin juga dilakukan tanpa proses kondensasi pada suhu 100°C
hal ini dikarenakan air sebagai produk samping akan terbentuk lebih banyak. Hasil
dari penelitian nilai konversi tanpa kondensasi dan dengan kondensor pada suhu

100°C disajikan pada Gambar 4.25.
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Konversi pada Suhu 100°C
(Tanpa Kondensasi dan dengan Kondensor)
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Gambar 4.25. Konversi pada Suhu 100°C (Tanpa Kondensasi dan dengan
Kondensor)

Sintesis Triacetin dengan tanpa proses kondensasi memberikan nilai
konversi yang semakin meningkat (disajikan pada Gambar 4.26) dibandingkan
dengan proses kondensasi hal tersebut dikarenakan air sebagai produk samping dari
reaksi ini cukup besar terbentuk sehingga nilai konversinya pun ikut naik. Air yg
dihasilkan biasa nya terabsorb di pori zeolit, sehingga bisa menggantikan isi pori
yang dapat menyebabkan pertukaran pada saat reaksi aktivasi nya akan berkurang.
(Sholeha, N.A., 2017). Daya adsorpsi zeolit aktif terhadap cairan maupun gas
berkurang seiring dengan kadar air yang semakin tinggi. Zeolit aktif memiliki
struktur yang berongga dan pori yang besar dan luas permukaan yang luas sehingga
mudah menangkap serta menyerap air. Hal tersebut menunjukkan konversi tanpa
kondensasi bernilai lebih tinggi dibandingkan dengan konversi dengan kondensasi
dimana zeolit setelah melakukan proses aktivasi memiliki luas permukaan yang

lebih luas sehingga mudah menyerap air yang terkandung di produk. (Nizar, A.A.S
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dkk., 2018).

4.6 Konversi Kesetimbangan

H(=—0=— C—(H:

BC— 0—H H o | .
| | | I
HCe—0—H +3 —C—C—0HT—=H— 0—C— (i +H0
| | | o
HC— 0—H H ”
HC—0—C— (b
Gserol Asamasctat Triacetm Air 7

AH® 208 = AH®f produk - AH®f reaktan
Diketahui data AH; standar

AH®f 208 Gliserol =-578800 L
mol

AH% 203 Asam Asetat = -445890L
mol

AHC 208 Triacetin = -483880 ——
mol

AH% 295 Air =-285830 L
mol

AH®05 = (-483880 -285830 ) ﬁ — (-578800 -445890) ﬁ

= 254980 ——
mol
AG® 208 = AGf produk = AG®f reaktan

AG% a0 Gliserol = -475500——
mol
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AG% 205 Asam Asetat =-324200 J
mol

AG s Triacetin_~ = -530964 ——
mol

AG® 295 Alr =-237129 L
mol

AG% 208 = (530964 -237129) L - ( -475500- 324200) L
mol mol

= 3]607L
mol

Dari persamaan van’t Hoff :

AG%a293=-R.Tkn k

AG®
InK = (AG°f29g)
RT
31607 %
ln K = ]—
8,314 K—><298 K
.mol
k = 288136 E-06
k AH® 1 1
In - _ f 298 (_ _ )
kzgg R T T2'~)3

Untuk suhu reaksi 90°C =363 K maka nilai k adalah

" Kk 254980—] 1
2,88136E-06 83143 (3631{ 298 K)
k =1,0000531
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Maka nilai Konversi Kesetimbangan (Xa) :

CcCp

k "~ CaCg

Kk - (Cap¥a)(Cap¥a)
Cao(1—xa)(3%xCpg(1—Xa))

2

10000531 = ——a)
3X(1-Xa)(1——xa)

Xa =0.633981

Tabel 4.4. Konversi Kesetimbangan pada Beberapa Suhu

Suhu Konversi
90°C 0,633981
100°C 0,633082
110°C 0,633983
120°C 0,633984

Konversi kesetimbangan mengacu pada sejauh mana reaksi reversibel
mencapai keadaan keseimbangan antara reaktan dan produk. Perhitungan nilai
konversi kesetimbangan relative tetap pada rentang suhu 90°C-120°C karena reaksi
sintesis triacetin bersifat eksoterm dimana suhu yangs semakin tinggi maka nilai k
semakin kecil, atau konversi maksimum reaksi eksoterm semakin kecil atau relative

tetap pada suhu yang semakin tinggi (Constales, D dkk., 2017).
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BAB V

SIMPULAN dan SARAN

5.1 SIMPULAN

1.

