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ABSTRACT

In this research, KOH has been impregnated on Deoiled Spent Bleaching Earth (DSBE) with wet
method as a catayst. KOH was impregnated on DSBE of 40 % and 60 % (w/w), then characterized using X-
Ray Flourescence (XRF), X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM), surface area test
and alkalinity test. The XRF analysis results showed that potassium oxide composition increased after
impregnation. The XRD analysis results show that DSBE belongs to the rectorite type of Na-montmorillonite,
whereas the SEM analysis results indicate a morphological change in DSBE. K-DSBE catalysts 40 % and 60

% KOH impregnation have a basicity of 1.46 mmol/g and 1.55 mmol/g with a surface area of 23.81

m?/g and 23.56 m%/g.
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PENDAHULUAN

Pada proses bleaching (pemurnian)
produksi CPO menghasilkan limbah berupa
padatan yaitu Spent Bleaching Earth (SBE). SBE
biasanya tidak digunakan lagi dan dibuang ke
lahan kosong dimana bahan ini mudah terbakar
dan masih terdapat kandungan minyak dari sisa
pemurnian CPO yang dapat berdampak pada
lingkungan sekitar. Berdasarkan PP No. 85 tahun
1999, SBE merupakan limbah bahan berbahaya
dan beracun (limbah B3) [1]. Menurut [2]

kandungan minyak dalam SBE sebesar 20 — 30 %.

Spent Bleaching Earth (SBE) adalah campuran
antara lempung dengan senyawa hidrokarbon dari
CPO yang merupakan jenis mineral lempung
montmorillonite, yang terdiri dari kristal
alumunium silikat (SiO2, AlOs), air terikat,
logam alkali seperti kalsium oksida (CaO),
magnesium oksida (MgO) dan logam transisi
lainnya seperti besi oksida (Fe.O3) [3].
Montmorillonite merupakan salah satu
jenis mineral aluminosilikat yang banyak
digunakan dalam pembuatan berbagai produk,
salah satunya sebagai katalis, penyangga katalis
(catalyst support) dan juga sebagai reinforcement
[4]. Untuk menjadikan SBE sebagai penyangga
katalis  (catalyst  support) perlu  adanya
pengaktifan kembali situs aktif pada kerangka
lempung montmorillonite dengan perlakuan asam
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dan dilanjutkan dengan pemanasan pada suhu
tinggi (kalsinasi) [5].

Ada beberapa macam metode untuk
mensintesis katalis heterogen, salah satunya yang
paling banyak digunakan adalah metode
impregnasi. Penelitian tentang impregnasi KOH
pernah [6] yaitu impregnasi KOH/zeolit sebagai
katalis. Motode impregnasi memiliki beberapa
kelebihan dibandingkan dengan metode sintesis
katalis yang lain, yaitu proses sintesis lebih
praktis, biaya yang lebih murah, keberhasilan
proses lebih besar dan menghasilkan limbah yang
sedikit [7].

Dengan demikian dilakukan penelitian
untuk memanfaatkan SBE dari limbah CPO yang
kandungan minyaknya telah dihilangkan (DSBE)
dan telah diaktivasi terlebih dahulu dengan asam,
kemudian diimpregnasi dengan KOH 40 % dan
60 % (b/b) menggunakan metode basah sebagai
katalis.

METODOLOGI PENELITIAN
Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian
ini adalah seperangkat alat refluks, labu alas datar
leher satu, ultrasomicator, furnace, timbangan
analitik, ayakan 100 mesh, oven, termometer,
sentrifugasi, hot palte, beaker glass, spatula,
batang pengaduk, pipet tetes, pipet volume, gelas
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ukur, erlenmeyer, spektrofotometer visibel,
stopwacth, buret, statif/klem, pH universal,
instrumen XRF, XRD dan SEM.
Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam
penelitian ini adalah SBE, n-Heksan, H>SOs,
KOH, metanol indikator PP, 2,4-Dinitroaniline,
4-Nitroaniline, asam benzoat, metilen biru dan
aquades.

