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SUMMARY

APPLICATION CATALYST MONTMORILLONITE SULFONATED CARBON
COMPOSITE IN THE ESTERIFICATION REACTION ACETIC ACID -

ETHANOL

Scientific Paper in the form of Skripsi, 4 November 2014

Moh. Rhomadhon; Supervised by Dr. Hasanuddin, M.Si and Nova Yuliasari S.Si.
M. Si.

Department of chemistry, Faculty of mathematics and natural sciences, University
of Sriwijaya

Xv + 46 pages, 5 tables, 17 picture, 18 attachments

Research on a heterogeneous catalyst in the form of montmorillonite sulfonated
carbon composite has been done. Montmorillonite sulfonated carbon composite
was prepared by mixing molasses with montmorillonite and was stirred for 1 hour.
Mixture was heated at temperature 120°C for 6 hour to reduce the water content.
Mixture was carbonized at temperature of 400°C for 15 hours. The results of
carbonization performed sulfonation process at temperature of 175°C for 15 hours.
The product of sulfonation was washed with demin water repeatedly until pH
neutral. The product was called montmorillonite sulfonated carbon composite.
Catalyst montmorillonite sulfonated carbon composite performance was tested
using acid-base titration method. Montmorillonite sulfonated carbon composite was
characterized using FT-IR to study the structure and SEM to study surface topology.
Montmorillonite sulfonated carbon composite was applied to the esterification
reaction of acetic acid-ethanol and products were identified using GC-MS. Acidity
test indicated that the acid number reaches 9.79 mmol g”'. FT-IR showed the
presence of sulfonated groups on the 1750 cm™ and 1087.85 cm™. SEM EDX was
showed that indicate a sulfur atom sulfonate group attached to the composite. The
esterification test reached 72.674% of yield.

Keywords : Heterogeneous catalysts, motmorillonite composite, sulfonated carbon,
molasses
Citations  :33 (1977—2013)
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RINGKASAN

APLIKASI KATALIS KOMPOSIT MONTMORILONIT KARBON
SULFONAT PADA REAKSI ESTERIFIKASI ASAM ASETAT - ETANOL
Karya tulis ilmiah berupa Skripsi, 4 November 2014

Moh. Rhomadhon; Dibimbing oleh Dr. Hasanudin, M.Si dan Nova Yuliasari S.Si.

M. Si.

Jurusan kimia, Fakultas matematika dan ilmu pengetahuan alam,
Universitas sriwijaya

Xv + 46 halaman, 5 tabel, 17 gambar, 18 lampiran

Penelitian tentang pembuatan katalis heterogen berupa komposit montmorilonit
karbon sulfonat telah dilakukan. Pembuatan katalis komposit montmorilonit karbon
sulfonat melalui beberapa tahap. Tahap pertama pencampuran tetes tebu dengan
montmorilonit dan diaduk selama 1 jam. Campuran montmorilonit-tetes tebu
dipanaskan pada subhu 120°C selama 6 jam agar kadar air berkurang. Campuran
dikarbonisasi pada suhu 400°C selama 15 jam. Hasil karbonisasi disulfonasi dengan
suhu 175°C selama 15 jam. Produk sulfonasi dicuci dengan penambahan air demin
secara berulang hingga pH netral. Produk pencucian disebut komposit
montmorilonit karbon sulfonat. Kinerja katalis komposit montmorilonit karbon
sulfonat diuji dengan menentukan jumlah asam menggunakan metode titrasi asam
basa. Komposit montmorilonit karbon sulfonat dikarakteristik menggunakan FT-IR
dan analisis topologi permukaan menggunakan SEM. Komposit montmorilonit
karbon sulfonat diaplikasikan pada reaksi esterifikasi asam asetat-etanol dan
produknya diidentifikasi dengan GC-MS. Uji keasaman menunjukkan jumlah asam
mencapai 9,79 mmol g.Spectrum FT-IR menunjukkan keberadaan gugus sulfonat
terbaca pada vibrasi bilangan gelombang 1750 cm™ dan 1087,85 cm™!. SEM EDX
menunjukkan keberadaan sulfur pada komposit montmorilonit karbon sulfonat.
Yield pada Uji esterifikasi mencapai 72,674%.

