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PEMBUATAN KATALIS SILIKA SULFAT DARI ABU SEKAM PADI DAN
UJI KATALITIKNYA TERHADAP REAKSI ESTERIFIKASI GLISEROL
MENGGUNAKAN ANHIDRIDA ASAM ASETAT UNTUK MENSINTESIS

TRIACETIN

Moh. Noor Salman
10630038

ABSTRAK

Telah disintesis katalis silika sulfat dari abu sekam padi sebagai katalis untuk
reaksi esterifikasi gliserol dengan anhidrida asam asetat. Reaksi tersebut dilakukan
untuk mengkonversi Gliserol menjadi triacetin. Penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui pengaruh keasaman Katalis, waktu pereaksian dan penambahan kembali
anhidrida asam asetat setelah reaksi esterifikasi, terhadap konversi gliserol dan nilai
selektivitas triacetin.

Percobaan ini dilakukan dengan perbandingan gliserol: anhidrida asam asetat
sebesar 1: 4,75 menggunakan katalis silika sulfat dari sekam padi dengan berat katalis
5% dari berat gliserol, waktu pereaksian selama 4 jam dan pada suhu reaksi 115° C.
Hasil analisa kualitatif menggunakan FT-IR dan XRD terhadap katalis menunjukkan
bahwa katalis yang disintesis .berupa silika sulfat yang berbentuk amorf. Sedangkan
hasil analisa kualitatif terhadap produk esterifikasi menggunakan FT-IR dan GC-MS
menunjukkan adanya produk triacetin. Penggunaan silika sulfat sebagai katalis dapat
mengkonversi gliserol sebesar 77 %, sedangkan untuk katalis SS-20 dapat
memberikan nilai selektifitas triacetin sebesar 98%. Pengaruh keasaman katalis tidak
memberikan pengaruh signifikan terhadap nilai konversi. Namun semakin lama
waktu pereaksian, maka akan meningkatkan nilai konversi dan selektivitas. Dan
penambahan kembali anhidrida asam asetat terbukti dapat meningkatkan nilai
selektivitas hinggan 100%.

Kata kunci: Gliserol, triacetin, anhidrida asam asetat, esterifikasi, konversi gliserol
dan selektivitas triacetin.
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BAB I
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif yang diproduksi melalui proses
transesterifikasi dan menghasilkan produk samping gliserol (Valter dkk, 2008).
Berdasarkan Peraturan Presiden No. 5/ 2006 tentang Kebijakan Energi Nasional
menyebutkan bahwa kuota bahan bakar nabati (BBN) jenis biodiesel pada tahun
2011-2015 sebesar 3 persen dari konsumsi energi nasional atau setara dengan 1,5
juta kilo liter. Padahal kapasitas produksi biodiesel dalam negeri baru mencapai 680
ribu kilo liter. Jadi, target produksi biodiesel di Indonesia masih kurang 820 ribu
kilo liter. (Budiman, 2012). Dengan melihat semakin banyaknya biodiesel yang
akan diproduksi, maka akan menyebabkan semakin banyak pula terbentuk produk

samping berupa gliserol.

Sebagai produk samping industri biodiesel, gliserol belum banyak diolah
sehingga nilai jualnya masih rendah. Oleh karena itu perlu pengolahan terhadap
gliserol agar dapat menjadi produk yang lebih bernilai jual tinggi dan lebih banyak
manfaatnya. Diantaranya adalah dengan membuat turunan gliserol melalui proses
esterifikasi. Salah satu produk esterifikasi gliserol adalah Triacetyl Glycerol (TAG)
atau triacetin (Ari dkk, 2012). Kegunaan triacetin sangat banyak diantaranya
sebagai zat tambahan makanan seperti penambah aroma, plastisizer, pelarut, bahan
aditif bahan bakar untuk mengurangi knocking pada mesin (menaikkan nilai oktan),

serta dapat digunakan juga sebagai zat aditif untuk biodiesel (Widayat dkk, 2013).



Tri acetil Glicerol (TAG) atau triacetin dibuat dari proses esterifikasi antara
gliserol dan asam asetat dengan bantuan katalis. Selain produk triasetat,, produk
lain yang terbentuk pada proses esterifikasi gliserol dengan asam asetet adalah
Mono Acetyl Gliserol(MAG)/ monoacetin dan DiAcetyl Gliserol (DAG)/ diacetin.
Namun, dengan penelitian yang telah dilakukan oleh Xiaoyuan dkk (2009)
memungkinkan kita untuk dapat meningkatkan selektifitas terhadap triasetat
meningkat hingga 100%. Hal itu dilakukan dengan cara menggunakan dua tahap
reaksi yaitu reaksi esterifikasi menggunakan asam asetat, dan tahap selanjutnya

adalah reaksi asetilasi menggunakan anhidrida asam asetat.

