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Sintesis, Karakterisasi dan Uji Katalitik Mn-Co Yang Diamobilisasi Pada Silika
Modifikasi

Qleh
Ade Eka Putra (07132076)

Pembimbing: Dr. Syukri dan Admi, M.Si

Abstrak

Sintesis katalis bimetal tergrafting pada silika modifikasi dan uji aktifitas pendahuluan pada
reaksi transesterifikasi biodiesel dari minyak jelantah telah dilakukan pada penelitian ini. Hasil
analisis AAS menunjukan bahwa kandungan logam yang terdapat pada amobilat untuk logam Co
dan Mn secara berurutan adalah 1,40% dan 1,38%, sedangkan nilai leaching untuk logam Co dan
Mn secara berurutan 1,1% dan 7,0%. Proses modifikasi silika induk serta grafting ion Kobal(II)
dan Mangan(II) diselidiki melalui analisis FTIR dimana terjadi perubahan pola serapan gugus-
gugus fungsi >8i-OH, N-H anilin. Terbentuknya spesies anionik (>Si—OAICl3) dan kationik
Co?* dan Mn** pada permukaan silika modifikasi memberikan pengaruh terhadap morfologi
amobilat. Hal ini dikonfirmasikan oleh hasil analisis SEM yang memperlihatkan bentuk, ukuran
dan dispersi partikel amobilat menjadi lebih homogen dibandingkan dengan silika induk. Reaksi
transesterifikasi trigliserida dari minyak jelantah menjadi biodiesel telah berhasil dilakukan,
dibuktikan dengan hasil analisa GC-MS menunjukan bahwa lapisan atas yang terbentuk dari
proses transesterifikasi, mengandung metil ester (biodiesel).

Kata kunci: katalis bimetal, silika modifikasi, grafting, leaching, transesterifikasi



Synthesis, Characterization, and Catalytic Test Of Immobilized Mn-Co On Modified
Silica
by:
Ade Eka Putra (07132076)

Supervisor: Dr. Syukri and Admi, M.Si

Abstract

Synthesis of grafted bimetal catalyst on modified silica ond its preliminary biodiesel preparation have
been reached. Analysis by AAS showed that there were metal Co and Mn on immobilat.The immobilat
for Co metal and Mn metal are 1,40 % and 1,38 % respectively and for the leaching of metal Co and Mn
were 1,1% and 7,0% respectively . The modification Sifica Support Co/Mn catalyst have been analyzed by
using FT-IR, showed where the change of absorption pattern of functional groups >Si-OH and N-H
aniline. The formation of anionic species (>5i-OAICl;) and Co™and Mn™ on the surface of modified silica
cationic effect on immobilate morphology. This phenomenon was confirmed by SEM photograph
showing where the immobilate particle become more homogeneous than parent
silica. Transesterification reaction of triglycerides from waste oil to produce biodiesel has been
successfully performed, shown by the analysis result of GC-MS, The top layer has formed by the
transesterification process contains methyl ester (biodiesel).

Keyword: bimetal catalyst, modified silica, grafting, leaching, transesterification
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Logam transisi telah banyak dipelajari sebagai katalis dalam beberapa reaksi
organik. Logam transisi dan senyawanya dapat berfungsi sebagai katalis
dikarenakan memiliki kemampuan mengubah tingkat oksidasi dan dapat
mengadsorpsi substansi yang lain pada permukaan logam dan mengaktivasi
substansi tersebut selama proses berlangsung. Pada umumnya, hampir semua
logam transisi dapat digunakan sebagai katalis karena logam transisi kaya akan
elektron dan memiliki elektron tidak berpasangan sehingga mudah berikatan

dengan atom lain."

Logam transisi digunakan sebagai katalis homogen dan heterogen, Salah
satu katalis homogen diantaranya adalah logam transisi tak terkoordinasi. Pada
katalis homogen, terdapat masalah utama, yaitu sulitnya memisahkan katalis dari
produk sehingga tidak dapat dipakai ulang dan akumulasi logam transisi yang
bersifat toksik sehingga dapat mencemari lingkungan ?

Usaha alternatif yang terus dikembangkan terkait nilai ekonomi dan isu
lingkungan dari katalis homogen ini adalah mengamobilisasinya pada suatu
material support, sehingga dihasilkan suatu katalis yang heterogen. Katalis logam
transisi yang diamobilisasi pada material suppors, memiliki keunggulan sifat
homogen dan heterogen yaitu selektif dan mudah dipisahkan dari produk.
Disamping itu adanya sifat recovery katalis, sehingga dapat dipakai ulang yang
merupakan keuntungan dari katalis heterogen.>” Salah satu material support yang
efektif untuk mengamobilisasi katalis homogen adalah silika, karena mempunyai
ketahanan panas dan kimia yang bagus, ditambah lagi silika memberikan luas
permukaan yang besar (>600 m?/g) dan mempunyai ukuran mikropori dan
mesopori rentang 5-500 A.*

Baru-baru ini sedang dikembangkan katalis bimetal yang diamobilisasi pada
material support. Katalis bimetal yang diamobilisasi pada material support
merupakan material yang sangat menarik untuk diteliti, dimana suatu logam dapat
dimodifikasi sifat katalitiknya dengan logam lain, sebagai hasilnya akan terjadi
peningkatan aktivitas katalitiknya. Katalis bimetal biasanya digunakan untuk



meningkatkan aktifitas dan selektifitas serta kestabilan dari katalis. Salah satu
contohnya pada reaksi hidrogenasi, katalis bimetal sangat sering digunakan untuk
meningkatkan selektifitas dan stabilitas dibandingkan katalis monometal. Katalis
bimetal yang tersupport pada area permukaan spesifik yang tinggi, seperti silika,
telah menjadi pusat perhatian untuk diteliti dewasa ini, karena mempunyai sifat
yang lebih baik dibandingkan dengan katalis monometal.'’

Pada penelitian ini akan diamobilisasi suatu katalis bimetal kobal(Il) dan
mangan(Il) pada permukaan silika modifikasi. Modifikasi permukaan silika
dengan menambahkan anilin (CgHsNH,) yang bertindak sebagai basa Bronsted
dan aluminium triklorida (AlCls) sebagai asam Lewis. Selanjunya produk yang
didapatkan di analisa dengan FT-IR, SEM, AAS. Kemampuan katalitik dari
katalis bimetal tersebut kemudian dilakukan uji pendahuluan pada reaksi
transesterifikasi minyak jelantah menjadi biodiesel dan produk yang didapatkan
dianalisis dengan GC-MS.