Kata kunci  : Katalis heterogen, komposit motmorilonit, komposit montmorillonit,
sulfonasi karbon, tetes tebu
Kepustakaan: 33 (1977-2013)
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Katalis adalah suatu zat yang mempercepat laju reaksi kimia. Katalis
menurunkan energi aktivasi suatu reaktan menjadi produk dan diakhir reaksi akan
diperoleh kembali. Katalis banyak dipergunakan untuk membantu dalam proses
industri seperti dalam pengilangan minyak bumi dan proses produksi bahan kimia
umum atau kimia khusus. Katalis juga dipergunakan dalam proses produksi produk
makanan, pembangkit listrik tenaga nuklir, kendaraan, dan untuk kegiatan
pengendalian pencemaran. Salah satu kegunaan katalis yang penting yaitu pada
reaksi esterifikasi. Reaksi esterifikasi dalam dunia industri digunakan untuk industri
biodiesel, kertas, parfum, cat, lem, PVC film dan lain sebagainya (Posman, 2003).
Industri-industri tersebut sebagian besar menggunakan katalis homogen bersifat
asam yang memiliki beberapa kelemahan seperti sifatnya korosif dan sulit
dipisahkan setelah produk terbentuk (Vicente, 2001). Solusi untuk mengatasi
masalah ini maka dikembangkan katalis heterogen yaitu berupa katalis asam padat
(Santoso, 2013).

Katalis homogen merupakan katalis yang berfase sama dengan reaktan
sedangkan katalis heterogen merupakan katalis yang berfase berbeda dengan
reaktan. Keunggulan katalis heterogen dibandingkan katalis homogen diantaranya
tidak menyebabkan korosif, tahan asam atau basa, tahan temperatur dan tekanan
tinggi, bersifat inert, mudah didaur ulang, memiliki luas permukaan yang besar dan
mudah dipisahkan setelah terbentuk produk (Balogh, 1993; Laszlo, 1987).
Penelitian tentang katalis heterogen yang telah berhasil dibuat untuk reaksi
esterifikasi diantaranya katalis karbon tersulfonasi yang dibuat dari tempurung
kelapa (Amelia, 2013), Nafion/SiO, (Mahreni, et al, 2009), Al,03-Montmorillonit,
Ca-bentonit (Harsini, 2001). Hasil-hasil penelitian tersebut dapat disimpulkan
bahwa katalis heterogen asam padat memiliki beberapa keunggulan bila
dibandingkan menggunakan katalis homogen.
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Katalis heterogen asam padat dapat dibuat dengan adanya sumber material
karbon yang dikarbonisasi. Bahan alami seperti gula, pati, atau selulosa apabila
dikarbonisasi pada suhu 400°C dapat menghasilkan material polisiklik aromatik
hidrokarbon. Sulfonasi polisiklik aromatik hidrokarbon akan menghasilkan padatan
stabil dengan sisi aktif yang besar. Proses karbonisasi dan sulfonasi yang baik dari
senyawa sakarida akan menghasilkan struktur karbon stabil dengan densitas gugus
—SO3H yang besar (Liu, et al., 2010). Hasil proses karbonisasi dan sulfonasi
tersebut didapatkan katalis heterogen asam padat dengan kinerja tinggi yang terdiri
dari karbon tersulfonasi dan dapat didaur ulang karena mudah dipisahkan dari
produk sehingga dapat didaur ulang untuk penggunaan kembali sebagai katalis
asam padat. Kadar keasaman akibat gugus sulfonat yang tedapat pada katalis
heterogen asam padat dapat diidentifikasi dengan melakukan uji keasaman. Katalis
heterogen asam padat cukup baik apabila mencapai keasaman sekitar 2,862—4,350
mmol/g (Suseno, dkk., 2003). Penelitian pembuatan katalis asam padat yang telah
dilakukan salah satunya menggunakan bahan dasar gula sebagai sumber material
karbon. Gula dikarbonasi pada suhu 300-500°C sehingga akan menghasilkan
polisiklik aromatik hidrokarbon yang memungkinkan terjadi pengikatan gugus
sulfonat sebagai situs aktif katalis pada proses sulfonasi pada temperatur 150°C.
Senyawa inilah yang disebut karbon tersulfonasi sebagai katalis asam padat yang
berbahan dasar dari gula (Toda, et al., 2005). Berdasarkan literatur di atas dapat
disimpulkan bahwa material karbon yang berasal dari gula dapat dijadikan sebagai
bahan baku dalam pembuatan karbon tersulfonasi.