Suhu dan rasio mol reaksi sangat berpengaruh dalam sintesis triacetin :
Kecepatan reaksi akan semakin tinggi seiring dengan semakin tingginya suhu
reaksi yang digunakan, misalnya saja untuk konversi triacetin dengan
kondensor untuk perbandingan pereaksi 1:3 pada suhu 90°C waktu reaksi 1
jam nilai konversi sebesar 14,41% seiring peningkatan suhu nilai konversi pun
semakin naik yaitu pada suhu 100°C sebesar 15,74%, suhu 110°C sebesar
22 83%, dan suhu 120°C sebesar 35,68%. Namun demikian, peningkatan suhu
lebih lanjut di atas 120°C diduga menyebabkan penurunan selektivitas karena
berkurangnya aksesibilitas asam asetat, yang menyebabkan asam asetat
menguap pada tingkat yang lebih tinggi dan tumbukan antar atom meningkat
pada suhu reaksi yang lebih tinggi, dapat dilihat dari hasil penelitian pada suhu
120°C perbandingan pereaksi 1:4 , peningkatan nilai konversi tidak terlalu
besar pada penambahan kurun waktu reaksi esterifikasi yaitu pada kurun waktu
3 jam sebesar 31,22% dan 3 jam reaksi sebesar 32,71%.

Peningkatan rasio molar antara asam asetat dan gliserol akan meningkatkan
konversi gliserol tetapi tidak serta merata, misalnya saja untuk konversi
triacetin dengan kondensor untuk perbandingan pereaksi 1:3 pada suhu 90°C
waktu reaksi 4 jam bernilai 26 53%, pada suhu yang sama perbandingan
pereaksi 1:4 sebesar26,53%, dan perbandingan pereaksi 1:5 sebesar 31,35%.

Penurunan nilai konversi seiring dengan meningkatnya jumlah mol pereaksi
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dapat disebabkan oleh kondisi saturasi pada tingginya rasio mol, sehingga
perubahan yang terjadi tidak signifikan, hal tersebut dapat dilihat pada suhu
reaksi 100°C waktu reaksi 1 jam hasilnya semakin turun saat perbandingan
pereaksi meningkat yaitu untuk perbandingan 1:3 sebesar 15,74%,

perbandingan 1:4 sebesar 15,39%, dan perbandingan 1:5 sebesar 14.34%.
52 SARAN
Saran untuk penelitian selanjutnya :

1. Tekanan dalam reaksi sebagai variabel dalam penelitian harus disertakan

karena tekanan merupakan salah satu yang menentukan laju reaksi.

2. Metode penelitian sebaiknya berbasis gas, sehingga katalis tidak terlarut dalam
Asam Asetat dan Gliserol adalah dalam fasa gas, untuk aktivasi katalis
sebaiknya dikaji ulang dalam proses nya, sechingga nilai tambah dari Zeolit

Alam akan naik baik secara ekonomi dan pemanfaatannya di dunia industri.
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LAMPIRAN




1. Contoh Perhitungan Asam Awal (Ao) dan Asam Bebas (Ab)
Suhu 90°C, Perbandingan Pereaksi 1:3 dan Waktu Reaksi 1 jam

Asam awal dan bebas

40 X (Vgaor bianke — Vaaom X Ny,
_ (VNaoH blanko NaOHI sampel) NaOH x 100%
berat sampel

40 % (17,8 — 0,85)ml x),5225 N
Asam awal = X 100%
1010,3 mg

= 3505%

40 X Vye X N
Asam bebas = el HCL 100%
berat sampel

40 x15,3 mix0,4964 N
1013,4 mg

x 100%

Asam bebas =

=30.00%
2. Contoh Perhitungan Konversi

asam awal — asam bebas

% konversi Gliserol = x 100%
asam awal
%K Gl | = 35,05% — 30,00% 100%
o Konversi 1serol = 35_05'-}!’0 X (1]
=1441 %

