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RINGKASAN

SINTESIS DAN KARAKTERISASI KATALIS CaO-ZEOLIT DENGAN
TEKNIK SONOKIMIA
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Widyarini, Dibimbing oleh Prof. Dr. Ir. H. M. Djoni Bustan, M.Eng.,IPU. dan
Prof. Dr. Ir. Hj. Sri Haryati, DEA.,IPU

Synthesis and Characterization of CaO-Zeolite Catalyst by Sonochemical
Engineering Method
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RINGKASAN

Calcium Oxide (CaO) yang diembankan pada zeolit dikategorikan sebagai katalis
heterogen. Penggunaan katalis CaO dapat digunakan dalam proses pirolisis katalitik
guna meningkatkan produksi gas. Dalam penulisan ini, CaSO4.2H,O merupakan
sisi aktif yang diembankan pada zeolit alam dan aktivitas dari katalis CaO-Zeolit
disintesis dengan impregnasi sonokimia yang dibantu dengan proses pengeringan
dan proses kalsinasi. Sebagai pembanding, dalam penelitian ini juga dilakukan
metode impregnasi pengaduk (stirrer). Katalis CaO-Zeolit beserta properti nya
diidentifikasi dengan Scanning Electron Microscopy- Energy Dispersive X-Ray
(SEM-EDX). Proses aktivasi dilakukan pada temperatur oven 120°C selama 5 jam
dan temperatur kalsinasi 300°C selama 2 jam. Katalis yang disintesis dengan
sonokimia berlangsung selama 20 menit, dengan frekuensi 20 kHz dan 1200 watt,
sedangkan katalis yang disintesis dengan pengaduk (stirrer) berlangsung selama
120 menit, 1500 rpm dan 1000 watt. Hasil penelitian menunjukkan bahwa
karakterisasi pada katalis yang disintesis oleh metode sonokimia lebih baik
dibandingkan dengan metode stirrer. Secara spesifik, diperoleh katalis CaO-Zeolit
dengan peningkatan kandungan % berat Ca dari 0,86 % zeolit alam menjadi 11,3
% berat, 14,15 % berat, 23,48 % berat dengan metode sonokimia, sedangkan
dengan metode stirrer didapat hasil 11,82% berat, 13,95% berat dan 20,62% berat.
Hasil ini menunjukkan bahwasannya % berat Ca dengan metode sonokimia dalam
waktu 20 menit terdispersi pada permukaan zeolit lebih efektif dari pada secara
stirrer selama 120 menit. Hal ini disebabkan dengan adanya kavitasi akustik dan
gelombang kejut dari ultrasonik pada transport solid dan liquid. Disisi lain, teknik
sonokimia dibantu oleh proses aktivasi untuk mengurangi ukuran partikel dan
diikuti oksida logam (CaS0O4.2H20) agar terdispersi secara merata kedalam struktur
pori- pori dari zeolit. Penggunaan dari sonokimia dalam proses sintesis dapat
meningkatkan aktivitas katalis.

Kata Kunci : Katalis CaO-Zeolit, Kalsinasi, Pengeringan, Impregnasi Sonokimia, Persentase
Berat Ca, Karakterisasi.
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SUMMARY

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF CaO-ZEOLITE CATALYST
BY SONOCHEMICAL ENGINEERING METHOD
Scientific Paper in the form of Tesis, September 2022

Widyarini, Supervised by Prof. Dr. Ir. H. M. Djoni Bustan, M.Eng., IPU. and
Prof. Dr. Ir. Hj. Sri Haryati, DEA., IPU

Sintesis dan Karakterisasi Katalis CaO-Zeolit dengan Teknik Sonokimia

Xv+ 8pages, 5Table, 3 Pictures, 3 Attachments

RINGKASAN

Calcium Oxide (CaO) loaded on zeolite was categorized as a heterogeneous
catalyst. The utilization of CaO catalyst could be implemented in catalytic pyrolysis
enhance gaseous production. In this paper, CaSO4.2H.0O is an active site embedded
in natural zeolite, and the activity of the CaO-Zeolite catalyst is synthesized by a
sonochemical impregnation-assisted drying process and calcination. The stirrer
impregnation method was used as a control. CaO-Zeolite catalyst characterization
and properties were identified via Scanning Electron Microscopy- Energy
Dispersive X-Ray (SEM-EDX).The activation experiments were performed at an
oven temperature of 120°C for 5 h and a calcination temperature of 300°C for 2 h.
The synthesized catalysts of sonochemical were performed at 20 minutes, 20 kHz,
and 1200 Watt, and the synthesized catalyst of stirrer were performed at 120
minutes, 1500 rpm, and 1000 watts. The experimental results revealed that the
characterization of the catalysts prepared by the sonochemical method was better
than that of the stirrer. Specifically, obtained CaO-Zeolite catalyst with Ca wt %
increased from 0.86 wt% NZ (natural zeolite) to (11.3 wt%, 14.15 wt% and 23.48
wt%) of sonochemical and (11.82wt%, 13.95 wt% and 20.64wt%) of stirrer. The
results demonstrated that Ca wt% by sonochemical in 20 minutes dispersed at
support surface (zeolite) more effective than stirrer in 120 minutes. These results
were impacted by acoustic cavitation and shockwave of ultrasonic on solid-liquid
transport and distribution. On the other side, sonochemical assisted the activation
technique to minimize particle size and allowed metal oxide (CaSO4.2H20) to be
dispersed uniformly into the pores structure of the zeolite. The utilization of
sonochemical in CaO-Zeolite synthesizing enhanced catalyst activity.