1.2 Perumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang di atas maka dapat dirumuskan permasalahan sebagai
berikut:
1. Apakah silika dapat dimodifikasi dengan menggunakan anilin dan
aluminium triklorida.
2. Apakah katalis bimetal Mn-Co dapat diamobilisasi pada permukaan silika
modifikasi (amobilat) dapat dilakukan.
3. Apakah ion logam yang terikat pada silika modifikasi memiliki sifat yang
stabil.
4. Apakah amobilat yang dihasilkan dapat digunakan sebagai uji

pendahuluan pada proses transesterifikasi biodiesel dari minyak jelantah.

1.3 Tujuan Penelitian
Berdasarkan perumusan masalah di atas maka penelitian ini bertujuan untuk:
1. Mempelajari cara pembuatan silika yang dimodifikasi dengan anilin dan

aluminium triklorida



2. Mempelajari cara amobilisasi katalis bimetal Mn-Co melalui proses
grafting

3. Mempelajari uji kestabilan ion logam yang terikat pada amobilat tersebut

4, Menguji kemampuan amobilat tersebut pada uji pendahuluan reaksi
transesterifikasi biodiesel dari minyak jelantah.

1.4 Manfaat Penelitian
Hasil dari penelitian ini diharapkan dapat dijadikan dasar teori yang kuat untuk
mengembangkan berbagai penelitian mengenai katalis bimetal logam transisi
deret pertama dan metoda untuk memfungsionalisasi silika sehingga dapat
dihasilkan support yang stabil.

Amobilat dihasilkan diharapkan dapat digunakan untuk proses
transesterifikasi minyak jelantah menjadi biodiesel sebagai bahan bakar

alternative.



BAB I1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Katalis

Katalis yang berasal dari logam transisi memiliki peranan penting pada industri
kimia, karena biaya pembuatan yang murah dan reaksi spesifiknya dapat diatur
dalam menghasilkan produk. Katalis merupakan suatu senyawa yang dapat
mempengaruhi laju reaksi, dan ikut bereaksi, dimana katalis dapat mempercepat
atau memperlambat laju reaksi. Reaksi yang menggunakan katalis menyebabkan
energy barrier menjadi rendah dan menyebabkan reaksi menjadi cepat. Dalam

bagan dibawah ditunjukan perbedaan reaksi yang menggunakan dan tanpa katalis.
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Gambar 1. Bagan reaksi yang menggunakan katalis dan tanpa Kkatalis.
Menggunakan katalis terjadi dalam dua cara, sedangkan tanpa katalis
dalam satu cara. Katalis akan memberikan lintasan alternatif bagi
Jjalannya reaksi, dengan energi aktivasi yang rendah.

Reaksi yang biasanya tidak dikatalisasi, maka harus diperhatikan dalam
pemilihan katalis yang efektif, khususnya untuk skala industri.



Faktor yang diperhatikan dalam pemilihan katalis:

1. Aktifitas, yaitu kemampuan katalis untuk mengkonversi reaktan menjadi
produk yang diinginkan.

2. Selektifitas, yaitu kemampuan katalis mempercepat reaksi yang
diinginkan di antara beberapa reaksi yang mungkin terjadi.

3. Yield, yaitu jumlah produk yang terbentuk untuk setiap satuan reaktan
yang terkonsumsi.

4. Kestabilan, yaitu lamanya katalis memiliki aktifitas dan selektifitas
seperti keadaan semula.

5. Kemudahan diregenerasi, yaitu proses mengembalikan aktifitas dan
selektifitas katalis seperti semula.

Berdasarkan fasanya, katalis digolongkan menjadi katalis homogen dan
katalis heterogen. Katalis homogen adalah katalis yang fasanya sama dengan fasa
reaksinya, sehingga daya katalitiknya lebih kuat dibandingkan katalis heterogen.
Sulitnya memisahkan katalis dari sistem reaksinya menjadi kelemahan dari katalis
homogen. Adapun katalis heterogen adalah katalis yang fasanya berbeda dengan
fasa reaksinya. Katalis heterogen relatif kurang reaktif dikarenakan heterogenitas
permukaannya. Namun, keunggulan yang dimiliknya seperti kemudahan untuk
dipisahkan dari sistem reaksinya dan relatif stabil terhadap perlakuan panas
membuat katalis heterogen lebih disukai dalam berbagai proses industri.

2.2 Logam Transisi Sebagai Katalis

2.2.1 Mangan (II) Klorida

Mangan (Mn) merupakan logam yang memiliki kelimpahan nomor tiga di alam.
Mangan terutama terdapat dalam bentuk oksida, oksida hidrat, atau karbonat.
Mangan juga terdapat dalam nodule pada dasar laut Pasifik bersama-sama dengan
Ni, Cu, dan Co. Logam mangan dapat diperoleh dari oksidanya dengan
mereaksikannya dengan aluminium. Penggunaan yang luas dari logam Mn
adalah dalam ferromangan untuk baja. Mangan memiliki kemiripan sifat kimia
dan fisika dengan besi, dengan perbedaan utama dalam hal kekerasan dan lebih



rapuh tetapi sedikit lebih tahan panas (m.p. 1247°C). Mangan lebih elektropositif

dan lebih mudah larut dalam larutan encer asam nonoksidasi.

Mangan (II) klorida merupakan senyawa dengan rumus MnCly(H>O)y,
dimana nilai x dapat berupa 0, 2, atau 4. Tetrahidrat adalah bentuk paling umum
dari klorida Mangan (II), MnCl,4H,O, tetapi bentuk anhidrat dan dihidrat
MnCl,.2H,0 juga dikenal. Seperti banyak spesies Mn(II), garam-garam ini adalah
berwarna merah jambu yang merupakan karakteristik warna kompleks logam
transisi dengan konfigurasi d°,

Mangan klorida biasa digunakan sebagai prekursor senyawa mangan yang
lain, katalis Klorinasi senyawa organik, suplemen makan ternak untuk mineral

trace esensial, dan pada baterai sel kering.12

2.2.2 Kobal (IT) klorida

Kobal (Co) sudah digunakan dalam beberapa tahun ini sebagai pigment (biru)
pada kaca dan porcelain. Logam ini sudah dihasilkan melalui skala industry pada
abad ke- 20. Kobal terdapat pada mahkluk hidup dalam vitamin By (kompleks
dari kobal (III) yang mana kobal berikatan octahedral dengan atom nitrogen dan
atom C dari gugus CN-). Pada biji besi, kobal ditemukan bersamaan dengan sulfur
atau arsen, dan logam-logam lain, umumnya dengan logam Fe.