Leonardo dkk (2010) telah melakukan penelitian untuk membandingkan
reaksi esterifikasi gliserol antara menggunakan asam asetat dan anhidrida asam
asetat. Dalam penelitiannya dijelaskan untuk kondisi yang sama (katalis niobium
phosphate, rasio 4:1), esterifikasi gliserol menggunakan anhidrida asam asetat
memberikan selektivitas yang tinggi terhadap Tiacetin (100 % pada 80 menit)
dibandingkan dengan asam asetet (7% pada 120 menit). Selain itu, pada penelitian
Leonardo ini juga memberikan informasi mengenai pengaruh penggunaan beberapa
katalis yang digunakan dalam reaksi esterifikasi menggunakan anhidrida asam
asetat maupun asam asetat. Dan penggunaan katalis silika sulfat belum pernah
digunakan sebelumnya dalam reaksi esterifikasi gliserol menggunakan anhidrida

asam asetat.

Peneliti-peneliti terkait sebelumnya mengenai reaksi esterifikasi dengan
asam asetat secara umum menggunakan katalis heterogen (Xiaoyuan dkk, 2009;

Leonardo dkk, 2010; Ferreira dkk, 2011; Maria dkk, 2013). Oleh karena itu



penelitian selanjutnya mencoba menggunakan katalis homogen seperti yang
dilakukan oleh widayat dkk (2013), dia menggunakan katalis asam sulfat karena
unggul dalam sifat higroskopiknya yang dapat menyerap air, sehingga reaksi
esterifikasi berjalan kearah produk. Dan dari hasil penelitian ini dengan
menggunakan pereaksi gliserol dan asam asetat 1:7 suhu 120° C, waktu 50 menit
didapatkan nilai konversi sebesar 67,6% dan selektivitas sebesar 25%. Namun,
penggunaan katalis homogen mempunyai kelemahan yaitu Kkatalis sulit untuk

dipisahkan dengan produk setelah reaksi.

Solusi yang dapat dilakukan diantaranya dengan menggunakan bantuan
material penyangga untuk tempat substitusi dopan/inti aktif (dalam hal ini dopan
berupa asam sulfat). Pada Penelitian ini material penyangga yang dipilih adalah
silika yang diisolasi dari sekam padi, karena pada abu sekam padi mempunyai
kandungan silika yang cukup melimpah yaitu 94,4 % (Folleto dkk, 2006). Sehingga
katalis yang digunakan pada penelitian ini adalah katalis silika yang dimodifikasi

dengan asam sulfat (katalis silika sulfat).



B. Batasan Masalah

Beberapa batasan perlu diberikan agar permasalahan yang akan dibahas

menjadi terarah, batasan tersebut adalah sebagai berikut:

1.

Sumber silika yang digunakan untuk membuat katalis silika sulfat berasal dari
sekam padi untuk pembakaran batu bata di daerah Jambidan, Bantul,
Yogyakarta.

Metode yang digunakan untuk isolasi silika adalah metode termal dengan
ditambah perlakuan awal perendaman kedalam larutan asam.

Uji aktivitas katalis silika sulfat dilakukan dengan cara uji terhadap konversi
gliserol dan selektivitas terhadap triacetin dari reaksi esterifikasi gliserol
menggunakan anhidrida asam asetat.

Karakterisasi gugus fungsional katalis silika sulfat menggunakan
Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red (FT-IR), kristalinitas silika gel
menggunakan X-ray Diffraction (XRD) dan keasaman menggunakan metode
gravimetri.

Sintesis Triacetin pada penelitian ini dilakukan dengan dua tahap yaitu tahap
esterifikasi gliserol menggunakan anhidrida asam asetat dan tahap penambahan
kembali anhidrida asam asetat setelah poses esterifikasi.

