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ABSTRAK

Biodiesel dapat menjadi solusi alternatif bahan bakar
pengganti bahan bakar dari minyak bumi. Minyak goreng
bekas dapat dikonversi menjadi biodiesel melalui proses
transesterifikasi. Cangkang keong sawah disintesis menjadi
katalis CaO untuk digunakan sebagai katalisator dari proses
konversi biodiesel. Katalis CaO dimodifikasi dengan padatan
KOH menjadi katalis KOH/CaO untuk meningkatkan kinerja
katalis. Hasil karakterisasi XRD katalis CaO dan KOH/CaO
menunjukkan puncak khas CaO0 muncul pada 26 31,418°;
35,967°;, 57,396° 64,635°. Adapun karakterisasi Kkatalis
menggunakan instrument XRF menunjukkan kandungan CaO
pada katalis hasil sintesis sebesar 55,5%. Hasil analisis
karakterisasi FT-IR menunjukkan serapan pada bilangan
gelombang 540,24; 560,42; 554,16 cm~! yang merupakan
vibrasi dari ikatan Ca-O. Perlakuan impregnasi menggunakan
padatan KOH terhadap katalis CaO tidak merubah struktur
katalis CaO. Sintesis biodiesel melalui proses transesterifikasi
dilakukan selama 3 jam dengan temperatur 60°C. Hasil
biodiesel terbaik dalam penelitian ini yaitu biodiesel dengan
katalis 15% KOH/CaO dimana yield biodiesel yang dihasilkan
sebesar 82,48%. Katalis 15% KOH/CaO memiliki nilai
kebasaan yang tinggi dibandingkan dengan katalis CaO
maupun 10% KOH/CaO. Hal inilah yang menyebabkan
aktivitas katalis 15% KOH/CaO paling tinggi. Biodiesel yang
dihasilkan katalis 15% KOH/CaO memiliki nilai konversi FFA
dan bilangan asam sebesar 54,762% dan 54,561%, densitas
sebesar 0,854 g/cm3 dan viskositas 4,64 cSt.

Kata Kunci: Biodiesel, Minyak goreng bekas, Katalis
KOH/CaO, Cangkang keong sawabh.
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BAB I
PENDAHULUAN
A. Latar Belakang Masalah

Simpanan bahan bakar berbahan dasar fosil
mengalami penurunan secara signifikan di setiap
tahun dan diperkirakan dalam beberapa dekade ke
depan akan habis. Hal ini berbanding terbalik dengan
tingginya permintaan dan penggunaan bahan bakar
fosil di setiap negara (Kuncahyo et al,, 2013). Bahan
bakar fosil ini semakin menipis dikarenakan fosil
tergolong sumber daya alam yang tak dapat diperbarui.
Jenis sumber daya ini memiliki kapasitas tertentu
sehingga saat digunakan secara berkepanjangan
persediaannya akan segera habis, maka produksi
pengolahan dan penggunaannya tidak dilakukan
dengan berlebihan (Darmanto et al, 2006). Sumber
energi alternatif yang dapat diperbarui diperlukan
sebagai upaya dalam memenuhi lonjakan permintaan
dan mengurangi ketergantungan dengan bahan bakar
fosil (Astra, 2010).

Eksploitasi bahan bakar berbahan dasar fosil
tidak boleh dilakukan secara berlebihan. Allah SWT
telah menempatkan manusia di bumi untuk menjadi
khalifah dan dapat memanfaatkan segala sesuatu yang

ada di bumi. Namun, pemanfaatan yang dilakukan
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haruslah berhati-hati, direncanakan dan dikelola
dengan baik. Pemanfaatkan sumber daya alam
dilakukan dengan pengelolaan yang tepat dan
memperhatikan analisis dampak lingkungan serta
tidak dilakukan secara berlebih-lebihan. Tanggung
jawab Kkita sebagai manusia adalah mengolah bumi
dengan memanfaatkan sumber energi secara
bijaksana, melestarikan lingkungan, dan berinovasi
teknologi untuk mengembangkan sumber energi
terbarukan (Amin, 2016). Tindakan berlebih-lebihan
ini disebut dalam al-Quran QS. Al-An’am: 141

LSLM&)JM}M‘}&—D&}JMJJC}&—D&}JM&—U&L&J‘&J”‘9?;?

JA.\\‘J\b‘)A.\uA\jEMmJJQJL@_\L»MuLaJSqu.\JJXU:ﬂS\
uﬂ)@\uuYMﬁ\ﬁqu}bJLA:eym\yb

Artinya: “Dan Dialah yang menjadikan tanaman-
tanaman yang merambat dan yang tidak merambat,
pohon kurma, tanaman yang beraneka ragam rasanya,
zaitun dan delima yang serupa (bentuk dan warnanya)
dan tidak serupa (rasanya). Makanlah buahnya apabila
ia berbuah dan berikanlah haknya (zakatnya) pada
waktu memetik hasilnya, tapi janganlah berlebih-
lebihan. Sesungguhnya Allah tidak menyukai orang-
orang yang berlebihan.” (Al-An’am : 141)

Energi alternatif yang mulai gencar diproduksi

yaitu biodiesel. Biodiesel termasuk senyawa ester
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monoalkil yang dapat diperoleh melalui reaksi
esterifikasi maupun  transesterifikasi asam-asam
lemak rantai panjang dan alkohol menggunakan
bantuan katalis (Sartika et al., 2015). Biodiesel berasal
dari bahan baik tumbuhan maupun hewan sehingga
ramah lingkungan dan dapat diperbarui. Dengan
melimpahnya sumber daya alam yang tersedia,
tentunya sumber energi ini memiliki prospek masa
depan yang menjanjikan untuk dikembangkan.
Pengembangan produksi biodiesel telah
memungkinkan pemanfaatan sumber daya yang
tersedia termasuk dalam bentuk minyak goreng bekas
sebagai bahan utama (H. Santoso et al., 2013).

