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ABSTRACT

One form of alternative energy that can be utilized to power diesel engines is biodiesel. It is made from
renewable and eco-friendly biological sources. The production using the microvawe-assisted trans-
esterification process from Nannochloropsis sp. Heterogeneous catalysts made of CaO and hydrotalcite and
produced by wet impregnation are used. It is simple to carry out the recovery with heterogeneous catalysts.
This investigation intends to ascertain the impact of reaction time on the ratio of algal oil to methanol (1:
10 and 1: 25 v/v), with catalyst of 4 wt%, on the yield and free fatty acid (FFA) of the crude biodiesel.
Reaction time is a variable that will alter and have an impact on the biodiesel production found in this study
(5, 10, 15, 20 and 25 minutes). The ratio of algae : methanol is 1:10 (v/v), the ratio of cao/hydrotalcite
catalyst addition to algae oil is 4 wt%, and the reaction time is 20 minutes with microwave power of 350
watts and n-hexane solvents of 10 ml. This condition produces the best crude biodiesel yield of 17.8% and
FFA of 9.6 mg NaOH/g crude biodiesel.

Kata kunci: Biodiesel, Transesterification, CaO/Hydrotalcite, Nannochloropsis sp., Microwave-Assisted

ABSTRAK

Biodiesel merupakan salah satu energi alternatif yang dapat dimanfaatkan sebagai bahan bakar mesin diesel.
Biodiesel memiliki keuntungan bagi lingkungan karena berbasis dari sumber biomassa yang mudah
diperbarui dan ramah lingkungan seperti minyak nabati, hewani maupun mikroalga. Pembuatan biodiesel
dari mikroalga Nannochloropsis sp. menggunakan metode trans-esterifikasi microvawe-assisted. Reaksi
trans-esterifikasi dilakukan dengan penggunaan katalis heterogen CaO/Hydrotalcite yang disintesis melalui
metode impregnasi basah (wet impregnation). Katalis heterogen dipilih karena mudah untuk dilakukan
proses recovery. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh waktu reaksi pada rasio minyak
alga:methanol (1:10 dan 1:25 v/v) dan katalis 4 wt% terhadap yield dan fiee fatty acid (FFA) dari crude
biodiesel yang dihasilkan. Variabel berubah yang akan dilihat pengaruhnya terhadap hasil biodiesel yang
diperoleh dalam penelitian ini yaitu waktu reaksi (5, 10, 15, 20 dan 25 menit). Yield crude biodiesel terbaik
yaitu sebesar 17,8% dan FFA 9,6 mg NaOH/g crude biodiesel dihasilkan dari rasio minyak alga
(Nannochloropsis sp.) terhadap pelarut (metanol) dengan perbandingan 1:10 (v/v), rasio penambahan katalis
CaO/Hydrotalcite terhadap minyak alga 4 wt% dan variasi waktu reaksi 20 menit dengan kondisi reaksi
daya microwave 350 watt, dan pelarut n-heksana sebanyak 10 ml.

Kata kunci: Biodiesel, Transesterfikasi, CaO/Hydrotalcite, Nannochloropsis sp., Microwave-Assisted.

PENDAHULUAN

Peningkatan konsumsi energi membuat penelitian mengenai energi alternatif terus
dikembangkan. Jenis energi alternatif yang bisa digunakan sebagai pilihan lain dari bahan bakar
minyak adalah biodiesel. Biodiesel memiliki keuntungan bagi lingkungan karena biodiesel
berbasis dari sumber biologis yang bisa dilakukan recovery seperti minyak tumbuhan dan lemak
hewan. Biodiesel bersifat biodegrable dan tidak beracun serta memiliki emisi yang rendah
sehingga ramah lingkungan[1]. Mikroalga dipertimbangkan sebagai bahan baku yang potensial
karena efisiensinya untuk menyimpan kandungan lemak yang tinggi di dalam sel. Mikroalga
dapat dipanen setiap hari dan digunakan sebagai feedstock biodiesel, metana, etanol, butanol dan
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hidrogen tergantung pada konstituen dari mikroalga (tepung, gula atau minyak) karena mikroalga
dapat mengakumulasi lemak dengan konsentrasi tinggi saat dikultur pada kondisi nitrogen
terbatas, salinitas tinggi dan intensitas cahaya yang tinggi [3] [4].