PROSEDUR PENELITIAN
Ekstraksi Minyak pada Spent Bleaching Earth
(SBE)

Spent  Bleaching Earth (SBE) yang
diperoleh dari PT. Nusantara Long Ikis,
Kabupaten Paser, Kalimantan Timur. Ekstraksi
minyak dilakukan dengan alat wltrasoniator
(Frekuensi 42 kHz, tegangan 235 W). SBE
dioven pada suhu 110 °C selama 3 jam,
kemudian dimasukkan dalam botol kecil dan
ditambahkan dengan pelarut n-Heksan dengan
perbandingan 1 : 5 (b/b) pada suhu 50 - 60 °C
selama 1 jam. Hasil ekstraksi disentrifugasi pada
2000 rpm selama 5 menit. Setelah proses ini SBE
akan diberi nama DSBE (Deoiled Spent
Bleaching Earth) yang menandakan tidak ada
lagi kandungan minyak pada SBE [8].

Reaktivasi Deoiled Spent Bleaching Earth
(DSBE)

Deoiled Spent Bleaching Earth (DSBE)
sebanyak + 50 g ditimbang dan dimasukkan
dalam labu alas datar leher satu. Larutan H2SO4 1
N ditambahkan sebanyak 500 mL dengan
perbandingan 1 : 10 (b/v), kemudian direfluks
selama 2 jam pada suhu 70 °C. Campuran
dipisahkan dengan cara penyaringan, kemudian
DSBE yang sudah dipisahkan dicuci dengan
aquades hingga pH netral dan dikeringkan dalam
oven pada suhu 110 °C selama 3 jam [9].
Selanjutnya ~ DSBE  teraktivasi  dianalisa
menggunakan XRF, XRD dan SEM.

Pembuatan Katalis dengan Impregnasi KOH
Deoiled Spent Bleaching Earth (DSBE)
aktivasi dihaluskan dan diayak dengan ukuran
100  mesh, selanjutnya DSBE  aktivasi
diimpregnasi dengan larutan KOH 40 % dan 60
% (b/b). Campuran direfluks pada suhu 70 - 80
°C selama 6 jam. Setelah proses impregnasi
selesai, campuran dikeringkan dalam oven pada
suhu 110 °C selama 24 jam. Campuran yang
telah kering, kemudian dikalsinasi pada suhu 400
°C selama 5 jam dan diperoleh katalis K-DSBE
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[10]. Selanjutnya katalis K-DSBE dianalisa
menggunakan XRF, XRD dan SEM.

Karakterisasi Katalis

Komposisi senyawa penyusun katalis
dianalisa menggunakan X-Ray Fluorescence
(XRF). Jenis mineral dan struktur kristanilitas
dianalisa menggunakan X-Ray Diffraction (XRD)
dengan metode Cu-Ka (30 kV, 30 mA) dan 26
(10-80°). Bentuk morfologi permukaan katalis
dianalisa menggunakan Scanning Electron
Microscopy (SEM) 15 kV dan 20 kV dengan
perbesaran 20.000 kali. Luas permukaan katalis
diuji menggunakan adsorpsi metilen biru, katalis
sebanyak 0,1 g dikontakkan dalam 100 mL
larutan metilen biru dengan konsentrasi 10 ppm
selama 30 menit. Selanjutnya disentrifus selama
5 menit dengan kecepatan 2.000 rpm. Filtrat yang
dihasilkan  diukur  absorbansinya  dengan
spektrofotometer visibel pada A 664,53 [11].
Kekuatan kebasaan katalis diuji dengan Hammet
indicator yaitu phenolphthalein (H_ = 8,6), 2.,4-
Dinitroaniline (H_ = 15) dan 4-Nitroaniline (H_
= 18,4). Sekitar 25 mg katalis dikocok dengan 1
mL larutan Hammett indicator yang diencerkan
dalam 10 mL metanol dan diamkan hingga
setimbang selama 2 jam [12]. Kebasaan katalis
ditentukan juga dengan benzoic acid titration.
Katalis sebanyak 1 g dicampurkan dengan 50 mL
aquades, diaduk selama 1 jam dan disaring.
Filtrat yang diperoleh ditambahkan 3 tetes larutan
indikator PP hingga berubah warna merah muda
dan dititrasi menggunakan titran asam benzoat
dalam pelarut etanol (0,1 mol/L) [13].

HASIL DAN PEMBAHASAN
Ekstraksi Minyak pada SBE

Kandungan minyak yang tinggi pada SBE
akan mengganggu proses impregnasi sehingga
perlu dihilangkan. Ekstraksi dilakukan dengan
menggunakan alat  ultrasonicator. Sebagai
pembanding dalam proses ekstraksi digunakan
juga metode sokletasi sebagaimana yang
dilakukan oleh [1]. Berikut ini hasil rendemen
minyak yang didapat dengan ekstraksi metode
ultrasonicator dan sokletasi pada tabel 1.