Minyak goreng bekas berasal dari bekas
minyak goreng yang telah digunakan secara terus
menerus dengan ciri-ciri memiliki warna coklat
kehitaman. Minyak ini tidak dapat digunakan lagi
karena memiliki kandungan senyawa yang berbahaya
dan mengganggu kesehatan tubuh seperti keracunan,
kanker dan lain sebagainya. Minyak goreng bekas
memiliki kandungan asam lemak dan menghasilkan
gugus peroksida. Gugus peroksida dengan jumlah
besar terdapat di dalam tubuh mengakibatkan adanya

kanker. Oleh karena itu lebih baik minyak goreng bekas
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ini diolah menjadi biodiesel daripada terus menerus
dikonsumsi dan dapat membahayakan tubuh serta jika
dibuang tanpa diolah dapat mencemari lingkungan.
Pengolahan minyak goreng bekas menjadi biodiesel
dapat menggunakan bantuan katalis (Prasetyo, 2018).

Katalis digunakan untuk menurunkan energi
aktivasi agar mengurangi waktu pembuatan biodiesel
(Oko & Feri, 2019). Dalam pembuatan biodiesel yang
berasal dari minyak goreng bekas ini diperlukan
bantuan katalis CaO. Pengunaan katalis CaO dan
minyak nabati bermutu tinggi tidak ekonomis. Hal ini
menyebabkan perlunya mencari alternatif sumber CaO
dari alam yang ekonomis dan mudah didapati.
Pengunaan minyak goreng bekas sebagai bahan baku
biodiesel juga merupakan alternatif yang bisa
dilakukan agar produksi biodiesel lebih murah
sehingga dimanfaatkan minyak goreng bekas dan
cangkang keong sawah sebagai solusi dalam produksi
biodiesel.

Salah satu alternatif sumber katalis CaO yang
potensial adalah cangkang keong sawah. Keong sawah
belum dimanfaatkan secara maksimal dan
cangkangnya menjadi limbah buangan yang merusak

lingkungan dan menimbulkan bau busuk saat dibuang
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sembarangan. Cangkang keong sawah mempunyai
kandungan mineral yang paling utama yakni kalsium
karbonat, besi, magnesium, kalium, dan fosfor. Kalsium
karbonat pada cangkang keong sawah menjadi
kandungan paling besar dibanding yang lain (Delvita et
al,, 2015). Untuk membuat katalis ini dilakukan proses
kalsinasi dari CaCO3; menjadi CaO yang membutuhkan
suhu tinggi agar mendapatkan katalis yang benar-
benar murni (Oko & Feri, 2019). Katalis CaO yang
berasal dari bahan alami menghasilkan rendemen
produk yang baik dan efektif dalam mengkatalisasi
reaksi transesterifikasi minyak nabati dengan mutu
tinggi murni.

Beberapa penelitian berusaha meningkatkan
aktivitas katalitik CaO dalam reaksi transesterifikasi
seperti dekomposisi hidrasi CaO menghasilkan
biodiesel yang tinggi dicapai dalam waktu cepat karena
peningkatan aktivitas katalitik katalis CaO terhidrasi.
Katalis CaO terhidrasi memiliki ukuran partikel yang
lebih kecil sehingga meningkatkan luas permukaan
katalis yang pada gilirannya meningkatkan aktivitas
katalitik katalis dalam produksi biodiesel. Proses
hidrasi-dehidrasi memiliki efek yang kuat pada

kristalinitas dan ukuran kristal katalis (Erchamo et al,,
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2021). Hal ini terkait dengan evolusi molekul air, yang
dikeluarkan dari kisi selama kalsinasi sampel
terhidrasi diperkirakan akan memecah kristalit. Ini
sangat mengurangi kristalinitas dan ukuran Kkristal
sehingga luas permukaan meningkat (Yoosuk et al,
2010). Selama hidrasi, CaO diubah menjadi Ca(OH),
kemudian, setelah dehidrasi diperoleh CaO yang
memiliki nilai kebasaan tinggi. Hal ini terkait dengan
fakta bahwa kekuatan basa dan reaktivitas CaO
bergantung pada prekursornya. Jadi, CaO diperoleh
dari Ca(OH), memiliki karakteristik basa yang kuat
daripada yang diperoleh dari CaCO;3; (Erchamo et al,
2021).