Teknik yang umumnya digunakan untuk produksi biodiesel adalah trans-esterifikasi.
Trans-esterifikasi adalah proses dengan menggunakan katalis untuk mengkonversi bahan baku
yang kaya akan lipid menjadi biodiesel [4]. Katalis heterogen dapat dipertimbangkan sebagai
jenis katalis yang menguntungkan pada proses produksi biodiesel karena katalis heterogen sangat
mudah dilakukan pemisahan dari produk akhir dan dapat dengan mudah dilakukan recovery [5].
Proses pemanasan dengan menggunakan gelombang mikro (microwave) memungkinkan laju
reaksi meningkat dan mengurangi konsumsi energi. Metode trans-esterfikasi dengan pemanasan
menggunakan gelombang mikro ini juga memberikan yield yang tinggi dan FAME (Fatty Acid
Methyl Ester) yang murni [6].

Laporan riset yang dikerjakan oleh Joshi, dkk. [7] produksi biodiesel menggunakan
minyak alga sebagai bahan baku dengan metode trans-esterifkasi dan katalis heterogen basa CaO
dengan waktu reaksi 6 menit menghasilkan yield sebesar 80,1% sementara penelitian oleh
Fatimah, dkk. [8] penggunaan katalis support hydrotalcite pada metode transesterifikasi
microwave-assisted menggunakan bahan baku minyak jatropa dengan waktu reaksi 30 menit
menghasilkan yield sebesar 96,7%. Mirzayanti, dkk. [9] menggunakan katalis CaO/hydrotalcite
pada produksi biodiesel dari dedak padi dengan metode insitu 2 tahap dan waktu reaksi 90 menit
menghasilkan yield sebesar 9,56%. Sehingga pada riset ini digunakan metode trans-esterifikasi
insitu microwave-assisted yang dikenal dapat mempercepat waktu reaksi. Variasi waktu yang
dilakukan terhadap produksi biodiesel dengan mikroalga Nannochloropis sp. dan katalis
CaO/Hydrotalcite diharapkan dapat meningkatkan yield dan konversi FFA crude biodiesel.

TINJAUAN PUSTAKA
Biodiesel

Biodiesel merupakan mono-alkil ester dari fa#ty acid rantai panjang yang bersumber dari
minyak sayur atau lemak hewan dan alkohol dengan atau tanpa penambahan katalis. Biodiesel
memiliki sifat yang sangat biodegrable dan toksisitas yang kecil. [10]. Biodiesel umumnya
diproduksi menggunakan metode esterifikasi Free Fatty Acids (FFA), transesterifikasi atau
alkoholisis dari trigliserida (TG) yang berbasis dari berbagai jenis sumber biomassa yang bisa
diperbarui [11].

Bahan baku dapat dikonversi menjadi biodiesel melalui empat metode yaitu penggunaan
secara langsung atau pencampuran minyak, mikro emulsi, perengkahan termal atau pirolisis dan
reaksi trans-esterifikasi. Reaksi trans-esterifikasi merupakan yang paling banyak dipilih karena
memungkinkan penggunaan berbagai jenis bahan baku untuk memproduksi biodiesel dengan
kualitas yang lebih tinggi dibanding bahan bakar mesin diesel konvensional [10].

Mikroalga Nannochloropsis sp.

Mikroalga dikenal memiliki kelebihan tidak memerlukan lahan yang terlalu luas, penghasil
biomassa dengan lebih cepat. Secara umum mikroalga dapat tumbuh dalam kondisi-kondisi yang
berbeda yaitu kondisi fototropik, heterotropik dan mixotropik. [12].

Nannochloropsis sp. menunjukkan tingkat akumulasi lipid sehingga dapat digunakan untuk
feedstock biodiesel skala besar. Lipid merupakan bagian fungsional yang penting dari mikroalga.
Mikroalga mensintesis asam lemak untuk esterifikasi dalam lipid membran berbasis gliserol
sekitar 5-20% dari massa kering sel (dry weight). Nannochloropsis sp. memiliki kandungan lipid
37-60% (dry weight) dengan kandungan neutral lipid 23-58% dari total lipid yang
terkandung[13].
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Transesterifikasi Insitu Microwave-Assisted

Trans-esterifikasi insitu adalah versi sederhana dari proses trans-esterifikasi konvensional dengan
menghilangkan proses ekstraksi minyak, degumming dan esterifikasi agar proses produksi
biodiesl dapat lebih singkat [14]. Microwave Assisted Extraction (MAE) dilakukan dengan
pemanfaatan radiasi gelombang mikro agar terjadi proses ekstraksi cepat yang selektif dengan
pemanasan pelarut secara cepat dan efisien. [15].