Logam kobal berwarna perak kebiru-biruan, memiliki sifat ferromagnetik,
dan memiliki lebih dari satu bentuk kristal, dan biasanya digunakan sebagai alloy.
Sifat kimia dari Kobal hampir sama dengan Fe, ketika dipanaskan akan
membentuk oksida, Co304 dan CoQ, dan kelarutannya rendah pada asam. Dengan
halogen, biasanya kobal membentuk Co(I[) kecuali dengan fluorin, akan
membentuk Co(III) fluorida.

Kobal memiliki bilangan oksidasi yang umumnya +2 dan +3, salah satu
kobal dengan bilangan oksidasi (II} adalah garam kobal (I) klorida. Anhidrat
Kobal () klorida berwarna biru, dan padatannya memliki struktur kooordinasi
oktahedral , dan garam hidratnya CoCl; 6H,0 memiliki warna pink, pada tiap
atom kobal dikelilingi oleh 4 molekul air dan 2 ion klorida pada posisi axial.”?

Kobal (II) klorida digunakan pada beberapa aplikasi, seperti digunakan
sebagai higrometer, indikator kelembapan, indikator temperatur pada



penggilingan, pewarna pada kaca, electroplating, dan sebagai katalis pada reaksi
Grignard.!

2.3 Modified atau Fungsionalisasi Support Silika

Dari penelitian yang telah dipublikasikan, amobilisasi kation logam pusat pada
material support, baik MCM-41 ataupun P4VP menurunkan reaktifitas katalis
teramobilisasi, terlebih setelah dipakai ulang untuk beberapa kali reaksi.”’
Interaksi antara katalis dan support yang terjadi secara kovalen menyebabkan
substrat akan lebih sukar untuk masuk pada pusat aktif katalis, akibatnya
kemampuan katalis untuk mengkonvesi reaktan akan berkurang pada katalis yang
menggunakan support anorganik.

Suatu pendekatan yang kelihatannya lebih menjanjikan adalah dengan
mengintroduksi silika permukaan menggunakan asam Lewis, sehingga kation
logam pusat tidak berikatan dengan permukaan silika melainkan hanya sebatas
interaksi kation-anion.” Dengan memodifikasi ini diharapkan dapat diperoleh
suatu support silika yang lebih stabil dalam mengamobilisasi katalis senyawa
kompleks tanpa kehilangan ligannya.

Pada penelitian ini, untuk memfungsionalisasi permukaan silika tersebut
dapat dilakukan dengan cara mereaksikan permukaan silika terlebih dahulu
dengan suatu basa Bronsted, seperti anilin, kemudian diintroduksi dengan asam
Lewis AICIl;, sehingga terbentuklah suatu silika permukaan terfungsionalisasi.

A\

H <
07 CoHaNH, ° AIC,
N S T TIT St [CeHsNH]*
o\ ‘
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Si il

Gambar 2. Fungsionalisasi permukaan silika dengan anilin dan AICl,



2.4. Amobilisasi Katalis Bimetal Senyawa Logam Transisi pada Material
Support |

Proses amobilisasi katalis homogen pada material support, akan membentuk suatu
sistem katalis yang tidak larut dalam fasa reaksinya atau yang dikenal dengan
heterogenisasi dengan cara grafting. Amobilisasi katalis logam transisi dan
senyawanya pada suatu material support menjadi penelitian yang sangat menarik
dalam dunia katalis terkait berbagai keunggulan yang dimilikinya.’

Secara umum, material support yang digunakan untuk amobilisasi katalis
dapat digolongkan menjadi dua, yaitu support organik dan support anorganik.
Penggunaan material anorganik sebagai support memiliki beberapa keunggulan,
seperti keseragaman ukuran pori serta luas permukaan yang dimilikinya sehingga
memungkinkan bagi katalis untuk dapat berinteraksi pada permukaan support
tersebut."’ Support anorganik yang umum digunakan adalah material mesopori,
diantaranya seperti zeolit, MCM-41 dan MCM-48.° Sementara itu, support
organik, PAVP menjadi pilihan utama dikarenakan sifatnya yang stabil dan ramah
lingkungan. P4VP merupakan polimer cross-link yang memiliki gugus poli ligan
pada atom nitrogen heterosikliknya. Gugus piridin dari P4VP mengandung
sepasang elektron sunyi sehingga sangat memungkinkan ion logam pusat untuk

dapat berkoordinasi. '*

Material katalis yang teramobilisasi memiliki beberapa keunggulan jika
ditinjau dari segi ekonomi dan isu lingkungan. Pertama, material katalis
teramobilisasi akan membentuk suatu sistem tak larut (heterogen) dengan fasa
reaksinya sehingga proses pemisahan antara katalis dan produk mudah dilakukan.
Kedua, material katalis teramobilisasi dapat dipakai ulang (reused) beberapa kali.
Ketiga, akurmnulasi logam-logam transisi dan ligan organik yang bersifat toksik ke
lingkungan sekitar dapat dikurangi.”*"

Baru-baru ini katalis bimetal dengan menggunakan logam transisi dibuat
Benjaram dkk dengan menggunakan metoda deposisi-pengendapan. Katalis
bimetal Cu-Co/Silika, Ni-Cu/Silika and Co-Ni/Silika memiliki aktifitas katalitik
yang menarik pada reaksi hidrogenasi furfuraldehid. Konversi hidrogenasi
furfuraldehid meningkat dengan peningkatan temperature penggunaan Kkatalis
tersupport Co-Cu/Silika > Cu-Ni/Silika > Co-Ni/Silika secara berurutan.'!



2.5  Aplikasi katalis heterogen untuk proses tramsesterifikasi minyak
jelantah menjadi biodiesel

Meningkatnya kebutuhan akan energy dan terbatasnya ketersediaan bahan bakar
fosil, mendorong untuk mencari bahan bakar alternative. Salah satu bahan bakar
alternative yang sedang dikembangkan adalah metil ester. Metil ester atau yang
dikenal Biodiesel, merupakan turunan dari minyak hewan dan tumbuhan.

Biodiesel memiliki beberapa keuntungan sebagai bahan bakar alternative:

a. Merupakan bahan bakar tambaban yang telah diakui oleh EPA
(Environmental protection agency) dan California Air Resources Board
(CARB) terutama, karena tidak mengandung sulfur dan hidrokarbon aromatic.

b. Dapat meningkatkan performance pembakaran mesin kendaraan dan juga
dapat mengurangi polusi dari emisi kendaraan bermotor.

¢. Merupakan bahan bakar renewable (dapat diperbaharui)

d. Ramah lingkungan dikarenakan biodiesel memiliki kecepatan dua kali
lebih cepat mengalami degradasi oleh bakteri (biodegradable)
dibandingkan bahan bakar petroleum. Sifat ini dikarenakan biodiesel
memiliki rantai karbon yang lurus yang mengandung dua atom oksigen
pada ujung rantai (mono alkil ester) dibandingkan petroleum yang
mengandung ikatan rangkap (C=C), cabang, siklik, dan cross linking
chain.