Selain proses hidrasi Ca0O, pendekatan yang
efektif untuk meningkatkan aktivitas katalitik katalis
Ca0 yaitu menambahkan KOH pada permukaan katalis
Ca0 menggunakan metode impregnasi. Pori-pori
katalis akan dimasukan prekursor, diikuti dengan
pengadukan dan pemanasan, sehingga mempengaruhi
nilai kebasaan, luas permukaan serta komposisi katalis
CaO0. Proses impregnasi akan menaikkan nilai kebasaan
katalis dikarenakan infiltrasi KOH di pori-pori katalis
yang mengakibatkan peningkatkan kebasaan katalis.

Semakin tinggi konsentrasi KOH yang ditambahkan



saat proses impregnasi, semakin tinggi
alkalinitas/kebasaan katalis yang ditambahkan saat
proses impregnasi, menyebabkan semakin tinggi
kebasaan dari katalis (Oko & Feri, 2019).

Biodiesel pada penelitian ini akan diproduksi
dari minyak goreng bekas dengan menggunakan
katalis CaO dari keong sawah yang di impregnasi KOH.
Katalis KOH/CaO diharapkan memiliki kebasaan yang
lebih tinggi daripada katalis CaO yang pada akhirnya
mampu mengubah aktivitas katalitik pada produk
biodiesel dari minyak goreng bekas.

B. Rumusan Masalah

1. Bagaimana karakteristik dari katalis KOH/CaO dari
keong sawah hasil sintesis?

2. Bagaimana performa aktivitas katalitik katalis
KOH/CaO dari keong sawah pada produksi biodiesel
dari minyak goreng bekas?

C. Tujuan Penelitian

1. Untuk mengetahui karakteristik dari katalis
KOH/CaO dari keong sawah hasil sintesis.

2. Untuk mengetahui performa aktivitas Kkatalitik
katalis KOH/CaO dari keong sawah pada produksi

biodiesel dari minyak goreng bekas.



D. Manfaat Penelitian
Manfaat penelitian ini yaitu adanya
peningkatan nilai ekonomis keong sawah dan minyak
goreng bekas sebagai bahan dasar pembuatan

biodiesel.



BAB II
LANDASAN TEORI DAN KAJIAN PUSTAKA
A. Landasan Teori

1. Keong Sawah (Pila ampullacea)

Keong sawah (Pila ampullacea) yaitu sejenis
siput air tawar yang banyak dijumpai di sawah, parit
serta danau. Keong sawah mempunyai cangkang
dengan bentuk membundar dan berwarna hijau
pekat serta garis hitam untuk melindungi tubuhnya
yang lunak dari predator. Keong sawah belum
dimanfaatkan secara maksimal dan cangkangnya
menjadi limbah buangan yang merusak lingkungan
dan menimbulkan bau busuk saat dibuang
sembarangan (Delvita et al., 2015). Pada gambar 2.1

menunjukkan gambar dari keong sawabh.

Gambar 2.1 Keong Sawah

Cangkang keong sawah mempunyai

kandungan mineral yang paling utama yakni

9
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kalsium karbonat, besi, magnesium, kalium, dan
fosfor. Kalsium karbonat menonjol sebagai yang
paling banyak terkandung dan murni dari semua
mineral nano-silikat dengan ciri kalsium karbonat
berwarna putih dan formula molekuler CaCOj
(Delvita et al, 2015). Karakteristik dari CaCO;
ditunjukkan pada tabel 2.1.

Tabel 2.1.Karakteristik CaCO3; dari Cangkang
Keong Sawah (Delvita et al., 2015)

Karakteristik Nilai

% Kalsium 40,04%

% karbon 12%

% oksigen 47,96%

% CaO 56,03%

% CO2 43,97%
Massa jenis 2,8 g/cm3
Titik lebur 82°C

Minyak Goreng Bekas

Penggunaan minyak kelapa sebagai
pembuatan bahan baku minyak minyak biodiesel
kurang disukai karena harganya yang mahal serta
dapat terjadi persaingan dengan bahan pangan.
Minyak goreng bekas digunakan sebagai bahan
alternatif untuk menekan biaya produksi namun
kualitas produk biodiesel yang dihasilkan bagus
serta tidak menimbulkan persaingan dengan bahan

pangan (Prasetyo, 2018).
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Minyak goreng bekas adalah minyak goreng
yang telah digunakan secara terus menerus dengan
ciri-ciri memiliki warna coklat kehitaman. Minyak
ini tidak dapat digunakan lagi karena memiliki
kandungan senyawa yang berbahaya dan
mengganggu kesehatan tubuh seperti keracunan,
kanker dan lain sebagainya. Minyak goreng bekas
memiliki kandungan asam lemak dan menghasilkan
gugus peroksida. Saat gugus peroksida dengan
jumlah  besar  terdapat didalam  tubuh
mengakibatkan adanya kanker. Oleh karena itu
lebih baik minyak goreng bekas ini diolah menjadi
biodiesel daripada terus menerus dikonsumsi dan
dapat membahayakan tubuh serta jika dibuang
tanpa diolah dapat mencemari lingkungan.
Pengolahan minyak goreng bekas menjadi biodiesel
dapat menggunakan bantuan katalis. Penggunaan
minyak goreng bekas untuk disintesis menjadi
biodiesel dikarenakan bahan tersebut mempunyai
karakteristik yang kurang lebih sama dengan
minyak kelapa. Minyak goreng bekas dapat dicari
ditempat penjual makanan gorengan, pengepul

maupun dengan menyisihkan secara mandiri
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(Prasetyo, 2018). Karakteristik fisika dan kimia

minyak goreng bekas ditunjukkan pada tabel 2.2.