Penelitian ini mengkaji tentang pengaruh jumlah asam sulfat dalam katalis
silika sulfat dan waktu pereaksian terhadap konversi gliserol, serta mengkaji
pengaruh penambahan kembali asam asetat anhidrat terhadap proses sintesis

Triacetin dari gliserol



C. Rumusan Masalah

Berdasarkaan permasalahan pada latar belakang di atas, maka masalah-

masalah tersebut dirumuskan sebagai berikut:

1.

Bagaimana karakteristik katalis silika sulfat hasil sintesis dari abu sekam
padi.

Bagaimana silika sulfat dari abu sekam padi jika digunakan sebagai katalis
dalam reaksi esterifikasi untuk mengkonversi gliserol dan sintesis Triacetin.
Bagaimanakah pengaruh jumlah asam sulfat dalam Kkatalis silika sulfat
tehadap konversi gliserol pada reaksi esterifikasi menggunakan anhidrida
asam asetat.

Bagaimana pengaruh variasi waktu pereaksian tehadap konversi gliserol
dan selektivitas triacetin pada reaksi esterifikasi menggunakan anhidrida
asam asetat.

Bagaimana pengaruh penambahan kembali anhidrida asam asetat setelah

proses esterifikasi terhadap selektivitas triacetin.



D. Tujuan Penelitian
Penelitian ini mempunyai beberapa tujuan, antara lain:

1. Mengetahui karakteristik katalis silika sulfat hasil sintesis dari abu sekam
padi.

2. Mengetahui potensi silika dari abu sekam padi jika digunakan sebagai
katalis dalam reaksi esterifikasi untuk mengkonversi gliserol dan sintesis
Triacetin.

3. Mengetahui pengaruh jumlah asam sulfat dalam katalis silika sulfat tehadap
konversi gliserol pada reaksi esterifikasi menggunakan anhidrida asam
asetat.

4. Mengetahui pengaruh variasi waktu pereaksian tehadap konversi gliserol
dan selektivitas triacetin pada reaksi esterifikasi menggunakan anhidrida
asam asetat.

5. Mengetahui pengaruh penambahan kembali anhidrida asam asetat setelah

proses esterifikasi terhadap selektivitas triacetin.

E. Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan beberapa manfaat di antaranya:
1. Bagi Mahasiswa

Memberikan informasi dan referensi tentang pemanfaatan abu sekam padi
sebagai bahan dasar pembuatan katalis silika sulfat, serta memberi informasi
tentang reaksi esterifikasi gliserol menggunakan anhidrida asam asetat dalam

sintesis triacetin.



2. Bagi Akademik

Menambah referensi di bidang penelitian kimia khususnya tentang
pemanfaatan abu sekam padi sebagai bahan dasar pembuatan katalis silika sulfat,
serta tentang eaksi esterifikasi gliserol menggunakan anhidrida asam asetat dalam

sintesis triacetin.
3. Bagi Masyarakat

Menaikkan nilai guna dan nilai ekonomi sekam padi dengan isolasi silika
dan mengurangi masalah penumpukan gliserol sebagai produk samping biodiesel,
serta dapat meningkatkan nilai guna dan nilai ekonomi gliserol dengan

mengubahnya menjadi triacetin



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan yang diperoleh dapat diambil

beberapa kesimpulan sebagai berikut :

1. Katalis silika sulfat hasil sintesis dari sekam padi menghasilkan ciri yang sama
dengan karakteristik silika sulfat. Hal ini dibuktikan dengan karaterisasi
Fourier Transform Infra Red (FT-IR) yang menunjukkan bahwa silika sulfat
hasil sintesis memiliki serapan pada bilangan gelombang 3448,72 cm,
1635,64 cm™, 1095,57 cm™, 948,98 cm™, 794,87 cm? dan 439,71 cm™.
Serapan tersebut secara berturut-turut menunjukkan vibrasi dari rentang (ulur)
gugus —OH dari Si-OH, bengkokan (tekuk) gugus —OH dari Si-OH, rentang
asimetri gugus Si-O dari Si-O-Si, rentang gugus Si-O , rentang simetri gugus
Si-O dari Si-O-Si dan bengkokan gugus Si-O dari Si-O-Si. Hasil karaterisasi
dengan X-Ray Diffraction (XRD) menunjukkan bahwa katalis silika gel dan
silika sulfat hasil sintesis mempunyai struktur amorf.

2. Katalis Silika Sulfat hasil sintesis dari sekam padi cukup efektif sebagai katalis
reaksi esterifikasi gliserol, karena pada reaksi tersebut dapat mengkonversi
gliserol sekitar 77 %. Dan untuk katalis SS-20 dapat menghasilkan nilai
selektivitas sekitar 98 %.