Hasilnya, sekarang biodiesel bersaing dengan bahan bakar alternative lainya dan
sebagai pilihan untuk mengurangi polusi udara yang diterima oleh Negara-negara
maju.”

Biodiesel dapat dihasilkan dari minyak sayur dengan merubah minyak
trigleserida menjadi metil atau (etil) ester dengan proses transesterifikasi . Proses
transesterifikasi dengan cara mereaksikan alcohol dengan minyak dan akan
melepaskan 3 “rantai ester” dari tiap gliserida. Reaksinya terjadi dalam keadaan
panas dan salah satunya menggunakan katalis basa, hasil konversi tersebut akan
membentuk dua lapisan(ester dan gliserin).



Ry—C00—CHg Ri—COOCH; HO—CHa

cataly st
By—CO0—CH + 3CHOH —= R,—COOCH, + HO-—CH
Ry=—COO0—CH, R;—COOCH; HO——éH;_-
nglyceride methanol methyl esters glycarol

with R, R2, R3 = hydracarbon chain from 15 to 21 carbon atoms

Gambar 3. Reaksi transesterifikasi trigleserida menjadi biodiesel

Penggunaan katalis untuk menghasilkan biodiesel melalui proses
transesterifikasi sangat diperlukan, diantaranya menggunakan katalis basa, seperti
hidroksida alkali atau alkali tanah atau alkoksida. Bagaimanapun proses
transesterifikasi juga dapat terjadi menggunakan katalis asam, atau menggunakan
katalis logam seperti alkoholat titanium atau oksida dari timah, magnesium, atau
seng. Semua katalis ini merupakan katalis homogen dan membutuhkan usaha
yang lebih untuk memisahkan katalis dengan produk.'®

Usaha yang terus dikembangkan untuk menghasilkan biodiesel yaitu
dengan menggunakan katalis heterogen. Diantara katalis heterogen untuk proses
transestrifikasi yaitu katalis yang terdiri dari campuran oksida seng dan
alumunium .Meskipun reaksianya terjadi pada temperatur dan tekanan yang lebih
tinggi dibandingkan katalis homogen, katalis heterogen cenderung lebih mudah
dipisahkan dari produk.!® Serta katalis heterogen banyak memiliki keunggulan
yang telah dijelaskan pada bab sebelumnya.
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BAB III. PROSEDUR PENELITIAN

4.1  Tempat dan Waktu

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Material Jurusan Kimia FMIPA
Universitas Andalas mulai dari bulan Januari hingga Mei 2011. Karakterisasi FT-
IR dan AAS dilakukan di Universitas Andalas, GC-MS di Balabkes, dan
karakterisasi sampel menggunakan SEM dilakukan di BATAN

42  Alat dan Bahan

4.2.1 Alat

Peralatan yang digunakan diantaranya adalah beberapa peralatan gelas, magnetic
stirer, neraca analitis, corong Biichner, corong pisah, desikator, oven dan, furnace
gallemkamp. Instrument yang digunakan adalah FT-IR (Jasco FT-IR 460 PLUS),
AAS (Younglin AAS tipe 8020), SEM (Jeol JSM 6510 LA), serta GC-MS
(Shimadzu qp2010 Plus).

4.2.2 Bahan
Bahan yang digunakan adalah silika gel (SiO;), anilin (C¢HsNH;), alumunium
triklorida (AICl3), Kobal(Il)kloridaheksahidrat Co(Cl),.6H,0,

Mangan(IT)kloridatetrahidrat Mn(Cl}),.4H,;0, toluen (C¢HsCHs) (bahan-bahan
yang digunakan dari Merck KGaA, Germany), metanol (CH;0H p.a), dan
minyak jelantah (merek filma®).

3.3 Prosedur Percobaan

3.3.1 Modifikasi Support Silika

Silika gel yang telah ditentukan jumlah gugus silanolnya secara teori dipanaskan
pada suhu 200 °C selama 1 jam.(lampiran 7). Pemanasan ini bertujuan untuk
membuka pori dan mengaktifasi permukaan silika. Kemudian 2,5 g silika gel
teraktifasi tersebut dicampurkan dengan larutan 0,25 ml anilin dalam 7 mlL. toluen
( dengan perbandingan rasio molar N : >8i-OH = 1,11 : 1). Suspensi distirer pada
temperatur ruang selama 24 jam. Kedalam suspensi ditambahkan 0,373 g
aluminium triklorida (dengan perbandingan molar Al : >8i-OH = 1,11 :1) dan
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distirrer selama 24 jam. Suspensi yang terbentuk kemudian disaring dengan
corong Biichner dengan bantuan pompa vakum. Endapan yang didapat dicuci

dengan toluen sebanyak empat kali dan disimpan dalam desikator.

3.3.2 Sintesis katalis bimetal Co-Mn

CoCl, hidrat dan MnCl, hidrat dipanaskan selama 8 jam pada temperatur 110°C
dan 196°C secara berurutan. Selanjutnya garam CoCl, anhidrat dan MnCl,
anhidrat dilarutkan dalam methanol dan distirer dalam beaker gelas selama 24 jam
pada suhu kamar. Katalis Bimetal Co-Mn yang terbentuk dikarakterisasi dengan
FT-IR.

3.3.3 Sintesis katalis bimetal Co-Mn yang diamobilisasi pada permukaan
silika modifikasi (amobilat)

Si0,-[AlC]3] sebanyak 5 gram ditambahkan sedikit demi sedikit kedalam 5 ml
katalis bimetal dalam pelarut metanol dan distirer selama 24 jam pada temperatur
ruang (dengan perbandingan rasio molar Co-Mn : >Si-OH=1,11: 1). Selanjunya
suspensi disaring dengan penyaring vakum. Endapan yang didapat dicuci dengan
metanol sebanyak empat kali dan disimpan di dalam desikator. Endapan/amobilat
(8i0y-[AlICI;5]-Co/Mn) yang didapat dikarakterisasi dengan FT-IR dan SEM.

3.3.4 Penentuan Metal Loading

Filtrat hasil penyaringan amobilat diukur dengan metoda AAS. Konsentrasi logam
hasil pengukuran AAS digunakan untuk menentukan kandungan logam (metal
loading) Co dan Mn yang teramobilisasi pada permukaan silika modifikasi.