Tabel 2.2. Karakteristik Fisika dan Kimia Minyak

Goreng Bekas (Rageeb & Bhargavi, 2019)

No Sifat Satuan Nilai
1 Kerapatan g/cm3 0,91-0,924
3 Angka penyabunan mgKOH/g 188,2-207
4 Angka asam mgKOH/g 1,32-3,6
5 Bilangan iod gl2/100g 83-141,5
3. Biodiesel

Biodiesel merupakan senyawa mono-alkil
yang berupa metil ester dari asam lemak rantai
panjang berupa bahan bakar dari tumbuhan
maupun hewan. Produksi minyak biodiesel dapat
dilakukan dengan transesterifikasi trigliserida
menggunakan bantuan alkohol dan Kkatalis.
Biodiesel memiliki berat molekul cairan organik
yang rendah dan dapat di terapkan pada kendaraan.
Hal ini dikarenakan biodiesel mempunyai
persamaan molekul yang besar dengan bahan bakar
dari fosil sehingga memiliki prospek yang besar.
Selain itu, biodiesel memiliki kandungan sulfur,
aromatik, tidak beracun dan titik nyala serta
biodegradabilitas yang lebih bagus dibanding bahan

solar. Untuk memproduksi biodiesel membutuhkan
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bantuan katalis asam maupun basa untuk
menurunkan energi aktivasi reaksi. Namun, katalis
basa memiliki keunggulan lebih dikarenakan katalis
basa reaksinya lebih cepat dengan adanya pengaruh
tekanan dan temperatur (Saka & Kusdiana, 2001).

Biodiesel yang diproduksi tidak menyuplai
gas CO; dan sulfur ke atmosfer bumi serta hanya
menghasilkan lebih sedikit gas polutan dibanding
dengan solar. Untuk menghasilkan biodiesel dapat
dilakukan dengan beberapa cara diantaranya
mikroemulsi, transesterifikasi, blending dan
pirolisis. Namun yang paling sering digunakan
adalah proses transesterifikasi karena produk
biodiesel yang dihasilkan dapat langsung digunakan
maupun dicampurkan (Miao & Wu, 2005). Biodiesel
hasil transesterifikasi setelah di treatment, dianalis
dengan kemungkinan variasi katalisis asam dan
basa, katalisis enzimatik serta teknik konversi non-
katalitik. KOH menjadi katalisis basa yang paling
sering digunakan di perindustrian pada proses
transesterifikasi biodiesel dari minyak goreng
bekas (Daniel et al.,, 2013).

Biodiesel memiliki keunggulan serta

kekurangan tersendiri diantaranya:
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a) Keunggulan
e Bahan pembuatan mudah didapat
e Mudah terdegredasi
e Memiliki nilai ekonomis dan melimpah
e Produksinya lebih mudah dan singkat
e Tidak mengandung logam berat seperti
senyawa aromatik serta zat sulfur.
b) Kekurangan
e Rentan mengalami  pembekuan  di
temperatur kurang lebih 10 oC
e Energi pembakaran yang dihasilkan lebih
rendah daripada solar
e Sanggup melarutkan zat pengotor sehingga
dapat menggangu kinerja mesin diesel
( Lutfhi, 2009).
4. Katalis
Katalis merupakan zat yang mengurangi
energi aktivasi reaksi kimia, memfasilitasi
terjadinya reaksi kimia yang lebih cepat dengan
meningkatkan kecepatan reaksi kimia. Katalis
menjadi bahan untuk mempersingkat reaksi melalui
penurunan energi aktivasi melalui beberapa cara
seperti: peningkatan suhu, konsentrasi reaksi

maupun tekanan parsial untuk mengoptimalkan
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terjadinya tumbukan antar reaktan dan energi
aktivasi. Katalis berfungsi meningkatkan dan
mempersingkat laju reaksi karena memiliki
kemampuan untuk berikatan minimal dengan
sebuah molekul reaktan agar mendapatkan
senyawa yang lebih aktif namun tidak ikut bereaksi
serta  tidak = membangkitkan  karakteristik
termodinamika reaksi, diakibatkan:

e Katalis tak berpengaruh terhadap arah
kesetimbangan reaksi.

e Katalis meningkatkan kecepatan reaksi baik
dari reaktan ke produk maupun dari produk ke
reaktan.

e Katalis meningkatkan kecepatan reaksi dalam
memperoleh kesetimbangan.

Katalis merupakan esensi yang dapat
mempengaruhi laju reaksi namun produk yang
dihasilkan tidak memperoleh perubahan pada
kesetimbangan. Peningkatan laju reaksi yang terjadi
diakibatkan peralihan mekanisme reaksi demi
menghasilkan produk yang ingin dicapai. Oleh
karena itu adanya katalis ini memberikan pengaruh
besar terhadap hasil yang ingin diperoleh (A. A.
Santoso & Dewi, 2015).