CaO merupakan katalis heterogen basa. CaO banyak digunakan untuk trans-esterifikasi
insitu microwave-assisted [6] [16]. Namun, penggunaan CaO sebagai katalis memerlukan
material pendukng karena yield yang diperoleh masih cukup rendah karena adanya ion oksigen
(O%*) pada permukaan katalis yang dapat membentuk ikatan hidrogen dengan metanol atau
gliserol [17].

Hydrotalcite merupakan hidroksikarbonat yang berasal dari magnesium dan aluminium
[18]. Penelitian oleh Septianto, dkk. [19] juga menyebutkan bahwa penggunaan katalis
CaO/Hydrotalcite pada produksi biodiesel dari minyak alga Nannochloropsis sp. dapat
menghasilkan yield biodiesel hingga 40,32% dalam kondisi optimum rasio metanol:minyak 15:1
waktu reaksi 8 jam dan katalis 5 wt% serta suhu reaksi 65 °C. Penggunaan Kkatalis
CaO/Hydrotalcite pada produksi biodiesel dari minyak biji kapuk menghasilkan konversi sebesar
90,674% dengan rasio metanol:minyak 25:1 waktu reaksi 2 jam dan katalis 1,5 wt% serta suhu
reaksi 65 °C [20].

METODE

Proses sintesa biodiesel dari minyak mikroalga Nannochloropsis sp. menggunakan
metode transesterifikasi insitu dan microwave-assisted serta pemanfaatan katalis heterogen basa
padat. Metode penelitian ini terdari 3 tahap, yaitu sintesis katalis, ektraksi-transesterifikasi
mikroalga dan pemurnian hasil biodiesel. Katalis heterogen basa padat CaO/Hydrotalcite
disintesis melalui metode impregnasi sedangkan proses ektraksi transesterifikasi microwaved-
assisted mikroalga menggunakan variasi rasio molar pelarut metanol dan jumlah katalis
CaO/Hydrotalcite terhadap massa mikroalga yang didasarkan dari penilitan oleh Septianto, dkk.
[19].

Proses Sintesis Katalis

CaCOs ditimbang sebanyak 16 gr dikalsinasi selama 3 jam dengan suhu 900 °C dan dilarutkan
dalam akuades 50 ml. Hydrotalcite ditimbang sebanyak 4 gr dioven selama 12 jam pada suhu
100 °C dan dilarutkan menggunakan larutan CaCO; dengan cara spray dengan sprayer dan
diaduk 15 menit hingga homogen untuk metode impregnasi basah. Larutan homogen kemudian
dikeringkan dengan oven suhu 100 °C dalam waktu 12 jam. Padatan dilakukan kalsinasi dalam
furnace dengan suhu 900 °C dalam waktu 3 jam.

Proses Trans-esterifikasi

Mikroalga Nannochloropsis sp., Metanol-katalis CaO/Hydrotalcite 4 wt% dimasukkan ke
dalam erlenmeyer sesuai denganvariabel yang telah ditetapkan (1:10 dan 1:25 v/v), kemudian
dicampurkan hingga homogen co-solvent berupa heksana ditambahkan sebanyak 10 mL. Reaksi
trans-esterifikasi in-situ microwave-assisted dilakukan sesuai variasi waktu 5, 10, 15, 20, dan 25
(menit). Residu dicuci menggunakan 30 mL pelarut heksana dan metanol (1:1 v/v). Filtrat
dimasukkan dalam separation funnel lalu ditambahkan heksana dengan perbandingan 1:1 (v/v).
Lapisan bagian atas didiestilasi agar heksana dan FAME dapat terpisah.

Proses Distilasi
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Sampel lapisan atas hasil proses ektraksi dan transesterifikasi dimasukkanke dalam labu didih.
Wadah penampung diletakkan di ujung pendingin, pemanas (hotplate) dihidupkan dan diatur pada
suhu 70 °C . Labu didih dipanaskan sampai suhu 70 °C (suhu didih pelarut n-heksana),pemanasan
dihentikan setelah n-heksana menguap semua ditandai dengan tidak ada lagi uap yang
mengembun di wadah penampung. Larutan di labu didinginkan. Larutan dipindahkan ke wadah
dan dimasukkan ke dalam oven. Larutan dipanaskan dalam oven pada suhu 80°C selama 2 jam
agar pelarut sisa dan air menguap. Larutan didinginkan dan dilakukan analisa yield dan FFA..

