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ABSTRACT

Increased industrial activity in Indonesia causes an increase in energy needs every year. While, the most
widely used energy source comes from non renewable fossils. Biodiesel is an alternative energy source in
the future, because it can be renewable. However, biodiesel has drawback namely the high price of raw
materials and high production costs. For this reason, the use of kesambi oil as a raw material for making
biodiesel can be an alternative because besides being cheap, there are also many in Indonesia. To save
production costs, heterogeneous catalyst can be used substitute of homogeneous catalysts. This research
focuses on the development of ZnO/MWCNTSs heterogeneous catalyst for transesterification of kesambi oil.
The purpose of this research is to study the effect of impregnation time and addition of catalyst dose on the
yield of the transesterified product. The catalysts was synthesized using impregnation methods with the
addition of -SOsH groups. Catalyst characterization by X-ray diffraction (XRD) method, Scanning Electron
Microscope-EDX (SEM-EDX), Brunnauer-Emmet Teller (BET), and Fourier-Transform Infrared
Spectroscopy (FT-IR). The results showed that the highest yield of 96.40% was obtained at the variable
impregnation time of 8 hours, with the addition of a catalyst dose of 4% with other conditions constant,
namely calcination temperature 500°C, calcination time 4 hours, sulfonation 4 hours, loading ammonium
sulfate 25%, Molar ratio of oil to methanol 1:15, transesterification reaction temperature of 65°C, and
transesterification reaction time of 5 hours.

Keywords: biodiesel; heterogeneous catalyst; kesambi oil; transesterification.
ABSTRAK

Peningkatan aktifitas industri di Indonesia menyebabkan peningkatan kebutuhan energi setiap tahunnya.
Sedangkan sumber energi yang banyak digunakan berasal dari fosil yang tidak dapat diperbaharui. Biodiesel
merupakan alternatif sumber energi mendatang, karena dapat diperbaharui. Namun biodiesel memiliki
kekurangan yaitu mahalnya harga bahan baku sehingga berdampak terhadap biaya produksi menjadi lebih
mahal dibanding biaya produksi minyak solar. Untuk itu pemanfaatan minyak kesambi sebagai bahan baku
pembuatan biodiesel dapat menjadi alternatif karena selain harganya murah juga terdapat banyak di
Indonesia. Untuk menghemat biaya produksi dapat digunakan katalis heterogen sebagai pengganti katalis
homogen. Penelitian ini fokus terhadap pengembangan Kkatalis heterogen ZnO/MWCNTSs untuk
transesterifikasi minyak kesambi. Tujuan penelitian ini yaitu mempelajari pengaruh waktu impregnasi dan
penambahan dosis katalis terhadap yield produk hasil transesterifikasi. Sintesis katalis menggunakan
metode impregnasi dengan penambahan gugus -SOsH. Karakterisasi katalis dilakukan dengan metode
difraksi Sinar-X (XRD), scanning mikroskop elektron- EDX (SEM-EDX), brunauer-emmet teller (BET),
serta spektroskopi infra merah (FT-IR). Hasil penelitian menunjukkan yield tertinggi sebesar 96,40%
diperoleh pada variabel waktu impregnasi 8 jam, dengan penambahan dosis katalis 4% dengan kondisi
lainnya konstan yaitu suhu Kkalsinasi 500°C, waktu kalsinasi 4 jam, sulfonasi 4 jam, loading ammonium
sulfat 25%, rasio molar minyak terhadap methanol 1:15, suhu reaksi transesterifikasi 65°C, serta waktu
reaksi transesterifikasi 5 jam.

Kata kunci: biodiesel; katalis heterogen; minyak kesambi; transesterifikasi.

PENDAHULUAN

Biodiesel merupakan solusi untuk mengatasi masalah kebutuhan energi mendatang.
Biodiesel menawarkan berbagai keuntungan dalam penggunaannya seperti tidak beracun, titik
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nyala tinggi, pelumasan tinggi, angka setana tinggi, sifat mudah terbakar rendah, sifat
transportasi dan penyimpanan yang baik, emisi karbon monoksida rendah dan mudah diuraikan
[1]. Oleh karena itu biodiesel sangat cocok digunakan untuk mengganti pemakaian bahan bakar
fosil seperti solar. Namun selain memiliki keuntungan proses pengembangan biodiesel di
Indonesia juga memiliki kendala, yaitu pembuatan biodiesel yang menggunakan bahan baku dari
palm oil memiliki harga bahan baku yang mahal, untuk mendapatkan bahan baku tersebut juga
harus berkompetisi dengan industri pangan. Untuk mengatasi masalah bakan baku produksi
biodiesel yang berasal dari palm oil, dapat menggunakan minyak non-edible seperti minyak
kesambi sebagai bahan baku produksi biodiesel, karena minyak kesambi dapat dengan mudah
ditemukan dan dikembangkan pada daerah beriklim tropis seperti Indonesia. Serta pemanfaatan
minyak kesambi sebagai bahan baku produksi biodiesel dapat menjaga kestabilan pangan
nasional karena tidak perlu bersaing dengan industri pangan utuk mendapatkannya [2].