16

Katalis terbagi dalam 2 kelompok yakni
homogen serta heterogen. Katalis homogen yaitu
katalis antara fasa dengan reaktan-nya sama.
Katalis-katalis homogen biasanya memiliki suasana
asam seperti HNO3, HCI serta H.SO4. Kelebihan dari
katalis homogen terletak pada tidak mudah
terkontaminasi dengan zat pengotor dan semua
molekulnya aktif menjalankan fungsinya dalam
menurunkan energi aktivasi. Sementara
kelemahannya adalah rumit saat akan dipisahkan
dan mudah mengalami penguraian pada suhu tinggi.
Katalis yang kedua adalah katalis heterogen yakni
katalis dengan fasa terhadap senyawa pereaktan
tidal sama. Katalis-katalis heterogen yang sering
digunakan biasanya memiliki suasana basa seperti
zeolit. Kelebihan dari katalis heterogen yaitu mudah
di pisahkan dari reaksi, namun kekurangannya saat
katalis jenuh, reaksi yang terjadi akan terhenti
namun dapat diatasi dengan meregenerasi
(Praputri et al,, 2018).

Katalis ideal pada reaksi tertentu harus
terikat spesi yang bereaksi tidak terlalu kuat dan
tidak terlalu lemah. Pengembangan Kkatalis

diwujudkan melewati perangkat yang berbeda dari
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sifat fundamental seperti reaktivitas Kkatalis
homogen dalam faktor sterik atau elektronik.
Analisis energi dan bentuk orbital molekul terisi
tertinggi sesuai analisis HOMO-LUMO. Standar ini
sebagian tidak cocok dalam reaktivitas katalis
heterogen yang biasanya tidak terdapat ligan besar
yang mengakibatkan sterik yang cukup signifikan
terhadap penolakan. Energi dari keadaan elektronik
yang terisi tertinggi juga biasa ditemukan sebagai
descriptor sub optimal dari struktur elektronik
katalis heterogen. Reaktivitas dari katalis heterogen
digambarkan lewat kekuatan ikatan berbagai atom,
biasanya C atau O dengan katalis (Falivene et al,
2018).
Katalis CaO

Katalis digunakan wuntuk menurunkan
energi aktivasi agar mengurangi waktu pembuatan
biodiesel. Hasil Penelitian yang dilakukan oleh Oko
dan Feri (2019) kandungan besar kalsium karbonat
dalam cangkang telur ayam dimanfaatkan sebagai
katalis heterogen dengan kalsinasi. Katalis
diperoleh dengan cara meng-impregnasi CaO
dengan KOH yang kemudian diaplikasikan pada

produksi biodiesel minyak jarak. Konsentrasi KOH
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optimal adalah 11%, menunjukkan nilai kebasaan
6,19 mmol asam benzoat/g. Selain itu, hasil
biodiesel terbaik dicapai dengan memasukkan
katalis sebanding dengan berat minyak,
menghasilkan hasil yang mengesankan sebesar
96,0739%. Katalis CaO dapat dibuat melalui proses
kalsinasi dari CaCO; menjadi Ca0 yang
membutuhkan suhu tinggi agar mendapatkan
katalis yang benar-benar murni. Metode kalsinasi
digunakan untuk mengurangi kandungan H,0 yang
terkandung dalam katalis yang dibuat. Pengurangan
kuantitas H,0 dalam Kkatalis memperluas
permukaannya.  Kalsinasi  dilakukan  pada
temperatur yang sangat tinggi agar struktur dari
katalis CaO mengalami perubahan sehingga
memperoleh efek katalitik besar (Oko & Feri, 2019).
Pembaharuan penelitian dilakukan  dengan
mengganti bahan pembuatan katalis berupa
cangkang keong sawah. Penggunaan cangkang
keong sawah sebagai sumber bahan pembuat
katalis Ca0 yang akan digunakan dalam produksi

biodiesel dari minyak goreng bekas.
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6. Reaksi Transesterifikasi

Produksi biodiesel melibatkan sintesis
melalui reaksi transesterifikasi yang membutuhkan
katalis basa. Katalis basa homogen NaOH dan KOH
adalah katalis yang sering dipakai dan memiliki
kemampuan katalitik yang sangat baik dan dapat
beroperasi pada suhu serta tekanan rendah. Namun,
katalis ini menimbulkan tantangan karena sulit
diekstraksi dari campuran reaksi dan tidak dapat
didaur ulang, yang menyebabkan pencemaran
lingkungan. Sebaliknya, katalis basa heterogen
seperti Ca0, meskipun kurang efisien dibandingkan
rekan homogennya, dapat menjadi pilihan yang
layak untuk sintesis biodiesel. Katalis heterogen
dapat dengan mudah dipisahkan dari campuran
reaksi dan digunakan kembali, menghasilkan
pengurangan biaya pengadaan dan pengoperasian
serta dampak lingkungan yang minimal. Banyaknya
keuntungan yang dimiliki tersebut, beberapa syarat
penting dibutuhkan saat katalis basa digunakan
pada reaksi transesterifikasi, diantaranya alkohol
dalam kondisi anhidrous dengan kandungan air
kurang dari 0.1 sampai 0.5 % berat serta %FFA
minyak kurang dari 0.5% (Lotero et al, 2005).
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Sangat penting untuk memantau keberadaan air
selama reaksi karena dapat mengakibatkan
hidrolisis alkil ester menjadi asam lemak bebas,
yang dapat menyebabkan saponifikasi dan
menghambat produksi biodiesel. Oleh karena itu,
sangat penting untuk memastikan bahwa
persyaratan ini dipenuhi untuk mencapai hasil yang
optimal (H. Santoso et al,, 2013).