3. Penambahan asam sulfat pada katalis silika gel (SS-0, SS-10, SS-20 dan SS-

30) tidak begitu memberikan pengaruh yang signifikan pada konversi gliserol
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yang dihasilkan, karena pada penelitian ini pengaruh penambahan asam sulfat
hanya memberi perubahan sekitar 0,1 %.

4. Pengaruh waktu pada konversi gliserol dan selektivitas triacetin memberikan
dampak bahwa semakin lama waktu reaksi, maka nilai konversi gliserol dan
selektivitas triacetin semakin besar.

5. Penambahan kembali anhidrida asam asetat setelah 4 jam reaksi esterifikasi,

terbukti dapat meningkatlkan nilai selektivitas triacetin hingga 100 %.

B. Saran

Saran yang perlu dilakukan untuk mengembangkan penelitian ini adalah
perlu dilakukannya pembandingan antara reaksi esterifikasi gliserol dengan
anhidrida asam asetat dan dengan menggunakan asam asetat untuk katalis yang
sama yaitu katalis silika sulfat. Selain itu perlu pula dilakukan penelitian tentang
pengaruh katalis silika sulfat terhadap kinetika reaksi dari reaksi esterifikasi

tersebut.
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LAMPIRAN

Lampiran 1 Perhitungan Keasaman Katalis
1. Hasil Pengukuran Grafimetri Katalis

Katalis m. cawan (Wo) m. cawan + m. cawan + silika + Keasaman
(gn) silika (W1) (gr)  ammonia (W) (gr)  (mmol/gr)
SS-0 34,85 34,98 35,02 18,1
SS-10 27,13 27,31 27,33 6,54
SS-20 23,09 23,25 23,27 7,35
SS-30 34,85 35,03 35,06 8,04

2. Perhitungan Keasaman Katalis

w2-w1)
(W1-wW0) x Mr NH3

W nH3 (Keasaman Katalis) =

a. Katalis SS-0

(35,02—34,98)

W nH3 (Keasaman katalis) = i

b. Katalis SS-10

(27,33-27,31)
(27,31-27,13) x 17

W nh3 (Keasaman katalis) =

c. Katalis SS-20

(23,27-23,25)
(23,25-23,09) x 17

W nH3 (Keasaman katalis) =

d. Katalis SS-30

(35,06-35,03)
(35,03—-34,85) x 17

W nH3 (Keasaman katalis) =
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x 1000 mmol/gram

x 1000= 18,1 mmol/gram

x 1000= 6,54 mmol/gram

x 1000= 7,35 mmol/gram

x 1000= 8,04 mmol/gram
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Lampiran 2 Perhitungan Nilai Konvesi Gliserol
1. Hasil Titrasi Produk Reaksi Esterifikasi menggunakan NaOH 1M

Katalis Waktu Volume NaOH 1 M (mL) Rata-rata Mol NaOH

Tit.t1 Tit.2  Tit. 3 (mL) (mol)

SS-0  ljam 95 9,6 - 9,55 0,00955
2jam 9,2 9,2 - 9,2 0,0092

3jam 89 8,8 - 8,85 0,00885

4 jam 8,8 9,1 - 8,95 0,00895

SS-10 1jam 10,6 10,4 10,7 10,57 0,01057

2jam 10 10,4 10,3 10,23 0,01023

3jam 7,1 7,4 75 7,33 0,00733

4jam 9 8,5 8,8 8,77 0,00877

SS-20 1ljam 10,6 10 10,2 10,27 0,01027
2jam 9,7 9,8 9 9,5 0,0095

3jam 9,7 9,6 9 9,43 0,00943
4jam 9,2 9,6 9,4 9,4 0,0094

SS-30 ljam 10,2 10,8 10,1 10,37 0,01037
2jam 9,9 10,4 10,6 10,3 0,0103

3jam 101 10 10 10,03 0,01003
4jam 10,2 10,1 10 10,1 0,0101

2. Menghitung Mol Anh. Asam Asetat Sisa Dan Gliserol yang Bereaksi.

e Jika massa awal Gliserol adalah 4,92 g = volume 4 mL, maka :

Massa Gliserol 4,92 g

Mol awal Gliserol= =0,0535 mol

Mr Gliserol 92 g/mol

e Jika massa awal Anh. Asam asetat akalah 25,92 g = volume 24 mL, maka :