Tetes tebu memiliki potensi digunakan sebagai sumber material karbon
yang dapat dijadikan katalis asam padat karena memiliki kandungan gula yang
cukup tinggi. Tetes tebu merupakan hasil samping dari industri gula yang
mengandung unsur nitrogen dan kandungan gula yang cukup tinggi. Kandungan
gula pada tetes tebu terdiri dari sukrosa 30 — 40%, glukosa 4 - 9%, dan fruktosa 5-
12% (Hidayat, et al.,2006). Tetes tebu digolongkan limbah pada pabrik gula tcbu

dari hasil pemisahan sirup Jow grade dimana gula dalam sirup tersebut tidak dapat
dikristalkan lagi. Tetes tebu yang dihasilkan sekitar 5 — 6 % dari jumlah tebu yang
diolah pada pabrik gula, sehingga untuk pabrik dengan kapasitas 6000 ton tebu per
hari menghasilkan tetes tebu sekitar 300 ton sampai 360 ton tetes tebu per hari.
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Tetes tebu diharapkan dapat digunakan sebagai alternatif sumber pembuatan katalis
asam padat tersulfonasi karena tetes tebu memiliki kadar gula dan kelimpahannya
yang tinggi.

Katalis homogen pada umumnya memiliki berat jenis yang rendah,
sehingga homogenitas katalis dalam reaksi juga rendah. berat jenis katalis dapat
ditingkatkan dengan menggunakan bahan pendukung dengan berat jenis yang
besar. Padatan pendukung yang berpotensi memiliki sifat adsorben yang tinggi
adalah Montmorillonit. Katalis asam padat hasil karbonisasi diharapkan dapat
memiliki aktifitas Kkatalisis yang tinggi bila dimodifikasi dengan
mengembankannya pada montmorillonit sebagai padatan pendukung menjadi
komposit montmorilonit karbon sulfonat. Berdasarkan pada uraian tersebut, maka
dalam penelitian ini akan dilakukan studi aplikasi komposit montmorilonit karbon
sulfonat terhadap reaksi esterifikasi asam asetat dengan etanol. Reaksi esterifikasi
asam asetat dengan etanol merupakan model reaksi esterifikasi yang paling
sederhana dan sering digunakan untuk uji aktifitas katalis yang baru dibuat sehingga
dapat dilakukan optimasi katalis komposit montmorilonit karbon sulfonat
berdasarkan variasi perbandingan komposisi katalis yaitu tetes tebu dan

montmorillonit (Emrani and Shahbazi, 2012).

1.2 Rumusan Masalah

Katalis asam heterogen dapat dibuat dengan adanya sumber material karbon
seperti tetes tebu yang memiliki kadar gula tinggi hingga lebih dari 30%. Hal
tersebut telah dibuktikan katalis heterogen asam padat berbahan dasar dari gula
dapat dibuat melalui proses karbonasi yang akan membentuk polisiklik aromatik
hidrokarbon yang memungkinkan terjadinya pengikatan gugus sulfonat sebagai
situs aktif katalis dengan penambahan asam sulfat pada temperatur 175°C. Katalis
dari Tetes tebu yang telah melalui proses karbonisasi diharapkan dapat
dikompositkan pada padatan pendukung seperti montmorilonit sehingga dapat
meningkatkan berat jenis dan meningatkan homogenitas katalis. Berdasarkan
uraian tersebut, maka dirumuskan permasalahan yang akan diselesaikan yaitu
bagaimana pengaruh jumlah perbandingan komposisi katalis tetes tebu dan

montmorillonit menjadi komposit montmorilonit karbon sulfonat pada aplikasi
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komposit montmorilonit karbon sulfonat pada reaksi esterifikasi asam asetat dengan

etanol.
1.3 Tujuan Penelitian

Penelitian ini dilakukan bertujuan untuk:

1. Membuat katalis asam padat berupa komposit montmorilonit karbon
sulfonat.

2. Menentukan keasaman katalis komposit montmorilonit karbon sulfonat
yang memiliki keasaman sekitar atau lebih dari 4,350 mmol/g.

3. Karakterisasi katalis komposit montmorilonit karbon sulfonat meliputi
gugus fungsi menggunaan spektrometri infra merah (FTIR) dan topologi
permukaan menggunakan Scanning electron microscopy (SEM).

4. Mengaplikasikan katalis komposit montmorilonit karbon sulfonat pada
reaksi esterifikasi asam asetat — etanol dengan nilai persen yield yang

optimum berdasarkan variasi komposisi katalis montmorilonit terhadap
tetes tebu.

1.4 Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan mampu memberikan informasi ilmiah tentang sifat
katalis asam padat yaitu komposit montmorilonit karbon sulfonat untuk reaksi
esterifikasi asam asetat -etanol dan diharapkan kelak katalis asam padat yang
berhasil dibuat dapat dimanfaatkan sebagai katalis di berbagai bidang industri
terutama yang menggunakan reaksi esterifikasi pada proses produksinya.
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