Reaksi transesterifikasi yaitu reaksi antara
ester dengan alkohol. Peningkatan laju reaksi dapat
terjadi dan hasil produk yang dihasilkan dapat
diperbanyak dengan penambahan reaktan dan
katalis yang lebih banyak agar kesetimbangan
reaksi dapat berpindah ke kanan. Katalis yang
digunakan dipilih atas dasar mudahnya proses
pemisahan dari produk yang dihasilkan
menggunakan katalis basa. Beberapa faktor
pengaruh dalam proses transesterifikasi yakni:
temperatur, laju pengadukan, jenis dan konsentrasi
katalis dan perbandingan alkohol sebagai pelarut
dengan asam lemak. Kualitas reaktan, kadar air dan
FFA minyak, memainkan peran penting dalam
memastikan kelancaran proses transesterifikasi.

Sangat penting untuk mencegah adanya air selama
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proses, terlepas dari apakah itu dilakukan di
suasana asam atau basa, karena potensinya
menyebabkan ester terhidrolisis. Suhu tinggi dan
kondisi asam dapat menyebabkan terbentuknya
asam karboksilat dan alkohol, sedangkan kondisi
basa dapat menyebabkan terbentuknya sabun
(Schuchrdt & Secheli, 1998). Reaksi
transesterifikasi ditunjukkan pada gambar 2.2.

Katalis
Trigliserida  +alkohol —— Digliserida +ester 1

Katalis
Digliserida  +alkohol —— Monogliserida + ester 2

Katalis

Monogliserida + alkohol —— Gliserol + ester 3
Katalis
Trigliserida + 3 alkohol —— Gliserol + 3 ester

Gambar 2.2. Reaksi Transesterifikasi
(Aziz, 2007)
Penggunaan Kkatalis basa dalam proses

biasanya mengarah pada reaksi yang lebih cepat
daripada yang menggunakan katalis asam
dikarenakan reaksi terjadi dalam arah yang sama.
Namun, penting untuk dicatat bahwa katalis basa
bekerja secara optimal hanya dalam kondisi netral
dan tanpa air. Laju reaksi transesterifikasi
dipengaruhi oleh konstanta kesetimbangan, yang

bergantung pada berbagai faktor seperti tekanan,
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suhu, katalis, serta konsentrasi reaktan dan produk.
Konversi trigliserida menjadi ester dan gliserol
terjadi dalam serangkaian langkah, termasuk
transformasi dari trigliserida menjadi digliserida,
digliserida menjadi monogliserida, dan akhirnya
menjadi alkil ester (Aziz, 2007). Berdasarkan hasil
penelitian dari Erchamo dkk (2021) memaparkan
tentang peroduksi biodiesel berbahan minyak
goreng bekas dengan reaksi transesterifikasi
menggunakan bantuan katalis CaO dengan kalsinasi
menunjukkan bahwa variasi rasio molar minyak
goreng bekas dengan metanol serta variasi rasio
campuran alkohol metanol-etanol yang digunakan
mempengaruhi hasil dan pemisahan produk
biodiesel. Penggunaan minyak goreng bekas dan
katalis relevan dan murah serta campuran metanol-
etanol dapat digunakan saat proses transesterifikasi
minyak goreng bekas namun penggunaan dalam
porsi yang wajar produk biodiesel dengan variasi
campuran metanol-etanol menunjukkan hasil
dengan kualitas tinggi dalam kisaran standar

biodiesel (Erchamo et al., 2021).
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7. Karakterisasi Katalis

Dalam mengkarakterisasi katalis yang
berhasil di produksi, di perlukan bantuan beberapa
analisis instrumen diantaranya:

1.) X-Ray Diffraction (XRD)

Analisis XRD merupakan teknik
menganalisis sampel melalui proses identifikasi fasa
kristalin menggunakan skala struktur kisi sehingga
diketahui besar partikel sampel dalam bentuk
semikuantitatif dan kualitatif. XRD digunakan untuk
menilai komposisi berbagai bahan, termasuk
karakterisasi kristal. Pada dasarnya, XRD bekerja
dengan mendifraksikan cahaya melalui celah dalam
kisi kristal. Difraksi ini terjadi ketika panjang
gelombang radiasi setara dengan jarak antar atom,
yaitu sekitar 1 Angstrom. Radiasi yang digunakan
termasuk sinar-x, elektron, dan neutron, dengan
sinar-x menjadi foton berenergi tinggi dengan
panjang gelombang berkisar pada 0,5 hingga 2,5
Angstrom. Ketika berkas sinar-x berinteraksi
dengan suatu bahan, sebagian diserap, sebagian
ditransmisikan, dan sebagian difraksi. XRD

mendeteksi hamburan terdifraksi, menjadikannya
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alat yang sangat berharga untuk analisis komposisi
(Fitri and Utami 2017).