3. Perhitungan Kinetika Reaksi Perbandingan Pereaksi 1:4 dan 1:5
Perbandingan Pereaksi 1:4

- Orde 0

Hubungan konsenterasi (Ca) dengan waktu (t) dari hasil plot kedua varian tersebut

diperoleh dengan perbandingan pereaksi 1:3 disajikan pada Gambar 7.1

97




Konsenterasi (Ca)

Konsentrasi (Ca) vs Waktu (t)

0,50
0.40 y =0,0443x+0,2075
0,30
y =0,0539x + 0,130

R? = 0,9865 y = 0,0299x + 0,1865

0,20 RZ
y =0,0089x + 0,1476

0,10 RZ=0,9034

Waktu (t)

—8— 90°C

—&— 100°C

—— 110°C

—&— 120°C

Gambar 7.1. Hubungan Konsentrasi (Ca) vs Waktu (t) dengan Perbandingan

Pereaksi 1:4

- Orde Reaksi 1

Hubungan konsentrasi (In Ca) dengan waktu (t) dari hasil plot kedua varian

tersebut dengan perbandingan pereaksi 1:4 disajikan pada Gambar 7.2.

Konsenterasi (In Ca)

-1,0000

-1,5000

Konsentrasi (In Ca) vs Waktu (t)

0 1 2 3

y=0,1421x-1,5138
R?=0,9411

N ] y=0,2138x- 1,8887
y=0,1135x- 1,6348 R - 0.956

R%=0,9686 r/d?—q’—'_.
=0,0527x- 1,907

Y

-2,0000 R? = 0,8962

Waktu (t)

Suhu
—t— 90°C

=&=— 100"C
—— 110°C

- 120°C

Gambar 7.2. Hubungan Konsentrasi (In Ca) vs Waktu (t) dengan Perbandingan

Pereaksi 1:4
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- Orde Reaksi 2

1
Hubungan konsentrasi = dengan waktu (t) dari hasil plot kedua varian

dengan perbandingan pereaksi 1:3 disajikan pada Gambar 7.3.

1
Konsentrasi ( C_a} vs Waktu (t)
8,00

y=-0,3141x+ 6,6986

R? =0,8876
6,00 y= -0,8772:(?@79';—:.;_._\?
R*=0,9 y = -0,4355x+ 4,982

R?=0,9774

y=0,4641x + 4,3889
RZ=0,9188

K T i
onsenterasi ( Ca)
o
8

8

0 1 2 3 4
Waktu (t)

Suhu

—— 90°C
—&— 100°C
—— 110°C

—— 120°C

Gambar 7.3. Hubungan Konsentrasi (é) vs Waktu (t)dengan

Perbandingan Pereaksi 1:4

Pada suhu 90°C didapatkan konstanta kecepatan reaksi sebesar 0,1135 5™,

100°C sebesar 0,0527 s!, 110°C sebesar 0,2138 s, dan 120°C sebesar 0,1421 s'.

Untuk mendapatkan nilai konstanta kecepatan reaksi maka dibuat grafik hubungan%

terhadap In k.
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0
0,0025
-0,5

- Ink
~vsin
T

0,00255 0,0026 0,00265 0,0027 0,00275 0,0028

- y =-2928,9x + 5,602
......................... R2=0,2031

Ink
1
Gambar 7.4. Grafik Hubungan = terhadap In k

Dari hasil perhitungan diperoleh persamaan y = -29289x +5,602 sehingga

diperoleh nilai nilai energi aktivasi (Ea) sebesar 24350,87 J/mol atau 24,35 kJ/mol

dan faktor tumbukan (A) sebesar 2709678 s

Perbandingan Pereaksi 1:5

- Orde 0

Hubungan konsenterasi (Ca) dengan waktu (t) dari hasil plot kedua varian tersebut

diperoleh dengan perbandingan pereaksi 1:5 disajikan pada Gambar 7.5.
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Konsentrasi (Ca) vs Waktu (t)