Pada proses transesterifikasi dalam pembuatan biodiesel dibutuhkan bantuan katalis
untuk mempercepat reaksi. Kebanyakan dalam pembuatan biodiesel digunakan katalis homogen
dalam proses reaksinya. Digunakan katalis heterogen sebagai pengganti katalis homogen dalam
produksi biodiesel untuk menghemat biaya produksi. Katalis heterogen memiliki beberapa
kelebihan dibandingkan katalis homogen diantaranya dapat dengan mudah dipisahkan antara
katalis dengan produk, dan bersifat ramah untuk lingkungan [3].

Pada penelitian sebelumnya telah melakukan transesterifikasi minyak kesambi menjadi
biodiesel menggunakan katalis ZnO berpenyangga Multi-Walled Carbon Nanotubes (MWCNTS).
Mendapatkan hasil yang kurang maksimal dikarenakan ZnO yang tersebar di pori-pori katalis
hanya sedikit, sehingga biodiesel tidak bisa diproduksi dengan hasil yang memuaskan [4]. Untuk
meningkatkan aktivitas katalis, peneliti melakukan pengembangan terhadap katalis ZnO dengan
modifikasi pada penyangga MWCNTSs. Peneliti memodifikasi rute proses sintesis katalis dengan
melakukan fungsionalisasi pada MWCNTSs dengan penambahan gugus fungsi -SOsH, dengan
harapan MWCNTSs akan menjadi lebih reaktif sehingga ZnO dapat menempel dengan baik pada
permukaan MWCNTs dan biodiesel dapat diproduksi dengan hasil yang maksimal.Pada
penelitian ini peneliti fokus mengkaji waktu impregnasi dan presentase (%) dosis katalis yang
digunakan untuk mengetahui pengaruh katalis ZnO/MWCNTSs terhadap yield produk (biodiesel)
yang dihasilkan setelah proses transesterifikasi.

TINJAUAN PUSTAKA
Reaksi Transesterifikasi.

Transesterifikasi adalah reaksi pembentukan metil ester asam lemak (fatty acids methyl
ester/FAME) atau biodiesel dan gliserol dengan mereaksikan trigliserida dalam minyak nabati
atau lemak hewani dengan alkohol rantai pendek. Trigliserida merupakan triester dari gliserol,
monogliserida dan digliserida dapat diperoleh dari trigliserida dengan mensubtitusikan dua dan
satu asam lemak dengan gugus hidroksi. Alkohol rantai pendek yang sering digunakan adalah
methanol karena kereaktifannya yang tinggi [5].

Metode Sintesis Katalis.

Terdapat bermacam-macam metode sintesis katalis. Untuk memilih metode dalam
sintesis katalis, dapat mempertimbangkan pada kebutuhan dan jenis faktor yang
mempengaruhinya, antara lain yaitu sifat kimia dari komponen katalis, prekusor, perbedaan
komposisi, sifat fisik dan kondisi reaksi yang digunakan untuk menghilangkan kontaminan.
Untuk sintesis katalis ada 2 metode yang sering digunakan, yaitu impregnasi dan kopresipitasi

[6].

- 444 -



Seminar Nasional Sains dan Teknologi Terapan IX 2021 ISSN 2685-6875
Institut Teknologi Adhi Tama Surabaya

METODE

Penelitian ini merupakan penelitian ekperimental skala laboratorium dengan estimasi 6
bulan. Pelaksanaan penelitian meliputi preparasi Katalis, pengkondisian minyak kesambi,
karakterisasi katalis, dan proses transesterifikasi.

Uji

karakteristik
katalis

| |

Persiapan alat Pembuatan
dan bahan katalis

Analisa awal l
minyak
kesambi
Proses . . p
transesterifikasi | | Filtrasi Produl
Pre-treatment
minyak J'
kesambi
l Katalis Analisa
produk

Amnalisa setelah
pre-treatment
minyak kesambi

Gambar 1. Diagram alir penelitian
Alat dan Bahan

Bahan baku minyak kesambi diperoleh langsung dari tempat penyulingan minyak biji
kesambi di Probolinggo. Sebelum digunakan untuk proses transesterifikasi, minyak kesambi
dilakukan uji karakteristik meliputi, analisa pengujian awal, degumming, analisa setelah
degumming, penurunan FFA, serta analisa setelah penurunan FFA. Setelah melalui tahap pre-
treatment minyak kesambi siap digunakan umtuk proses transesterifikasi.