Massa anh.as.asetat _ 2592 g

Mol awal Anh As. Asetat =

= 0,254 mol

Mr anh.as.asetat 102,08 g/mol
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e Reaksi 1 (Reaksi antara NaOH dan Anh. Asam Asetat):
2 NaOH + Anh. Asam Asetat — 2 Garam Asetat + H20

e Jikamol Anh. Asam Asetat sisa = %2 mol NaOH, maka mol anh. Asam asetat sisa
(untuk katalis SS-0 dan 1 jam reaksi) adalah 0,004775 mol. Dan jika jumlah
0,004775 mol tersebut sisa dari spesies 3 anh. Asam asetat dan 3 asam asetat
(produk samping) :

e Reaksi 2 (Reaksi Esterifikasi):

Gliserol + 3 Anh. Asam Asetat— Triasetat + 3 Asam Asetat

Awal : 0,0635mol 0,254 mol
Bereaksi : 0,0415mol 0,1245 mol 0,0415 mol  0,1245 mol
Setimbang: 0,0119 mol 0,004775 0,0415 mol

Maka mol gliserol yang bereaksi adalah 0,0415 mol.

Langkah tersebut digunakan untuk menghitung mol gliserol untuk katalis yang

lainnya. Dan didapatkan hasil:

alls wakw 0 T (o) mféiliisﬁr?;gang
S0 1jam 0004775 0,041538

2jam  0,0046 0,041567

3jam 0004425 0,041596

djam  0,004475 0,041588
§S-10 1 jam 0,005285 0,041453

2jam 0005115 0,041481

3jam  0,003665 0,041723

4 jam 0,004385 0,041603
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Katalis ~ Waktu Q\”:;ta’?g;-s:(s;r;) Eﬂefe'ai's'fzfc'ﬂang
SS-20 1 jam 0,005135 0,041478

2 jam 0,00475 0,041542

3 jam 0,004715 0,041548

4 jam 0,0047 0,04155
SS-30 1 jam 0,005185 0,041469

2 jam 0,00515 0,041475

3 jam 0,005015 0,041498

4 jam 0,00505 0,041492

3. Perhitungan Nilai Konversi Gliserol

Mol Gliserol yang bereaksi

- o
Konversi Gliserol (%) T Bl ]
a. Katalis SS-0, 4 jam :

Konversi Gliserol (%) = =% x 100% = 77,73 %
b. Katalis SS-10, 4 jam :

Konversi Gliserol (%) = 0’(?3;:(5)3 X 100% = 77,76 %
c. Katalis SS-20, 4 jam :

0,04155

Konversi Gliserol (%) =

d. Katalis SS-30, 4 jam :

H . 0,041492
Konversi Gliserol (%) = o

X 100%

———— X 100% = 77,66%
0,0535

5 X 100% = 77,55 %



Lampiran 3 Perhitungan Nilai Selektivitas Triacetin
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1. Konsentrasi Triacetin dari produk reaksi menggunakan katalis SS-20 (hasil

instrumentasi GC)

Waktu Konsentrasi ~ Total konsentrasi ~ Selektivitas
Triasetin (%) produk (%) (%)

1 jam 49,65 51,08 97,20

2 jam 50,54 51,49 98,15

3jam 49,23 50,20 98,06

4 jam 49,26 50,14 98,24

4 jam, 5 menit 43,90 43,90 100

4 jam, 10 menit 43,38 43,38 100

4 jam, 15 menit 43,58 43,58 100

4 jam, 20 menit 37,94 37,94 100

2. Perhitungan Selektivitas Triacetin (%)

Konsentrasi Produk yang dicari

Selektivitas Triacetin (%) = .
Total Konsentrasi Produk

a. Katalis SS-20, waktu 1 jam

Selektivitas Triacetin (%) = % x 100% = 97,20 %

b. Katalis SS-20, waktu 2 jam

Selektivitas Triacetin (%) = 2 x 100% = 98,15 %

c. Katalis SS-20, waktu 3 jam

Selektivitas Triacetin (%) = =~ x 100% = 98,06 %



d. Katalis SS-20, waktu 4 jam

49,26

Selektivitas Triacetin (%) = —— 2 X 100% = 98,24 %

e. Katalis SS-20, waktu 4 jam 5 menit

9

Selektivitas Triacetin (%) = Ll ot 100% = 100 %

f. Katalis SS-20, waktu 4 jam 10 menit

Selektivitas Triacetin (%) = ﬂ x 100% =100 %

g. Katalis SS-20, waktu 4 jam 15 menit

Selektivitas Triacetin (%) = 3—58 x 100% = 100 %

h. Katalis SS-20, waktu 4 jam 20 menit

37 94

Selektivitas Triacetin (%) = = 100% = 100 %
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Lampiran 4 Spektra FT-IR Katalis
1. Silika
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4. Silika Sulfat-Amonia
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Lampiran 5 Spektra FT-IR Produk Reaksi Esterifikasi