Proses ektraksi menggunakan
ultrasonicator menghasilkan rendemen minyak
sebesar 20,12 % dengan perbandingan SBE dan
pelarut 1:5 (b/v) selama 1 jam, sedangkan
rendemen minyak yang hampir sama diperoleh
dengan metode sokletasi dengan perbandingan
SBE dan pelarut 1:10 (b/v) dengan waktu yang
cukup lama. Hal ini menunjukkan bahwa
ekstraksi menggunakan ultrasonicator memiliki
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efisiensi waktu dan pelarut yang lebih sedikit
dibandingkan menggunakan ekstraksi sokletasi.
Hal disebabkan adanya pengaruh gelombang
ultrasonic yang mampu meningkatkan difusi
pelarut n-Heksan kedalam meterial SBE,
sehingga memberikan waktu lebih cepat dan
mampu menaikkan rendemen produk.

Tabel 1. Hasil rendemen minyak ekstraksi
dengan ber  bagai metode

% Rendemen minyak

Ultrasonic Sokletasi [1]

20,12 % 20,03 %

Aktivasi dan Impregnasi KOH pada Deoiled
Spent Bleaching Earth (DSBE) dalam
Pembuatan Katalis

Aktivasi DSBE dilakukan dengan larutan
H>SOs4 1 N untuk melarutkan kation logam
pengotor (Fe?*, Cu?*, Ca**, Na* dan lainnya) yang
terdapat pada inter layer ataupun pada
permukaan DSBE. Pada proses aktivasi
menyebabkan kation-kation penyeimbang muatan
yang ada pada inter leyer ataupun pada
permukaan material dapat digantikan dengan ion
H* dari H>SO4 untuk menstabilkan muatan pada
DSBE. Berikut ini mekanisme aktivasi DSBE
dengan HoSOs mengacu pada penelitian [14].
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Gambar 1. Mekanisme aktivasi DSBE dengan
H2SO4

Deoiled Spent Bleaching Earth (DSBE)
yang telah teraktivasi kemudian diimpregnasi
dengan KOH. Hal ini bertujuan untuk mengisi
inter layer dan permukaan pada DSBE dengan
ion K dari larutan KOH sebagai larutan logam
aktif. Selama proses impregnasi dimungkinkan
ion K* dari larutan KOH dapat dipertukarkan
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dengan ion H* pada inter layer ataupun pada
permukaan DSBE. Seperti yang dijelaskan [15]
bahwa ion H* dapat dipertukarkan dengan kation
lain yang lebih reaktif. Sedangkan [16]
menjelaskan bahwa kation-kation yang terdapat
pada sisi aktif material dapat dipertukarkan
sesuai dengan kemampuan pertukaran kation: Cs*
> K*> NH4"> Na" > H" > Li". Berikut ini dapat
dilihat mekanisme impregnasi KOH pada DSBE
mengacu pada penelitian [17].
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Gambar 2. Meckanisme impregnasi KOH pada
DSBE

Selama impregnasi dimungkinkan juga ion
* yang terdapat pada DSBE tidak semuanya
dipertukarkan dengan ion K* dari KOH, hal ini
berdasarkan pada penjelasan [18] bahwa ion K*
saat impregnasi dapat terdispersi pada permukaan
material, sehinggga terdapat dua sisi aktif yaitu
K* dan H*. Proses selanjutnya yaitu kalsinasi
pada suhu 400 °C selama 5 jam. Kalsinasi ini
bertujuan untuk mengikat sisi aktif katalis
menjadi lebih kuat dan tidak mudah lepas serta
distribusi sisi aktif agar menyebar merata pada
permukaan katalis. Hasil akhir didapatkan katalis
K-DSBE bewarna abu kehitaman. Kemudian
katalis dikarakterisasi menggunakan XRF, XRD,
SEM, uji luas permukaan dan uji kebasaan.