Interpretasi  kualitatif XRD dilakukan
melalui perbandingan pola difraksi yaitu saat pola
difraksi sampel diperoleh dibandingkan pola dari
kandungan mineral di dalamnya dengan beberapa
mineral lain dalam identifikasi sampel serta
pengukuran perbandingan jarak difraksi dimana
tempat optimal difraksi pola disebabkan beberapa
hal seperti panjang gelombang, geometri dan jarak
difraksi kristal sampel. Sementara itu, interpretasi
semikuantitatif XRD kekuatan optimal XRD
dikaitkan pada banyaknya bidang difraksi dengan
sampel yang menunjukkan estimasi dari
konsentrasi mineral (Whittig and Allardice 1986).
Penelitian yang dilakukan Fatmawati et al., (2018)
untuk pemanfaatan cangkang keong sawah sebagai
katalis reaksi transesterifikasi biodiesel
menunjukkan bahwa puncak CaO muncul pada pola
difraksi 20: 33,9°; 47,01°; 54,13°; dan 62,46°. Selain
itu terdapat pengotor yang muncul dalam pola
difraksi yaitu CaCO5 dan Ca(OH),. Kalsium karbonat
menandakan kurang sempurnanya konversi

CaCOz menjadi Ca0. Sedangkan munculnya
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Ca(OH), disebabkan katalis yang berinteraksi
dengan udara. Hasil difraktogram XRD Kkatalis
cangkang keong sawah yang dilakukan Fatmawati
et al, (2018) ditunjukkan pada gambar 2.3.
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Gambar 2.3. Difraktogram XRD Katalis
Cangkang Keong Sawah (Fatmawati et al., 2018)
2.) XRF (X-Ray Flourencence)

Analisis Instrumen XRF untuk menganalisis
komposisi bahan dengan identifikasi menggunakan
sinar-X untuk membangkitkan atom pada
permukaan material menyebabkannya
memancarkan sinar-X, karakteristik yang dapat
dianalisis untuk menentukan komposisi unsur.

(Munasir et al, 2012). XRF memiliki keunggulan
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dibandingkan alat analisis lainnya, antara lain
kemudahan penyiapan sampel, waktu pengukuran
yang singkat, dan hasil yang relatif akurat. Metode
XRF didasarkan pada efek fotolistrik, dimana
elektron dikeluarkan dari atom pada permukaan
material, menciptakan kekosongan elektron yang
diisi oleh elektron dari orbital yang lebih tinggi,
menghasilkan  emisi  sinar-X  karakteristik.
Spektrometer XRF mampu mendeteksi unsur
dengan karakteristik energi sinar-X di atas 0,840
keV dan biasanya digunakan untuk analisis unsur
dalam bahan dengan konsentrasi lebih besar dari
0,01%. Analisis kualitatif disajikan dalam bentuk
spektrum yang mewakili komposisi unsur-unsur
yang terkandung dalam materi, sedangkan analisis
kuantitatif dihitung menggunakan cara
perbandingan. (Rosika et al., 2007).

Dalam penelitian yang dilakukan Delvita et
al, (2015) katalis dari limbah cangkang keong
sawah, analisis XRF nya menunjukkan bahwa
kandungan terbesar dari katalis yaitu CaO. Saat
kalsinasi, CaCOz dalam cangkang keong sawah
mengalami kalsinasi menjadi Ca0O. Hasil dari analisis

kuantitatif katalis dari cangkang keong sawah
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dengan menggunakan XRF menyebutkan bahwa
kandungan CaO dalam katalis cukup besar yakni
93,438 %. Persentase kandungan Ca0O pada katalis
yang cukup besar dapat mengkonversi trigliserida
menjadi metil ester. Hasil analisa XRF katalis dari
cangkang keong sawah oleh Delvita et al,, (2015)
ditunjukkan pada gambar 2.4.
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Gambar 2.4. Analisa XRF Katalis dari Cangkang
Keong Sawah (Delvita et al., 2015)
3.) FTIR

Spektroskopi FTIR merupakan instrument
yang berfungsi untuk mendeteksi gugus fungsi.
Spektroskopi FTIR dapat menganalisis keberadaan
campuran dalam sampel tanpa merusak sampel
yang dianalisis (Andriansyah et al., 2021). Dalam
penelitian yang dilakukan Widiarti & Kusumastuti

(2015) analisis FT-IR dalam penelitian membuat
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biodiesel menggunakan katalis CaO yang
dimodifikasi dengan SrO menggunakan proses
transesterifikasi minyak goreng bekas
menunjukkan SrO tidak muncul pada katalis
Sr0/Ca0 akibat intensitas vibrasi CaO murni lebih
besar daripada intensitas vibrasi SrO murni. Hasil
FT-IR katalis Ca0, SrO dan SrO/Ca0 yang dilakukan
Widiarti & Kusumastuti, (2015) ditunjukkan pada
gambar 2.5.

YT

0% W0 W0 B0 20 17'5(1) W M R
om-
Gambar 2.5. Pola spektra Inframerah katalis
CaO0, SrO dan Sr0/Ca0O (Widiarti & Kusumastuti,
2015)

Spektra inframerah menunjukkan puncak
tajam muncul pada bilangan gelombang 3750 cm-1.