3.3.5 Uji Kestabilan Katalis (uji leaching)

Si0,-[AICI3]-Co/Mn sebanyak 1 gram dilarutkan dalam 25 ml. metanol dan
distirer selama 24 jam. Selanjutnya suspensi yang terbentuk disentrifuse. filirat
yang diperoleh dapat digunakan untuk uji kestabilan katalis dari terjadinya
leaching, dengan menggunakan AAS.
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3.3.6 Aplikasi katalis untuk pembuatan Biodiesel

Uji kemampuan katalis (amobilat} dapat dilihat dari pembuatan biodiesel. 0,125 g
amobilat dimasukan kedalam 5 ml methanol dan distirrer selama 10 menit.
Kedalam amobilat ditambah 25 ml minyak jelantah kemudian distrrer selama 1
jam. Selanjutnya hasil stirring dipindahkan dalam corong pisah dan didiamkan
selama 8 jam dan terbentuk dua lapisan. Lapisan atas yang mengandung biodiesel
dianalisa dengan Gas Chromatografi Mass Spectofotometri (GC-MS). Sebagai
perbandingan hasil biodiesel yang didapatkan, mengganti amobilat dengan katalis

AlCl; dan NaOH. Untuk control, perlakuannya tanpa menggunakan katalis.
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IV. HASIL DAN PEMBAHASAN
4.1 Pengamatan Visual
Warna dari bahan yang terbentuk saat penelitian, diamati secara visual

berdasarkan tabel 1.

Tabel 1. Sifat fisika (warna) dari bahan yang digunakan

No Bahan ' Warna

Ion Co/metanol
Ion Mn/metanol
Jon Mn-Co/metanol

1. Biru (Jampiran 9.a)
2.

3

4. Suspensi SiO>-[AICl;]

5

6

7

Coklat muda (lampiran 9.b)

Hijau kebiru-biruan (lampiran 9.c})
Coklat kehijau-hijauan (lampiran 10.a)
Support modifikasi, SiO;-[AICk] Hijau (Jampiran 10.b)

Suspensi, Si0,-[AICI;]-Mn/Co  Hijau kehitam-hitaman (11.a)
Amobilat, SiO;-[AICI;]-Mn/Co  Serbuk Hijau muda (11.b)

Tabel 2. Karakteristik biodiesel dari transesterifikasi minyak jelantah menggunakan
beberapa katalis

No. Katalis Warna lapisan atas

1. NaOH Kuning transparan

2. Clay Kuning transparan

3.  Mn/P4VP Kuning transparan
Si0,-{AICl;3]-Cu-

4, Cocrmctoliiil Coklat transparan
Si0,-[AICI3]-Ni- ;

5. Co-asetonitril Kuning transparan
Si0,-[AICL;]-

6. Mn-Co Coklat transparan
Si0,-[AICI;]- .

7. Mn-Ni Kuning transparan
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4.2 Hasil Analisis Spektrofotometer FT-IR (Fourier Transform Infra Red)
4.2.1 Sintesis dan Modifikasi Support Silika

%T

4000 3200 2000 2800 2000 1500 1000 400
Wavensmber fera-1]

Gambar 4. Spektra FT-IR dari () silika murni, (b} stlika modifikasi, (c) amobilat

Pada spektra FT-IR, pada gambar 4a. Pada puncak 3409 cm-1, terlihat terjadinya
pelebaran pita gugus silanol dari silika murni. Selanjunya pada gambar 4b. spekira
FT-IR pada material support silika modifikasi, dapat diketahui dengan jelas bahwa
timbulnya pita pada 3434 cm™ menandakan terdapatnya vibrasi Si-OH streching
dari gugus silanol, namun ketajamannya pita serapan semakin menurun. Pita pada
1639 cm™ mengindikasikan vibrasi dari H-O-H bending yang berasal dari molekul
air terserap selama proses pengeljaan.'7

Selain itu, puncak serapan pada 1495 cm™ yang mengindikasikan C-N
streching aromatis dari molekul anilin. Jika dibandingkan dengan spektrum silika
murni, maka puncak serapan pada daerah ini tidak ada, Sehingga bisa diasumsikan
bahwa anilin berpartisipasi sebagai Basa Brensted untuk mengaktitkan spesies;
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silanol permukaan pada silika modifikasi. Data ini diperkuat dengan munculnya
puncak pada daerah 793 cm” yang mengindikasikan adanya vibrasi H-N-H
wagging, ini menandakan bahwa anilin tidak terikat secara kimiawi pada support
silika, namun hanya sebatas interaksi fisika yang lemah. anilin berfungsi sebagai
penarik proton (Basa Bronsted) yang mana jika terjadi interaksi secara kimiawi,
maka akan mengganggu proses masuknya asam Lewis pada support.

Petunjuk lain yang dapat diterangkan adalah munculnya pita serapan yang
kuat pada 1094 cm™ mengindikasikan vibrasi streching asimetris dari siloksan
(Si-0-Si).>*13! Setelah dilakukan amobilisasi secara grafting terlihat intensitas
puncak dari siloksan menurun, menandakan katalis bimetal terikat secara ionik
menyebabkan vibrasi streching dari siloksan melemah.

4,2.2 Sintesis Senyawa katalis bimetal Mn-Co
(@)

(b)

(c)

)
™ (d)

/

4000 3800 3000 28500 2000 1800 1000 400
Wavonumbor om-1]

Gambar 5. Spektra FTIR dari (2) metanol (b) Co/metanol, (c) Mn/metanol,
(d) Mn-Co/metanol.
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Dari spektra FT-IR, dapat diketabui dengan jelas (Gambar 5.b. dan 5.c.)
bahwa terjadi pelebaran puncak serapan pada 3369 cm™ mengindikasikan —O-H
streching dari molekul air. Selanjutnya pada 2952-2841 cm™ mengindikasikan
vibrasi C-H gugus metil dari metanol. Spektrum pada 1016 cm™ mengindikasikan
bending dari C-O metanol, sedangkan C-O bending metanol dalam keadaan
murni (Gambar 5.a) berada pada bilangan gelombang 1010-1050 cm’! 1718 Dapat
disimpulkan bahwa logam kobal atau mangan tidak terikat dengan atom O dari
metanol. Sehingga diasumsikan bahwa tidak terjadi pengomplekan logam dengan
metanol.

Pada gambar 5.d. memperlihatkan puncak-puncak spektrum yang tajam
diindikasikan pada 2800 cm intensitasnya semakin kuat, diperkirakan vibrasi
C-H metil dari metanol semakin bebas. Meskipun kedua garam logam dilarutkan
dalam pelarut metanol, masih tidak terjadi pengomplekan yang ditandai bending
C-O dari metanol masih berada pada daerah pita serapan 1050 cm™.