Karakterisasi Katalis
Hasil analisa XRD, XRF dan SEM

Dari gambar 3 (a) pola XRD untuk DSBE
aktivasi menunjukan puncak difraksi pada 20 =
20,8604°, 25,2432°, 26,6069°, 35,3376° dan
36,4749° dengan nilai kkl [100], [012], [101],
[104] dan [110] memberikan informasi bahwa
yang terkandung dalam sampel tergolong jenis
rectorite. Menurut [19] rectorite merupakan
salah satu nama dari jenis mineral lempung Na-
montmorillonite. Rumus molekul dari rectorite
adalah Na.A14(Si, Al)g.Ozo.(OH)4.
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Gambar 3. Hasil analisa XRD (a) DSBE aktivasi dan (b) katalis K-DSBE impregnasi

Pada gambar 3 (b) pola XRD untuk katalis
K-DSBE impregnasi, hasil analisa menunjukkan
adanya puncak difraksi KOs dengan pada 20 =
20,9800°, 26,7363°, 29,7337°, 32,4664°, 39,8939°
dan 41,4978° dengan nilai 4kl [200], [211], [220],
[202], [321] dan [400]. Munculnya KO3
menandakan adanya kalium pada struktur kristal

dibandingkan sebelum diimpregnasi sebesar
55,8946 %. Hal ini dikarenakan adanya kalium
pada permukaan katalis sehingga derajat
kristanilitasnya menurun.

Pada analisa menggunakan XRF bertujuan
untuk melihat komposisi senyawa penyusun dari
material sebelum dan sesudah diimpregnasi.

DSBE. Setelah proses impregnasi derajat Hasilanalisa XRF dapat dilihat pada tabel 2.
kristanilitas menurun menjadi 50,8358 %,
Tabel 2. Hasil analisa SBE, DSBE aktivasi dan K-DSBE impregnasi menggunakan XRF
PARAMETER ANALISA (%)
Sampel
FexO3 CaO K>O Si0, MnO SO3 ZnO P>0Os Cr203 CuO
SBE 28,618 21,713 3,599 29,363 0,522 2276 0,059 13,711 0,105 0,034
DSBE 28,077 2,346 4,076 63,493 0,143 1,674 0,071 - 0,091 0,031
Aktivasi
K-DSBE
Impregnasi 19477 0,339 57253 22,593 0,097 - 0,120 - 0,093 0,028
40 %
K-DSBE
Impregnasi 15990 1275 69,466 13,113 0,044 - - - 0,088 0,024
60 %
Dari table 2 terjadi peningkatan komposisi lainnya yang menempati inter layer dan

Si02  pada
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DSBE

aktivasi.

Peningkatan
komposisi SiO» disebabkan karena, komposisi
logam seperti Ca, Mn, Fe, Cr, Cu dan pengotor

permukaan pada material mengalami penurunan

setelah aktivasi.

Hal ini dikarenakan logam-

logam tersebut larut dengan H>SOs. Dari hasil
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analisa dapat diketahui tidak semua pengotor
larut pada proses aktivasi dengan asam. Dalam
hal ini proses aktivasi tidak cukup dengan larutan
asam, melainkan juga harus ada proses kalsinasi
(aktivasi fisika) agar pengotor-pengotor yang
tidak sepenuhnya larut dengan asam dapat hilang
dengan kalsinasi.

Setelah proses impregnasi komposisi K.O
meningkat dengan bertambahnya jumlah KOH
yang diimpregnasi. Hal ini menunjukkan bahwa
adanya peningkatan unsur kalium pada DSBE
setelah proses impregnasi. Selain itu terjadi
penurunan pada komposisi yang lain seperti Si,
Fe, Cu, Cr, Mn, Ca dan juga ada beberapa yang
hilang seperti SO3;, ZnO dan P»Os dimungkinkan
hal ini disebabkan pada saat impregnasi dan
kalsinasi.

Untuk  mengetahui  pengaruh  dari
impregnasi  dilakukan  juga  karakterisasi
menggunakan SEM. Hasil karakterisasi SEM
dapat dilihat pada gambar 4.

Morfologi DSBE aktivasi terlihat pada
gambar 4 (a), gambar tersebut menunjukkan
material berbentuk bulatan yang tidak teratur
dengan ukuran yang cenderung hampir sama,
terlihat  rongga-rongga pada  penampang
permukaan DSBE aktivasi yang memungkinkan
akan dimasukan logam-logam saat impregnasi
berlangsung.

i

08 May 2017
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SEI 20kV WD10mm 5530 x20,000 1pm
LAB. TERPADU UNDIP 0000

Gambar 4. Hasil analisa SEM (a) DSBE
aktivasi, (b) K-DSBE impregnasi
KOH 40 % dan (c) K-DSBE
impregnasi KOH 60 %

Morfologi katalis K-DSBE impregnasi
KOH 40 % dan katalis K-DSBE impregnasi
KOH 60 % terlihat pada gambar 4 (b) dan (c),
gambar tersebut menunjukkan adanya perubahan
setelah proses impregnasi, ini terlihat dari
rongga-rongga telah tertutupi oleh material baru
yang diduga kalium. Pada gambar tersebut
terlihat adanya garis runcing dan butiran putih
yang menyebar pada permukaan, diduga garis
runcing dan butiran putih tersebut adalah kalium
yang terjerap pada infer layer dan permukaan
katalis setelah proses impregnasi.