Alat yang digunakan yakni labu leher tiga, penangas air, hotplate dan stirrer, kondensor,
botol timbang, buret, gelas beaker, cawan porselen, oven, furnace, labu ukur, gelas ukur, corong
pemisah, erlenmeyer, timer, sumbat labu leher tiga, thermometer, kertas saring Whatman no.40,
pipet volume, piknometer dan viskometer ostwald.

Bahan yang digunakan yakni asam oksalat (H2C204) Pro Analis (PA) dari merck, seng
asetat (Zn(CHsCOx)2) Pro Analis (PA) dari merck, aseton, air suling (aquadest), minyak kesambi,
sabut kelapa kering, multi-walled carbon nanotubes (MWCNTS), ammonium sulfat ((NH4)2SO4)
Pro Analis (PA) dari SAP chemical, dan asam phospat (HsPOs) Pro Analis (PA) dari SAP
chemical.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Karakteristik Bahan Baku

Sebelum digunakan untuk proses transesterifikasi, minyak kesambi dilakukan uji
karakteristik meliputi, analisa pengujian awal, degumming, analisa setelah degumming,
penurunan FFA, serta analisa setelah penurunan FFA. Setelah melalui tahap pre-treatment
minyak kesambi siap digunakan umtuk proses transesterifikasi.

Tabel 1. Hasil karakterisasi bahan baku sebelum proses transesterifikasi.

Parameter Analisa Pengujian Setelah Setelah
Awal Degumming Penurunan FFA
FFA as Linolelaidic (Y%ow/w) 9.26 0.09 0.07
Density (gr/ml) 0.907338 0.9146 0.8801
lodine Value (gr 12/ 100 gr) 77.50 70.87 79.01
Moisture Content (% w/w) 0.001 0.12 0.01
Viscosity (cSt) 2.14 2.21 2.25
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Uji Karakteristik Katalis

Karakterisasi produk hasil kalsinasi dianalisa dengan pengujian XRD, BET, dan SEM-
EDX untuk mengetahui morfologi katalis, luas permukaan, dan komposisi katalis.

a. Uji X-ray Diffraction (XRD)
Data XRD pada uji katalis loading ZnO 20% disajikan pada gambar 2.
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Gambar 2. Grafik XRD loading katalis ZnO 20%.

Gambar 2 merupakan pola difraksi dari katalis loading ZnO 20% yang memperlihatkan
pola yang sama dengan difraksi ZnO pada JCPDS Card No. 00-036-1451 [7]. Dapat disimpulkan
bahwa keberadaan MWCNTS tidak terlalu mempengaruhi struktur kristal ZnO.

b. Uji Brunauer-Emmet-Teller (BET)

Karakteristik melalui uji BET berfungsi untuk mengetahui luas permukaan
katalis.Luas permukaan katalis ZnO/MWCNTSs dengan konsentrasi 20% memiliki luas
permukaan 157.596 m#/g.

¢. Uji Scanning Electron Microscopy (SEM) dan Energy Dispersive X-ray (EDX)

Uji SEM digunakan untuk mengetahui bentuk permukaan dari katalis
ZnO/MWCNTs dan MWCNTs murni dan uji EDX digunakan untuk mengetahui
komposisi ZnO serta elemen-elemen lain yang terdistribusi di permukaan MWCNTS.
Uji SEM-EDX dapat memberikan informasi tentang topografi, morfologi, komposisi
dari ZnO/MWCNTSs.

(@)
Gambar 3. Hasil uji SEM MWCNTs murni (&), morfologi ZnO/MWCNTSs konsentrasi ZnO 20%.

Tabel 3. Komposisi bahan penyusun katalis dalam persen massa.

Konsentrasi ~ Karbon, C Alumina, Belerang Tembaga Zink
ZnO (%) (%) ALSOs (%) trioksida, (I1) Oksida,  Oksida,
SOs (%) CuO (%) Zn0 (%)

20 89.76 0.22 7.53 0.49 2.00

Dari tabel 3 dapat dilihat bahwa katalis ZnO konsentrasi 20% didominasi oleh karbon. Hal
ini dikarenakan tingginya kandungan karbon dalam katalis.
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Yield Produk

Yield produk biodiesel adalah persen yield yang didapatkan dari jumlah volume hasil
konversi minyak kesambi menjadi biodiesel dengan bantuan katalis melalui proses
transesterifikasi. Pada proses transesterifikasi yang diharapkan adalah seberapa besar
kemampuan Kkatalis mengkonversi minyak kesambi menjadi biodiesel yang dilihat dari volume
produk yang diperoleh setelah proses transesterifikasi. Setelah volume produk diketahui setelah
itu menghitung persentase yield produk.