4.3 Hasil Analisis SEM (Scanning Electron Microscopy)

Gambar 6. Foto SEM dari (a) silika murni (b) silika modifikasi (c) amobilat
(dengan perbesaran 1000x)
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Morfologi dan kehomogenan permukaan dapat diketahui menggunakan
SEM. Sangat jelas terlihat bahwa terjadi perubahan tekstur atau morfologi
permukaan, baik silika induk dan amobilat. Perubahan ini mengindikasikan bahwa
telah terjadi proses amobilisasi Kkatalis bimetal pada permukaan silika modifikasi.
Dengan kata lain, telah terdistribusinya katalis bimetal pada permukaan silika
modifikasi. Permukaan dari amobilat terlihat hancur atau tidak teratur, ini
mengindikasikan bahwa silika lebih cenderung membentuk pola granular, yang
merupakan sifat alamiah dari silika. Selain itn, informasi yang dapat dilihat berupa
morfologi dan tekstur dari silika modifikasi berupa partikel-partikel dengan
ukuran yang tidak sama menunjukan bahwa silika bersifat amorf. Setelah
dilakukan amobilisasi, ukuran partikel relatif menjadi lebih halus dan homogen
yang diindikasikan bahwa interaksi antara silika modifikasi dengan senyawa
kompleks adalah ionik, sehingga terjadi tolak-menolak yang dapat memecah
partikel-partikel."?

4.4 Penentuan Kadar Logam Menggunakan AAS (Afomic Absorption
Spectroscopy)

Karakterisasi AAS ini bertujuan untuk menentukan kadar Co dan Mn dalam
amobilat sebelum dan sesudah uji stabilitas. Sebelum dilakukan uji stabilitas maka
banyaknya kadar Co yang dapat berikatan dengan support disebut dengan metal
loading. Sedangkan setelah dilakukan uji stabilitas jumlah kadar Co yang lepas
kepelarut disebut dengan leaching. Nilai leacking dan metal loading dapat dilibat
dari (tabel 3).

Pembuatan kurva kalibrasi menggunakan larutan standar Mn (II) dan
Co (I) dengan konsentrasi 0 hingga 50 mg/L. Dari kurva kalibrasi tersebut,
diperoleh persamaan regresi y = 0,007x + 0,004 untuk logam Mn dan y =0,013x +
0,012 untuk logam Co dengan koefisien korelasi yang sama 0,998. Setelah diuji
secara statistik dengan menggunakan tingkat kepercayaan 95 % maka dapat
disimpulkan bahwa persamaan regresi larutan standar tersebut dapat digunakan

karena Iegsperimen > Ttabel-
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Tabel 3. Nilai Metal Loading dan Leaching SiO,-[AICL;)- Mn/Co (X=konsentrasi,
Y=absorban, M.L=metal loading dan Lc. =Leaching)

Scbelum Uji Stabilitas Scsudah Uji Stabilitas
Metal Loading Metal Leaching
Logam Y (m?/L) ML%) Y X % Le. 1
Co 096 73,075 1395  0.04 3308 1,075

Mn 0,029 92,85 1397 0,284 40,429 7,04

Dari tabel di atas dapat dilihat bahwa nilai metal loading dari logam Co
sebesar 1,396% dan Mn sebesar 1,377%, ini berarti hanya sebesar 0,0704 gram
logam Mn dan 0,0713 gram logam Co yang terdapat dari 5,111 gram massa
amobilat. Menandakan perbedaan kandungan kedua logam yang teramobilisasi
pada permukaan support tidak terlalu jauh. Setelah dilakukan uji stabilitas,
diperoleh nilai leaching sebesar 1,075 % dan 7,04 % untuk logam Co dan Mn
berturut-turut. Informasi yang dapat kita peroleh logam Co terikat lebih baik
dibandingkan dengan logam Mn, meskipun demikian logam Mn dapat digunakan
sebagai katalis karena mmiliki persen leaching kecil dari 10%.

4.5 Hasil analisa Gas Chromatografi (GC) dari Biodisel yang diperoleh dari
minyak jelantah.

Berdasarkan hasil analisa GC terhadap lapisan atas menunjukan senyawa yang
didapat mengandung jenis metil ester (biodiesel), dengan kata lain
transesterifikasi minyak jelantah menjadi biodiesel telab berhasil dilakukan
dengan menggunakan katalis bimetal SiO2-[AlCI3]-Co/Mn. Uut dkk juga telah
berhasil melakukan proses tranestertifikasi dengan katalis bimetal teramobilisasi.
Perlakuan yang sama sebagai pembanding untuk menghasilkan biodiesel dari
minyak jelantah, juga dilakukan dengan menggunakan katalis NaOH dan AIClk
yang disajikan pada tabel 2.
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Tabel 2. Jenis-jenis metil ester pada (lapisan atas) dengan menggunakan katalis yang

berbeda
Volume
. Jenis metil ester dan lapisan Berat
No. Katalis ‘Waktu retensi atas jenis
1. Tanpa Katalis - -
Metil palmitat (9,008) 0,851
2. NaOH Metil petroselinat (9,883) 1.0
3. AICh - -
Metil nonanoat (6,217)
4. Clay Metil petroselinat (6,925) 1,2
Metil palmitat (9,008) 0,845
5. MpEERl Metil petroselinat (9,883) 3
6 Si0,-[AICL)-Cu/Co- Metil palmitat (9,000) 3.0 0,862
" asetonitril Metil petroselinat (9,883) i
7 Si0,-[AICI;]-Ni/Co- Metil palmitat 58 0,834
" asetonitril Metil petroselinat ’
. Metil palmitat (6,215) 0,822
8. SIDIAICLI SN \ Sl lnnt (6100 7) 4
9.  SiO,-[AICK]-Mn/Ni Metil palmitat (8,992) 33 0,864

Metil petroselinat (9,875)

inesity .
; 13,887,560
10000000
1
i
i
5000000 -

6215

6927

—=T.276

AT
77,8
f

— ——— - o—— — -
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Gambar 7. Kromatogram dari Japisan atas proses transesterifikasi minyak

jelantah menjadi biodiesel dengan menggunakan katalis bimetal SiO,-[AICI3]-

Co/Mn



Dari Gambar 7, menunjukan lapisan atas yang didapatkan belum murni karena
masih banyaknya senyawa pengotor atau senyawa yang bukan dari golongan metil
ester. Informasi lain yang dapat kita peroleh, bahwa biodiesel yang terkandung
pada lapisan atas memiliki panjang rantai alkil berkisar 16-20.

hasil kromatogram yang didapatkan menggunakan amobilat / katalis yang
berbeda logam menunjukan terdapatnya jenis metil ester pada lapisan atas

(lampiran 14).
Tabel 5. Struktur metil ester dari proses transesterifikasi
Rumus kimia Berat Struktur
Molekul
(g/moi)
Metil Nonanoat (C,0H2002) 172 Me(CH,);C(O)OMe
Metil Palmitat (C;7H3405) 270 Me(CHz2);4C(0) OMe