Uji Luas Permukaan

Luas permukaan katalis dilakukan dengan
adsorpsi metilen biru. Hasil uji luas permukaan
dapat dilihat pada tabel 3.

Tabel 3. Uji luas permukaan pada DSBE
aktivasi  dan  katalis = K-DSBE

impregnasi
Sampel Luas Permukaan
P (m?/g)

DSBE aktivasi 36,19
Katalis K-DSBE 2381
impregnasi KOH 40 % ’
Katalis K-DSBE 2356
impregnasi KOH 60 % ’

Dari hasil uji adsorpsi dengan metilen biru
luas permukaan DSBE aktivasi cukup besar. Luas
permukaan DSBE aktivasi yang besar sangat
dinginkan agar kontak material dengan ion K*
dari larutan KOH semakin banyak, sehingga
banyak sisi aktif yang tersebar pada infer layer
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dan permukaan katalis. Setelah proses impregnasi
menyebabkan luas permukaan katalis K-DSBE
menurun. Penurunan luas permukaan ini
mengindikasikan bahwa impregnasi KOH
menyebabkan terjerapnya ion K™ pada inter layer,
sehingga luas permukaanya menurun. Semakin
banyak KOH yang diimpregnasikan memungkin
semakin banyak ion K* yang terjerap pada inter
layer dan permukaan katalis.

Uji Kebasaan

Kebasaan katalis ditentukan dengan uji
kualitatif yaitu dengan Hammett indicator dan uji
kuantitatif dengan benzoic acid titration.
Kebasaan katalis dapat dilihat pada tabel 4.

Tabel 4. Kebasaan katalis K-DSBE

K-DSBE K-DSBE
impregnasi impregnasi
Sampel KOH KOH
40 % 60 %

Hammet
indicator: v v
Phenolphtalein
(H_=38,6)
2,4-Dinitroaniline B Bl
(H_=15)
4-Nitroaniline B -
(H_=18,4)
Benzoic acid 1,46 1,55

titration (mmol/g)

Pada tabel 4 nilai kebasaan katalis K-
DSBE impregnasi KOH 40 % dan 60 % pada uji
Hemmett indicator menunjukan terjadi perubahan
warna pada indikator phenolphtalein, sedangkan
pada indikator 2.,4-Dinitroaniline dan 4-
Nitroanilline tidak menunjukkan perubahan
warna. Sehingga diketahui kekuatan kebasaan
katalis berada pada rentang 8,6 < H < 15, yang
artinya kekuatan kebasaan katalis diatas 8,6 dan
tidak lebih dari 15.

Pada uji kebasaan dengan benzoic acid
titration kebasaaan katalis meningkat dengan
bertambahnya KOH yang diimpregnasi. Hal ini
ditunjukan pada kebasaan katalis K-DSBE
impregnasi KOH 60 % lebih tinggi dibandingkan
dengan kebasaan katalis K-DSBE impregnasi
KOH 40 %. Peningkatan kebasaan katalis terjadi
akibat adanya situs basa yaitu ion K* pada katalis
saat impregnasi. Semakin banyak KOH yang
diimpregnasikan memungkinkan semakin banyak
situs basa yang terbentuk.
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KESIMPULAN

Berdasarkan penelitian yang dilakukan
dapat disimpulkan. Hasil analisa XRF
menunjukkan  komposisi  kalium  oksida
meningkat setelah impregnasi. Hasil analisa XRD
menunjukkan DSBE tergolong jenis rectorite dari
jenis mineral Na-montmorillonite, sedangkan
hasil analisa SEM menunjukkan adanya
perubahan morfologi pada DSBE. Katalis K-
DSBE impregnasi KOH 40 % dan 60 % memiliki
kebasaan yaitu 1,46 mmol/g dan 1,55 mmol/g
serta luas permukaan yaitu 23,81 m*/g dan 23,56
m?/g.
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