Keywords: CaO/Zeolite catalyst, Calcination, Drying, Sonochemical
Impregnation, Ca weight percentage, Characterization
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PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Selama masih ada proses kimia, maka peranan katalis masih dibutuhkan.
Katalis merupakan komponen yang digunakan pada proses reaksi guna mengurangi
durasi dari laju reaksi kimia melalui pengurangan kebutuhan energi aktivasi reaksi
tersebut. Katalis secara teori tidak bereaksi. Reaksi yang dibantu dengan katalis
disebut dengan reaksi katalisis. Pada reaksi Kkatalitik, katalis ikut dalam proses
reaksi namun pada saat akhir proses akan terpisah kembali dengan produk.

Sintesis katalis sendiri terdapat berbagai metode dan Kklasifikasinya.
Berdasar tipenya, katalis terbagi atas dua tipe yaitu katalis pengemban dan katalis
tanpa pengemban. Untuk katalis pengemban adalah dengan cara mendispersikan
katalis dengan beberapa metode yaitu metode impregnasi, metode pertukaran ion
dan metode kopresipitasi.

Shi, dkk. 2020 melakukan penelitian ultrasonik yang dibantu proses
presipitasi untuk preparasi katalis Ni/Al.Oz dimana dalam penelitian nya didapat
ukuran partikel berkurang dan luas permukaan spesifik meningkat sehingga
aktivitas meningkat. Hal ini menandakan ultrasonik adalah cara terbaru untuk
meningkatkan performa dari katalis.

Metode sonokimia merupakan salah satu metode dalam sintesis katalis
dengan prinsip teknologi ultrasonik. Katalis yang dibuat dengan proses sonokimia
dapat menunjang proses ultrasonolisis (Khataee et all, 2015 a). Proses ultrasonolisis
ini dapat membantu dalam proses pengolahan air limbah, dimana keunggulannya
adalah lebih efisiensi, peralatan yang sederhana dan kondisi operasi yang relative
stabil. Untuk mengurangi penggunaan reagen kimia dan energi digunakan teknologi
ultrasonic untuk sintesis katalis (Lee and Jo,. 2017).

Teng, dkk. 2020 menjelaskan bahwa preparasi dan karakteristik karbon
berpori dari kulit bawang putih. Dengan gelombang ultrasonik dapat secara efektif

mengelupas pada permukaan produk yang terkarbonisasi sehingga aktivator
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memiliki proses transfer massa yang lebih baik dan membuat situs aktif lebih baik.

Impregnasi ultrasonik memiliki keunggulan dalam meningkatkan area
permukaan dan volume pori, hal ini dibuktikan dari penelitian zhang dalam
preparasi karbon aktif. Vibrasi ultrasonik menjadikan permukaan katalis menjadi
luas dan pori dari karbon aktif menjadi berkembang serta meningkatkan mesopore
volume (Vmes) pada pori karbon aktif (Zhang, Z dkk,. 2019).

Zhang, W, dkk. 2021 melakukan penelitian mengenai aktivitas katalitik
dalam reaksi NHs3-SCR dengan promotor CuCe/TiO2-Zr-O, dengan
membandingkan impregnasi biasa dan impregnasi ultrasonik. Didapat dengan
impregnasi ultrasonik meningkatkan interaksi sinergis antara Cu dan Ce, kavitasi
ultrasonik mempengaruhi kemampuan disperse pada Katalis, serta ultrasonik
memberikan ratio lebih tinggi Cu?* dan Ce®" untuk nilai redoks.

Hadju, dkk. 2021 melakukan sintesis maghemite dengan metode
pembakaran yang dikombinasikan dengan menggunakan metode sonokimia.
Maghemite sendiri digunakan sebagai carrier untuk mensupport katalis Pt dan Pd
setelah deposisi oleh Sonokimia. Katalis tersebut dapat dengan mudah dipisahkan
setelah reaksi hidrogenasi 2,4 dinitro-toluen karena sifat magnetik mereka.