Tabel 4. Yield produk variabel waktu impregnasi ZnO dengan loading(%) dosis katalis 3% .

No. Kode Waktu Volume  Yield
Impregnasi  Produk  Produk
(Jam) (ml) (%)
1. C6Z20A25 6 39 62.31
2. C8Z20A25 8 45 70.24
3. C10Z20A25 10 35 54.85
4. C12Z20A25 12 30 47.49
Tabel 5 Yield produk variabel loading (%) dosis katalis.
No. Loading Katalis Volume Produk (ml) Yield Produk (%)
(%)
1. 1 31 50.32
2. 2 42 68.66
3. 3 45 70.28
4, 4 60 96.40
5. 5 51 82.79

Berdasarkan tabel 4, presentase yield produk untuk variabel waktu impregnasi terbesar
ada pada waktu impregnasi 8 jam dengan presentase sebesar 70.24% dan terkecil ada pada waktu
impregnasi 12 jam dengan presentase sebesar 47.49%. Pada waktu impregnasi 10 jam dan 12 jam
terjadi penurunan presentase yield produk. Penurunan jumlah presentase Yield produk dapat
disebabkan karena produk tidak terkonversi sempurna menjadi biodiesel dan aktivitas katalis
yang rendah.

Bedasarkan tabel 5 presentase yield produk terbesar untuk variabel loading dosis katalis
ada pada dosis katalis 4% dengan presentase 96.40% dan yield produk terendah ada pada dosis
katalis 1% dengan presentase 50.32%. Hal ini membuktikan bahwa jumlah katalis berpengaruh
secara signifikan terhadap yield biodiesel yang dihasilkan. Ini dapat dijelaskan karena katalis
dapat menurunkan energi aktivasi. Menurunnya energi aktivasi dapat meningkatkan konstanta
kecepatan reaksi, yang akhirnya dapat meningkatkan laju reaksi . Pada loading katalis 1% yield
yang didapat rendah karena jumlah katalis belum cukup untuk mengkonversi minyak kesambi
menjadi bodiesel. Sedangkan diatas 4% terjadi penurunan yield, hal ini disebabkan karena terjadi
aglomerasi pada permukaan katalis yang menyebabkan jumlah sisi aktif katalis berkurang yang
pada akhirnya menurunkan aktivitas katalis. Disamping itu campuran (metanol, biodiesel dan
minyak kesambi) menjadi terlalu viscus sehingga menimbulkan masalah pada pengadukan dan
akhirnya menghambat proses difusi. Hasil ini didukung oleh hasil-hasil penelitian terdahulu yang
dilakukan oleh Asri dkk., Petcmala dkk., dan Noiroj dkk [8-10].

Dari hasil perhitungan yield produk diperoleh katalis yang terbaik yaitu katalis pada waktu
impregnasi 8 jam, suhu Kkalsinasi 500 C, sulfonasi 4 jam, loading ammonium sulfat 25%, waktu
kalsinasi 5 jam, dan loading ZnO 20%, dengan loading penambahan dosis katalis 4%, waktu
reaksi transesterifikasi 5 jam dengan suhu reaksi transesterifikasi 65 °C. Berikut hasil
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karakterisasi biodiesel untuk waktu impregnasi 8 jam dengan loading ZnO 20%, menurut Standar
Nasional Indonesia, SNI 7182:2015 [11].

Tabel 6 Hasil analisa karakterisasi biodiesel.

Parameter Nilai (value) SNI 7182-2015*
Density (gr/ml) 0.8498 0.8500-0.8900
FFA as Linolelaidic (Y%ow/w) 0.1 Maks 0.6
lodine Value (gr/12/100 gr) 72.97 Maks 115
Moisture Content (%w/w) 0.05 Maks 0.05
Viscosity (cSt) 2.1 2.3-6.0

KESIMPULAN

Bedasarkan data penelitian yang diperoleh, maka dapat disimpulkan bahwa waktu
impregnasi dan loading penambahan dosis katalis ZnO / MWCNTs memberikan pengaruh
terhadap hasil produk biodiesel. Menurut hasil analisa transesterifikasi, dapat disimpulkan katalis
paling efektif adalah katalis dengan waktu impregnasi 8 jam, suhu kalsinasi 500 °C, waktu
sulfonasi 4 jam, loading ammonium sulfat 25%, waktu kalsinasi 5 jam dan penambahan loading
dosis katalis 4%. Hal ini dapat dilihat dari nilai presentase yield produk yang tinggi dibanding
katalis yang lain. Hasil karakteristik biodiesel pada katalis waktu impregnasi 8 jam, dan loading
penambahan dosis katalis 4% juga memiliki karakteristik yang mendekati dengan standar
biodiesel SNI 7182:2015.
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