HASIL DAN PEMBAHASAN
Pengaruh Waktu Reaksi Terhadap Yield Crude Biodiesel
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Gambear 1. Grafik Pengaruh Waktu Reaksi Terhadap Yield Crude Biodiesel

Gambar 1. menunjukkan pengaruh waktu reaksi terhadap yield crude biodiesel yang
disintesis, dapat terlihat bahwa waktu reaksi memberikan pengaruh terhadap yield crude
biodiesel yang diperoleh. Pada rasio minyak alga : metanol 1:10 (v/v) dengan variasi waktu
reaksi 5, 10, 15, 20, dan 25 (menit) berturut-turut didapatkan yield crude biodiesel sebesar 7.,8;
8,65; 11,6; 17,8; dan 15,7 (%). Sedangkan pada rasio minyak alga : metanol 1:25 (v/v) dengan
variasi waktu reaksi 5, 10, 15, 20, dan 25 (menit) berturut-turut didapatkan yield crude biodiesel
sebesar 7,8; 8,65; 9,89; 14,6; dan 13,1 (%). Hal ini mengindikasikan bahwa waktu optimum
untuk reaksi trans-esterifikasi adalah 20 menit, pada variasi waktu ini reaksi telah mencapai
kesetimbangan. Namun, saat waktu reaksi ditingkatkan menjadi 25 menit terjadi penurunan yield
karena reaksi telah melewati kondisi batas waktu optimum. Hal ini sesuai dengan penelitian yang
dilakukan oleh Joshi, dkk. [7] dimana terjadi kenaikan yield seiring dengan peningkatan waktu
reaksi karena reaksi metanolisis akan semakin sempurna. Namun peningktan waktu reaksi juga
menyebabkan suhu meningkat sehingga gliserin ikut terlarut dalam produk dan menurunkan yield
secara keseluruhan. Waktu reaksi juga mempengaruhi kontak yang terjadi antara situs aktif
katalis, metanol dan minyak alga dalam meningkatkan konversi [21].

Pengaruh Waktu Reaksi Terhadap FFA Crude Biodiesel

Gambar 2. menunjukkan pengaruh waktu reaksi terhadap FFA crude biodiesel yang disintesis,
terlihat bahwa waktu reaksi berpengaruh terhadap FFA crude biodiesel yang diperoleh.
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Gambar 2. Grafik Pengaruh Waktu Reaksi Terhadap FFA Crude Biodiesel

Pada rasio minyak alga : metanol 1:10 (v/v) dengan variasi waktu reaksi 5, 10, 15, 20,
dan 25 (menit) berturut-turut didapatkan FFAcrude biodiesel sebesar 24; 24; 19,2; 9,6; dan 12,8
(mg NaOH/g crude biodiesel). Sedangkan pada Pada rasio minyak alga : metanol 1:25 (v/v)
dengan variasi waktu reaksi 5, 10, 15, 20, dan 25 (menit) berturut-turut didapatkan FFA crude
biodiesel sebesar 24; 22.4; 20,8; 17,6; dan 20,8 (mg NaOH/g crude biodiesel). Hal ini dapat
mengindikasikan bahwa waktu reaksi mempengaruhi konversi FFA dengan hasil FFA terendah
terjadi pada waktu reaksi 20 menit sejalan dengan penelitian oleh Mantovani [22], dimana saat
waktu reaksi melebihi titik optimum akan terjadi hidrolisis ester.

KESIMPULAN

Waktu reaksi berpengaruh pada proses produksi yaitu dengan menghasilkan yield crude
biodiesel dan FFA terbaik pada variasi 20 menit yaitu dengan yield sebesar 17,8% dan FFA 9,6
mg NaOH/g crude biodiesel dengan kondisi operasi perbandingan rasio molar minyak alga :
metanol (1:10 v/v), penambahan katalis CaO/Hidrotalcite sebanyak 4 (wt%) terhadap 5 gram
minyak alga, daya microwave 350 watt, dan ditambahkan juga pelarut n-heksana sebanyak 10 ml.
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