Zhang, N. dkk 2018 melakukan penelitian sintesis katalis MnQO,/CeO;
dengan menggunakan metode impregnasi ultrasonik dibandingkan dengan metode
impregnasi tradisional (pengadukan). Disimpulkan bahwa impregnasi ultrasonik
adalah metode yang terbaik untuk metode sintesis, dikarenakan waktu yang singkat,
luas permukaan spesifik katalis menjadi 3 kali lipat, dan aktivitas katalitik katalis
semakin besar.

Manera, dkk. 2020 juga melakukan penelitian dari Ni/ Mayenite untuk
reforming catalytic dari biomassa. Ultrasonik memberikan dispersi yang efektif dari
prekussor dalam waktu 10 menit dan menghasilkan konversi yang tinggi pada
mayonite setelah kalsinasi 1200°C. Hal serupa juga terjadi pada impregnasi Ni,
meningkatkan dispersi metal pada support dan memperkuat interaksi Ni.
Menandakan penggunaan ultrasonic sangat baik dalam preparasi dan sintesis

katalis.
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Han, H. dkk 2019 telah melakukan penelitian tentang perbandingan katalis
Pd yang disintesa secara sonokimia dan impregnasi basah dimana katalis Pd
dicampurkan dengan anatase (Ana) dan rutile (Rut) untuk sintesa Hidrogen
Peroksida. Dari hasil penelitian membuktikan bahwa dengan metode sonokimia
menghasilkan konversi H2 yang lebih tinggi dibanding dengan impregnasi biasa,
karena disperse logam Pd pada Pd/Rut meningkat 6 kali lebih tinggi. Hal ini juga
berdampak pada produksi H.02 menjadi paling tinggi.

Yosefi dkk, 2015 menemukan bahwa secara karakterisasi fisikokimia,
nanokatalis yang disintesa dengan menggunakan impregnasi ultrasonik memiliki
beberapa keunggulan yaitu morfologi katalis homogen, ukuran partikel kecil dan
merata serta ikatan senyawanya kuat dibanding dengan impregnasi biasa.
Penambahan CeO; sebagai promotor pada clinoptilolite dengan perlakuan asam
dapat meningkatkan aktivitas Kkatalis. Efek dari sonikasi sendiri, menjadikan
morfologi katalis bebas aglomerasi dan luas permukaan nya tinggi.

Dastkhoon, dkk. 2020 melakukan penelitian bagaimana kemampuan
sonokimia dalam mempreparasi kombinasi ZnS: Ni nanopartikel yang diembankan
pada karbon aktif untuk mereduksi limbah cair organik. Dihasilkan bahwa metode
adsorpsi terbaik dilakukan oleh sonokimia dibanding dengan magnetic stirrer.
Dimana waktu yang digunakan lebih rendah dan kapasitas adsorbs nya lebih tinggi.

Katalis yang di preparasi dengan metode sonokimia memiliki luas
permukaan spesifik yang tinggi, kristalinitas lebih tinggi, suhu reduksi rendah,
partikel dalam ukuran nano, distribusi merata (seragam) dan konsentrasi Mo** lebih
tinggi pada deoksigenasi. Berdasarkan data fisikokimia ini, dapat disimpulkan
bahwa aktivitas katalis yang dibuat secara sonokimia lebih tinggi dari impregnasi
biasa (Ameen dkk, 2018).

Penggunaan katalis dalam proses kimia telah banyak digunakan salah satu
nya proses pembuatan biodiesel, dibantu dengan katalis heterogen. Adapun katalis
heterogen yaitu CaO. Keunggulan dari katalis heterogen yaitu dapat digunakan lagi,
karena katalis dapat dipisahkan dari campuran reaksi. Katalis CaO sendiri bisa
terbuat dari CaCOs. CaO merupakan katalis basa heterogen dan memiliki

kemampuan kuat dalam adsorpsi. Pembuatan katalis dari CaCO3z dengan bahan
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baku kulit telur (cangkang telur). Tahapan yang dilakukan adalah dengan
dibersihkan dahulu dan dihaluskan serta dikeringkan pada kalsinasi 100°C selama
2 jam. Katalis ini memiliki luas permukaan 62,04 m?/gr, total volume pori 0,1596
cc/g, dan radius pori rata rata 51,44 A, katalis ini dapat membantu proses biodiesel
dengan rendeman diatas 90% (Santoso dkk, 2013).

Menurut penelitian Lani dkk, (2016) menjelaskan bahwa kalsium oksida
yang ditambahkan silika lebih efektif untuk produksi biodiesel dibandingkan
dengan CaO murni. Katalis yang disintesis dapat didaur ulang secara efisien dan
berulang kali hingga 6 kali. Kalsium Oksida merupakan katalis hibrida yang
disintesis dengan metode impregnasi basah. Dimana bahan baku awal adalah
Ca(OH). yang bersifat basa homogen yang disintesis menjadi katalis hibrida
heterogen dan dikarakteristik dengan transformasi fourier, spektroskopi inframerah,
difraksi sinar X, luas permukaan, dan distribusi ukuran pori.