Metil Petrosilinat (C 19H3(,02) 296 MeO C(O)(CH2)4CH:CH(CH2)10MB
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V. KESIMPULAN DAN SARAN
5.1 Kesimpulan

Dari penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa silika dapat
dimodifikasi atan difungsionalisasi menggunakan anilin dan aluminium klorida.
Ion Mn®** dan Co®" dapat diamobilisasi pada silika modifikasi tersebut dengan
menggunakan pelarut methanol. Uji kestabilan dapat diketahui bahwa ion-ion
logam tersebut terikat cukup kuat pada supportnya. Material yang dihasilkan ini
difungsikan sebagai katalis dan uji pendahuluanya pada reaksi transesterifikasi
trigliserida dari minyak jelantah menjadi biodiesel. Hasil analisa GC-MS
menunjukan bahwa lapisan atas yang terbentuk dari proses transesterifikasi,

mengandung metil ester (biodiesel).

5.2 Saran

Dari hasil penelitian yang telah dilakukan, dapat diajukan beberapa saran

demi kesempurnaan penelitian selanjutnya, diantaranya :

1. Melanjutkan karakterisasi katalis SiO2-[AlCl3]-Co/Mn dengan alat
karakterisasi lain, diantaranya TGA dan SEM/EDX.

2. Melanjutkan analisa kadar metil ester (biodiesel} dalam Iapisan atas yang
terbentuk dan melakukan pemurnian.

3. Menganalisa sifat fisika dan kimia dari biodiesel
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Lampiran 1. Skema kerja modifikasi Support Silika

Silica Gel

- Dipanaskan 200 °C, 1 jam

Silica Gel teraktifasi

-Ditambah 0,25 mL aniline/7 mL toluen
-Distirer pada suhu kamar, 24 jam
-Ditambah AICl;

-Distirer pada suhu kamar, 24 jam
-Disaring dan dikeringkan

-Dicuci dengan toluen 4 x

Support SiOy-[AICk] »| Analisa FTIR

25



Lampiran 2. Skema Kerja sintesis katalis bimetal Mn-Co/metanol

CoCl.6H,O MnCl,.4H,;0

-Dipanaskan pada 110 °C dan 198 °C

CoCl; dan MnCl, x hidrat
+ 10 mL metanol

-Distitrer pada suhiu kamar, 24 jam

Karakterisasi
dengan FT-IR,

Katalis bimetal Co-
Mn/metanol
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Lampiran 3. Skema kerja sintesis katalis bimetal Mn-Co/metanol yang

diamobilisasi pada permukaan silika modifikasi

Support Si0>-[AlCI;]

¢ Ditambahkan katalis bimetal
Co-Mn/metanol
e Distirrer pada suhu kamar,

J' 24 jam

Suspensi SiO,-[AICl;]-Co/Mn

e Disaring dengan penyaring

vakum
v ¢ Dicuci dengan metanol 4 x
residu filtrat
v *® Keringkan dalam desikator .
Katalis Silika-[AlCI3]-Co/Mn Uji metal
l loading
Dikarakterisasi
menggunakan FT-IR,
SEM.
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Lampiran 4. Skema Kerja Uji Leaching

Katalis SiO,-[AICI5]-Co/Mn

metanol

-Distirrer pada suhu kamar, 24 jam

Y

Suspensi

-Disentrifuse dan dipisahkan

Endapan

!

Filtrat

|

Kadar Co dan Mn menggunakan
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Lampiran 5. Aplikasi katalis untuk proses transesterifikasi minyak jelantah

menjadi biodiesel

Katalis S§10,-[AlICl3]-Co/Mn

metanol

-Distirrer pada suhu kamar 5 menit
-Ditambahkan 25 ml minyak jelantah
-Dilakukan stirrer 1 jam

-Dipindahkan dalam kolom

- '

Lapisan atas Lapisan bawah
(biodiesel) (gliserol)

analisa GC-MS
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Lampiran 6. Pengaruh temperatur pemanasan terhadap ooy silika

Temperatur Jumlah gy ( nm?)
Pemanasan ( °C)

180 —200 4,60
300 355
400 2385
500 1,80
600 1,50
700 1,15
800 0,70
900 0,40
1000 0,25
1100 <Q,15




Lampiran 7. Perhitungan jumlah Silanol, anilin, Aluminium triklorida, logam
Kohal, dan Mangan yang digunakan

Jumlah gugus >Si-OH (silanol) yang dimiliki silika sangat berperan dalam
menentukan kapasitas adsorpsi terhadap katalis yang akan diamobilisasi. Jumlah
gugus silanol untuk sejumlah silika yang digunakan juga bergantung pada jumlah
gugus >Si-OH persatuan luas permukaan (dalam nm™) yang dilambangkan
dengan ooy dari silika induk. Nilai ini dapat ditentukan secara teoritis
berdasarkan pengaruh temperatur pemanasan silika.

Pada penelitian ini, pemanasan silika induk dilakukan pada temperatur
200°C , sehingga nilai aoy adalah 4,60 nm? (Jampiran 5). Setelah nilai ooy
diperoleh dan Iuas permukaan silika diketahui dari jenis dan ukuran partikel silika,
maka jumlah mol >Si-OH untuk sejumlah silika (gram) yang digunakan sebagai
support dapat ditentukan, karena dari hasil analisis dengan N> adsorpsi-desorpsi
menggunakan metoda BET didapatkan luas permukaan silika sebesar 131 m’g’
LU Maka -

Jumlah mol silanol = [ Asio2 X @on X ms;ioz2] / NA
=[131 m’g™ x 4,6 x 10" m? x 2,5 g] / 6,02 x 10> mol’
= 0,0025 mol

Jumlah Silika, aniline, Aluminium triklorida(AlCl;) dan CoCl;, MnCl; yang
digunakan perbandingan stokiometrinya 1 : 1.11 Satu mol untuk silika dan 1,11
mol untuk aniline, Aluminium triklorida{AICl3), dan CoCly:MnCl; .
¢ Menetukan Jumlah mol Silika
Luas permukaan silika = 131,29 m%g
Massa Silika =25 gram
o Silika = 4,60 nm™

Jadi jumlah partikel =46 x 13129m* x10%¥nm® x25¢g

nm’ g m*
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= 15,098 x 10%°
=0,15098 x 10%
Jumlah mol Silanol(Silika) = 0,15098 x 10** x mol

6,02 x 105
= (,0025 mol

Dalam pengerjaan selanjutnya , mol silanol yang diperoleh menjadi dasar
untuk menentukan jumlah anilin, aluminium triklorida, kobal(Il) klorida, dan