0,50 Suhu
—e— 90°C
y=0,0575x+0,2117

0,40 R?2=0,9423 100°C
3 -
Z 0,30 —— 110°C
E r
w Ll
€ y =0,0475x+0,1142 —a— 120°C
@ 0,20 )
@ R2=0,9
g y=0,0174x+0,1294

0,10 y=0,0932%~0,0068 R?=0,9309

R?=0,9129
0 1 2 3 4
Waktu (t)

Gambar 7.5. Hubungan Konsentrasi (Ca) vs Waktu (t) dengan Perbandingan
Pereaksi 1:5
- Orde Reaksi 1

Hubungan konsentrasi (In Ca) vs waktu (t) dari hasil plot kedua varian

tersebut dengan perbandingan pereaksi 1:5 disajikan pada Gambar 7.6.

Konsentrasi (In Ca) vs Waktu (t)
05000 Suhu
I ! : 3 4 —— 90°C
= =0,1716x- 1,4827
@ 10000 | Y=Y ’ o
i R? = 0,9048 —8— 100°C
z < 0,2082x- 2,004 o
g -1,5000 —i—
§ —— 120°C
@
: 2.0000 y=0,1021x- 2,0172
Q - R?=0,9216
y=0,4126x- 2,6291
-2,5000 R?=0,9779
Waktu (t)

Gambar 7.6 Hubungan Konsentrasi (In Ca) vs Waktu (t) dengan Perbandingan
Pereaksi 1:3
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- Orde Reaksi 2

Hubungan konsentrasi (é) dengan waktu (t) dari hasil plot kedua

varian dengan perbandingan pereaksi 1:5 disajikan pada Gambar 7.7.

1
Konsentrasi ( C—) vs Waktu (t)
a

10,00 Suhu
—— 90°C

8,00 Y =-0,6047x 8§ y=-2,046x+ 10,582

'_'._.L? R?=0,9086 R?=0,9958 —a— 100%C

6,00 y=-0,9366x -
R*=0,9742

—— 120°

Konsenterasi (
C
8

y =-0,5239x + 4,2394
RZ = 0,8629

g

Waktu (t)

a

Perbandingan Pereaksi 1:5

Gambar 7.7. Hubungan Konsentrasi (Ci) VS Waktu (t) dengan

Pada suhu 90°C didapatkan konstanta kecepatan reaksi sebesar 0,1716s" |
100°C sebesar 0,1021 s, 110°C sebesar 02082 s, dan 120°C sebesar 04126 s,

Untuk mendapatkan nilai konstanta kecepatan reaksi maka dibuat grafik hubungan

%tcrhadap Ink.
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1
=~vsink

T

0

0,0025 0,00255 0,0026 0,00265 0,0027 0,00275 0,0028
-0,5

-1
|

y =-4677,6x + 10,761

1,5 R?*=0,5374

200N T
25 Ink

Gambar 7.8. Grafik Hubungan % terhadap In k

Dari hasil perhitungan diperoleh persamaan y = -4677,6 x + 10,761 sehingga
diperoleh nilai nilai energi aktivasi (Ea) sebesar 38889,5664 J/mol atau 38,89

kJ/mol dan faktor tumbukan (A) sebesar 47145,79 s°! .
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Gambar 7.9 Preparasi Bahan dan Alat yang Digunakan
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Gambar 7.10 Preparasi katalis Zeolit Alam Lampung
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- Proses Sintesis Triacetin dengan Kondensasi
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Gambar 7.11 Proses Sintesis Triacetin dengan Kondensasi
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- Proses reaksi Triacetin Tanpa Kondensasi

Gambar 7.12 Proses reaksi Triacetin Tanpa Kondensasi
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Gambar 7.13 Analisa Ao dan Ap
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Pabuaran, Indonesia

Gambar 7.15 Uji GC-MS
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