Hui Kuan, dkk (2013) menjelaskan bahwa pada proses microwave pyrolysis
dengan ampas tebu. Penambahan NiO atau CaO dapat membantu pembentukan
syngas dengan lebih efektif, namun penambahan CuO dan MgO menurunkan
produksi syngas karena CH4 dan CO, yang terbentuk lebih sedikit.

CaO dapat diperolen dari CaS04.2H.O. Dimana berat molekul dari
CaS04.2H,0 adalah 172,17 gram/mol, donor ikatan hydrogen sebanyak 2, aseptor
ikatan hydrogen sebanyak 6, area permukaan polar sebesar 90,6 A2 masa
monoisotop sebesar 171,935, dan berat atom sebesar 8. (National Library of
Medicine).

Sintesis katalis CaO yang diembankan pada bahan berpori sangat
menguntungkan dari segi biaya dan proses yang relatif mudah sehingga sangat
perlu untuk dikembangkan lebih lanjut. Dari literatur jurnal penelitian yang ada,
peneliti akan melakukan kebaruan (novelty) penelitian dengan mensintesa katalis
CaO/Zeolit dengan perlakuan asam secara metode impregnasi biasa dan metode
impregnasi sonokimia, juga akan dilakukan perbandingan hasil dari kedua metode
ini. Dimana CaO yang teremban pada zeolit merupakan katalis heterogen, sehingga

bisa digunakan lebih dari satu kali.
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1.2.

1.3.

1.4.

Rumusan Masalah

Adapun permasalahan penelitian ini adalah sebagai berikut:

1.

Mempreparasi dan mensintesis katalis CaO-Zeolit serta karakterisasi
dengan menggunakan metode analisa SEM-EDX, FTIR dan BET
sehingga dapat dibandingkan keaktifan katalis dari sonokimia dan
stirrer.

Menjadikan katalis memiliki volume pori permukaan besar sehingga

distribusi dispersi katalis merata dinilai dari nilai BET.

Tujuan Penelitian

Tujuan yang ingin dicapai dari penelitian ini adalah:

1.

Menganalisis dan mempelajari proses preparasi CaO-Zeolit,
mengetahui serta membuktikan keaktifan dari CaO-Zeolit dengan
menggunakan metode karakterisasi SEM-EDX, FTIR dan BET.

Menganalisis dan mengkaji pengaruh penambahan rasio sisi aktif (Ca)
teremban pada peyangga (zeolit) dengan metode stirrer dan sonokimia,
membuktikan secara eksperimental keaktifan sisi aktif pada katalis
secara morfologi, luas permukaan spesifik, ukuran distribusi pori serta

ikatan gugus fungsinya.

Ruang Lingkup

Adapun ruang lingkup dari penelitian ini adalah:

1.

Penelitian berskala laboratorium dan dilaksanakan di Lab. Riset
Terpadu Program Pascasarjana Universitas Sriwijaya.

Bahan baku utama penelitian yang digunakan CaS0..2H.0, Zeolit
Alam Lampung,Aquadest, Etanol, HCI, AgNOs.

Variabel tetap meliputi berat zeolit alam sebesar 100 gram, zeolit alam
halus sebesar 40 gram, larutan HCI 1 M sebesar 200 ml, Aquades
sebesar 200 ml, temperatur oven 120°C, temperatur kalsinasi di
furnace 300°C.
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4. Variabel Bebas meliputi rasio berat CaSO4.5H>O-Zeolit Sintesis

sebanyak 3:1, 1:1, 1:3 sebesar 7,5 gram : 2,5 gram, 5 gram : 5 gram
dan 2,5gram: 7,5 gram.

Variabel terikat pada penelitian ini adalah persentase CaO.Zeolit
terbentuk dari preparasi dan sintesa zeolite alam, luas permukaan
(m?/gr), volume total pori (cm®gr), jari — jari pori rata (A), panjang

gelombang, morfologi dari pada permukaan katalis tersebut.

1.5. Manfaat Penelitian

Adapun manfaat yang diharapkan dapat diambil dari penelitian ini:

1. Memberikan informasi pengetahuan mengenai sintesis dan karakterisasi

2.

3.

CaO-Zeolit dengan preparasi menggunakan metode impregnasi stirrer
dan metode impregnasi sonokimia.

Dapat diaplikasikan terhadap perolehan syngas yang optimal pada
proses pirolisis dengan penggunaan komposit CaO-Zeolit sebagai
katalis.

Mendapatkan informasi dan acuan untuk menyempurnakan atau
mengembangkan penelitian serupa mengenai komposit dari golongan

I1A yang lain dengan penyempurnaan dari metode yang telah ada.
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