Mangan(Il) dengan perbandingan mol dibuat sesuai dengan penelitian sebelumnya

sebagai berikut :
1. >Si-OH : N ( dari anilin ) =1: 1,11
2. >8i-OH : Al ( dari aluminium klorida)=1:1,11
3. >8i-OH : Co ( dari kobal(II) klorida) = 1 : 0,55
4. >5i-OH : Mn (dari mangan(Il) klorida)=1 : 0,55

Menentukan Jumlah Volume Anilin
Mol anilin = 1,11 xmqal Silika
= 1,11 x 0,0025 mol
= 00,0028 mol
Volume Anilin=0,0028 mol x 93g x Iml
‘mol 1,0217 g

= 0,254 ml
Menentukan Massa Aluminium triklorida(AICl3)
Mol Aluminium triklorida(AlCl;) = 1,11 x mol Silika
1,11 x 0,0025 mol
0,0028 mol

Massa Aluminium triklorida(AICl;) = 0,0028 mol x 133,34 g
mo]
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0373 ¢g

Massa CoCl, dan MnCl,
Mol CoCl, = 0,55 x mol -OH
= 0,55 x 0,0025 mol
= 0,00138 mol
Massa CoCl; = 0,00138 mol x_129.839 g

Mol MnCl,

Massa MnCl,

0,18 ¢

mol

0,55 x mol -OH
0,55 x 0,0025 mol

0,00138 mol

0,00138 mol x_ 125.905¢g

0,175 g

mol
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Lampiran 8. Perhitungan metal loading dan leaching

Perhitungan Metal Loading logam Mn
[ 1aas = 92,85 mg/L,
Massa Mn teori dari jumlah MnCl; yang digunakan

Ar Mn

Massa Mn mula — mula = ——— x massaMnCl, , —
Mn MncCl, X 4,11

’

_ 54,938 g/mol 0is 1,0
T asndeg/mol - By

= 0,0707 g

Massa Mn dalam Larutan
[JAAS 3,714 mg/L. dengan volume filtrat = 2,9 mL

Massa Mn dalam larutan = [ ], .. x vol filtrat x volL. pengenceran

- . i & 1g
g/ X X
Lx29mL ™ 1000 mL "~ 1000 mg

=0,0003 g

=92,.85

Massa Mn dalam amobilat

Massa Mn dlm amebilat = (massa Mn mula — mula) — massa Mn dlm larutan

=0,0707 g—0,0003 g

=0,0704 ¢
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massa Mn dim ameobilat
% metal loading (ML) = - x 100 %
massa amobilat

0,0704 g
= ———— %1009
5111g

=1,377 %

Perhitungan Nilai Leaching

Massa Mn untuk uji leaching = % ML x massa amobilat untuk uji leaching
=1,377%x1¢g
=0,0137 g

Massa Mn dalam larutan = [ JAAS x volume filtrat

u [ ¥ ig
1000 mL 1000 mg

= 40,429 mg/L x 25 mLx

=0,001¢g

Massa Mn dalam amobilat = 0,0138 g — 0,001 g
=0,0128 g

0,0128 g
%massa=1—g x100 % =1,28%

% leachi (3372 1.2900% 4009 =703
eaching = 1377 % x =14,04.9¢

Perhitungan Metal Loading logam Co

[ Jaas = 73,075 mg/L,
Massa Co teori dari jumlah CoCl, yang digunakan

Ar Mn 1,0

Massa Co mula — mula = ——— x massa CoCl, , —
Mn MnCl, % 449

35



58,933 g/mol 1,0
= x0175gx—
129,839 g/mol 1,11

=0,0715¢

Massa Co dalam Larutan
[JAAS 73,075 mg/L dengan volume filtrat = 2,9 mL

Massa Co dalam larutan = [ ], ,¢x vol. filtrat x vol. pengenceran

1L 1g
= 73,075 M8
/Lx2,9 mL* T000mL * 1000 mg

=0,0002¢g

Massa Mn dalam amobilat

Massa Mn dlm amobilat = (massa Co mula— mula) — massa Co dim larutan

=0,0715 g-0,0002 g
=0,0713 g

massa Mn dlm amobilat
% metal loading (ML) = x100%

massa amobilat

00713 g
= —— x100%
5111g

=1,3959%
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Perhitungan Nilai Leaching

Massa Mn untuk uji leaching = % ML x massa amobilat untuk uji leaching
=1,395%x1¢g
=0,0139¢

Massa Co dalam larutan = [3,308 JAAS x volume filtrat

1E 1g
X
1000 mL 1000 mg

=3,308 mg/Lx25mLx

= 0,0001g

Massa Co dalam amobilat = 0,0139 g — 0,0001 g
=0,0138 g

0,0138¢g
%massa:——T— x1009% =138%
B

: (1,395 — 1,380)%
0 leaching = 1355 % x100% = 1,075 %
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Lampiran 9. Gambar katalis Bimetal Mn-Co/Metanol

9. (a) ion kobal dalam metanol (b) ion mangan dalam metanol (c)
katalis bimetal Co-Mn/metanol (katalis homogen bimetal)
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Lampiran 10. Gambar suspensi SiO,-[AlICl;] dan Support SiO,-[AICI;]

a b

10.(a) suspensi SiO»-[AICL] (b) support SiO,-[AICI;]
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Lampiran 11 .Gambar hasil penyaringan suspensi amobilat dan amobilat setelah
dikeringkan dalam desikator

(b)

11.gambar a. Suspensi amobilat saat disaring b. amobilat
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Lampiran 12. Gambar uji leaching katalis bimetal SiO,-[AlICI3]-Co/Mn

(amobilat)

12. (a) gambar suspensi amobilat dalam 25 ml metanol (b) gambar sentrifuse dari
suspensi (c¢) filtrat
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Lampiran 13. Gambar pengujian katalis untuk proses transesterifikasi minyak

jelantah menjadi biodiesel

13.(a) gambar pengadukan minyak jelantah, metanol dan katalis (b) pemisahan
hasil pengadukan (c) biodiesel
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Lampiran 14. Kromatogram dari GC-MS (lapisan atas) yang dihasilkan dari

proses transesterifikasi minyak jelantah menjadi biodiesel dengan menggunakan

beberapa katalis
. Chromatogram Biodisel
(81,604,464 £E !
CEE ke \‘ﬁ 33 = ——

_ ﬂﬂ“ ﬂ | ””rkﬂﬂl\ffﬂmlﬁzﬁwm_ﬂbm_&%m

10 10,0
r

dengan menggunakan AICl;
. . Chromatogram Bipdisel
11,043,828 13 i

Le

b. dengan menggunakan Clay
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. Chromatogrzm Biodisel
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