2434—
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Abdul Afif A, Triacetin SS-20 (4 jam), neat, 6 Okt 2014 1/cm
[Peak Intensity Corr. Intensity | Base (H) Base (L) Area Corr. Area
1 331.76 1387 6645 34719 30861 231 1822
2 42434 15.28 128 43977 39348 36.72 112
3 594.08 2656 099 752 586.36 6542 103
4 87182 3264 265 9583 72523 9174 308
5 964 41 N2 086 97984 93355 229 03
6 101841 2961 083 102613 97984 2352 028
7 1049.28 2859 217 1080.14 1033.85 24,46 0.86
8 122673 2436 1093 1334.74 1165 90.32 133
9 131332 2022 6.03 1558.48 134246 10067 122
10 172822 2462 087 1735.93 1566.2 81.86 038
11 204454 439 0.19 2059.98 199054 2459 0.06
12 210627 4386 046 20657 2067.69 493 05
13 226057 4389 043 276 221428 2178 0.15
14 2360.87 39.77 248 88402 28312 3791 1.08
15 263091 K7W 122 2661.77 29173 11562 276
16 296266 3072 054 298581 272349 126.74 055
17 302438 30.79 0.06 30321 299352 1971 002
18 [312468 07T 004 314783 307068 13954 003
19 3240 41 3058 0.04 3248.13 315554 4756 0.03
20 374962 4675 074 3788.19 372647 2007 0.14
21 3981.08 4667 021 399651 3919.35 2524 0.06




1. Reaksi selama 1 jam

ee mromacogram eee

Lampiran 6 Kromatogram Produk Reaksi Esteifikasi menggunakan katalis SS-20

U

=o'

**+ Deak Report **+

PENO TIME AREA HEIGHT QONC
1 2.845 1410309 227807 45.6076
2 3.267 102260 301954 3.3069
3 14.960 50844 4656 1.6442
B 15.985 1528854 121043 49.4412
3092266 383700 100.0000
2. Reaksi selama 2 jam
*** Peak Report *+*
PKNC TIME AREA HEIGHT CONC
1 2.87% 1489283 284670 48.5112
2 14.960 28989 3196 0.9443
3 16.008 1551714 130267 50.5445
3069995 418133 100.0000



3. Reaksi selama 3 jam

ee Chrcmatogram -e-
=

74

*** Doak Report **+

PENO TIME AREA HEIGHT CONC
1 2.885 1615355 302313 49.8041
2 13.647 7429 1221 0.2290
3 14.980 23806 2201 0.7340
= 16.018 1596832 131857 49.2329
3243421 437592 100.0000
4. Reaksi selama 4 jam
-] |- =
*** Dagk Report ***
PENO TIME ARER HEIGHT CONC
1 2.339 14036 8186 0.4367
2 2.892 1588238 307900 49.4219
3 14.989 28455 2414 0.8854
4 16.026 1582904 132865 49_2559
3213633 451365 100.0000



75

5. Setelah penambahan kembali anhidrida asam asetat 5 menit (4 jam, 5 menit)

~+ Chrcemtogram --=
=

=00

JUL [

**+ Doak Report **+

PENO TIME AREA HEIGHT CONC
1 2.339 2975 1747 0.05940
2 2.876 1333649 268204 42.1517
3 3.309 433580 122459 13.7039
4 3.674 4696 1236 0.1484
5 15.593 1389027 123807 43.9020
3163928 517453 100.0000

6. Setelah penambahan kembali anhidrida asam asetat 10 menit (4 jam, 10 menit)

<+ Chromatogram ---
=

200 | '

**+ Paak Report “*~

PENC TIME AREA HEIGHT CONC
1 2.877 1379837 267456 44,6890
2 3.301 368390 112295 11.9311
3 15.594 1339418 121104 43.3799

3087645 500854 100.0000
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7. Setelah penambahan kembali anhidrida asam asetat 15 menit (4 jam, 15 menit)

- ccmatogram =e-

**+ Doak Report ***

PENO TIME ARER HEIGHT CONC
1 2.872 1360838 255561 43.8331
2 3.300 380746 112683 12.5861
3 15.984 1353003 119790 43.5808
3104586 488034 100.0000

8. Setelah penambahan kembali anhidrida asam asetat 20 menit (4 jam, 20 menit)

- Chrcemtogram -ee
B

**% Daak Report **+

PENO TIME AREA HEIGHT CONC
1 2.885 1547360 300839 50.2165
2 3.296 365057 101241 11.8472
3 15.963 1168958 110286 37.9362

3081375 512367 100.0000



Lampiran 7 JCPDS SiO3

851700

s02
Sikcon Qe

Quarz
Rad Cukat i 1 54080 Fiter 49 Cakulated

Cutoft 177 Int: Caloulated Wicor: 299

Ref: Cakulated from ICSD wsing POWD- 124+, (1867)
Ret Cholkowsky, J R Bingged, N, Keskar, NR , J. Alloys
Compds., 167, 137 (199Y)

Sys. Mexagonal 56 P3,21 (184)

s b: c 548 A (=R R}/
Q ¥ Y 23 mp

Ret I

Ox 2633  Dm ICSO #: 073071

Peak height intensty. PSC: hP9. No R value given. Al least
one TF missing. Suctural reference: Chelkowsky, J R,
Binggel, N., Keskar, NR , J. Aloys Compds,, 187, 137
(1993). Mwt 60.08. Volume|CO). 113.60.

PCPOFWIN v. 22
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Lampiran 8 JCPDS NacCl

NatY aA) It m ok

Sodium Chionde 326 13 111

2821 100 2 00

1004 66 220

P 1700 2 311

Rad: CuKolk: 15405 Fiter NI Beta  dap: e wEER

Ret Swaneon, Puyet Net B, Siand. (UL, Chc. 830, I, o R

41 (1953) 1085 1 511

- —) 3 440

Sys.: Cublc 5.G.: Fmdm (225) 8533 5 g : 3

) , 401

56402 b ¢ A C: M7 4 820

5 N y 24 meae 0 1633
8503 3 62

Ref Ibid, B4l 2 444

Dx: 2.163 Dm: 2168  SS/FOM: Fyy = 934.0108, 17)

e wi 1.542 o Sign: 2V
Ret: Dana's System of Mineralogy, 7th Ed., 11, 4

Color: Colariess
Pattern taken at 26 C. CAS #: 70647148, An ACS
Mmm

grade sample Ct
u&'m-m Optical data .-2.33 o s.. e

of TN Ed., I, 4. Structural reference:
wmm“':“w ThED, 1, 4, Mwt 5844
Volume(CO}. 179.43.

&E—OM'MMVW“ All rights resarved
PCPDFWIN v. 22
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Lampiran 9 Hasil XRD Katalis SS-0
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Lampiran 10 Hasil XRD Katalis SS-20

0

(6op) e3IYLZ-eIUL
8

oL

09
I

L ! L 1

TR T

;4;;;««;\?;}53;>wfse;s;si;;<assszs<§E}e-

00§

- 000T

- 00ST

(saunod) 1

9]

e 10S eATITS [Z-I°PUCUNR wyTpuYieIed ‘PI0Z

wmr g0 : sS4 B9P 00°T : S
: 69p 002070 ®
YW 0°0E : IUSTAND

jeJINs BYTTIS

s boap 00°T : sa 3TIS o9s ¥Z°0
ozT1g deas  Hop 0000708 <-> 0000°€
AX 0°0% : °beaToA (¥ 090¥S°T)ND

: 90:60:ET PI-8TI-60
JusuwWoD jeIIng BYTTTS
z-I1epueuny BYTPUV\FI0C ©3Bd

wxx 30Td TAITOH.  xxx

ae se o

swTjg 3IUNOD

obuey ueds

oqny Kex-xX
UOTITPUOD
swty ¥ @3ed
oweN aTdwes
sureN oTTd




Lampiran 11 Dokumentasi Penelitian

81

(a) Sekam padi setelah Proses Pencucian dengan air

(b) Proses Perendaman sekam padi dalam asam HCI



(d) Proses Ekstraksi Menggunakan Alat Refluks

82
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