Pola ini menandakan terjadinya pembentukan pita
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baru gugus OH terisolasi. Gugus OH terisolasi
tersebut adalah situs basa yang terbentuk saat
kalsinasi CaO terjadi (Widiarti & Kusumastuti,
2015).
4.) Analisis Kebasaan Katalis

Kebasaan katalis mempunyai peran penting
dalam proses pembuatan biodiesel dimana hal ini
memiliki ikatan dengan situs aktif yang menjadi
penyebab terjadinya reaksi. Zhu et al, (2006)
berhasil memperoleh katalis super basa CaO dengan
kekuatan basa mencapai 26,5. Sedangkan pada
penelitian lain diperoleh nilai kebasaan padatan
CaO berkisar 15,0 - 18,4. Adanya senyawa Ca(OH)>
dan CaCOs; di permukaan padatan CaO dan CaO
super basa mengakibatkan turunnya kekuatan basa
pada katalis CaO dan CaO super basa (Kouzu et al,,
2008). Selain nilai kebasaan katalis, luas permukaan
dari katalis juga mempengaruhi kinerja katalis pada
reaksi pembentukan biodiesel. Hasil uji kekuatan
basa katalis oleh Zhu et al., (2006) ditunjukkan pada
tabel 2.3.
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Tabel 2.3. Hasil Uji Kekuatan Basa Katalis (Zhu

etal.,, 2006)
Senyawa Kekuatan Basa H
CaO super basa 11,45
Ca0 10,97
CaO super basa (Zhuetal.,, | 26,5
2006)
CaO0 (Kouzu et al.,, 2008) 15,0 - 18,4

B. Kajian Pustaka
1. Kajian Riset Terdahulu
Penelitian pemanfaatan katalis CaO untuk
reaksi transesterifikasi banyak dilakukan oleh para
peneliti diantaranya sebagai berikut:

a. Penelitian Fatmawati et al., (2018) yang berjudul
pengaruh berat cao dari cangkang keong sawah
(Pilla ampullacea) pada aktivitasnya sebagai
katalis heterogen pada konversi biodiesel dari
minyak bekatul yang bertujuan mengetahui
karakteristik dan aktivitas katalitik katalis CaO
terhadap konversi biodiesel dari minyak bekatul.
Karakteristik katalis CaO yang dihasilkan masih
mengandung pengotor berupa CaCO; dan
Ca(OH),. Produksi biodiesel dilakukan dengan
melakukan variasi berat katalis antara 2,5%
sampai 10%. Yield biodiesel yang diperoleh pada

semua variasi berat katalis menunjukkan hasil
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100% sehingga pengaruh variasi berat katalis
tidak terlalu mempengaruhi hasil yield biodiesel
pada penelitian tersebut.

. Penelitian Gani Rachim et al, (2017) yang
berjudul modifikasi katalis CaO untuk produksi
biodiesel dari minyak bekas yang bertujuan
untuk mengetahui keefektifan CaO- ZnCl, untuk
mendapatkan yield biodiesel. Peneliti melakukan
perlakuan tambahan impregnasi dengan ZnCl,
sebagai promotor untuk meningkatkan aktivitas
katalitik katalis CaO. Penggunaan perbandingan
antara minyak dengan metanol yang digunakan
adalah 1:12 dan menghasilkan yield biodiesel
cukup tinggi yakni 77,94%.

. Penelitian Oko & Feri, (2019) yang berjudul
pengembangan katalis CaO dari cangkang telur
ayam dengan impregnasi KOH dan aplikasinya
terhadap pembuatan biodiesel dari minyak jarak
yang bertujuan untuk mengetahui pengaruh
konsentrasi KOH pada impregnasi katalis CaO
serta pengaruh penambahan katalis terhadap
pembuatan biodiesel dari minyak jarak. Katalis
CaO diimpregnasi dengan KOH dengan variasi

8%, 9%, 10%, 11%, 12%, dan 13% dimana
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katalis yang dimodifikasi dengan 11% KOH CaO
memiliki kebasaan yang paling tinggi. Katalis
12% dan 13% KOH mengalami keadaan lewat
jenuh sehingga pori katalis tidak mampu
menerima KOH lagi dan mengakibatkan
kebasaan Kkatalis turun. Penelitian tersebut
menghasilkan biodiesel paling bagus saat katalis
Ca0/K,0 variasi konsentrasi 3% berat katalis
dengan nilai rendemen sebesar 96,0739 %.
Beberapa peneliti telah  melakukan
penelitian dalam rangka memperbesar luas
permukaan katalis Ca0. Pembaharuan penelitian
dilakukan dengan memanfaatkan cangkang keong
sawah menjadi katalis CaO dan memodifikasi katalis
Ca0 menggunakan padatan KOH melalui metode
impregnasi. Selain itu, penggunaan campuran
alkohol berupa metanol dan etanol dimaksudkan
untuk memperoleh produk biodiesel yang lebih baik
daripada menggunakan metanol maupun etanol

saja.

Hipotesis
Pada penelitian ini, hipotesis yang diajukan
yaitu penambahan KOH ke dalam katalis CaO

melalui proses impregnasi akan meningkatkan
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kebasaan katalis yang pada akhirnya meningkatkan
aktivitas katalitik katalis dan meningkatkan hasil

konversi biodiesel dari minyak goreng bekas.



BAB III
METODE PENELITIAN
A. Alat dan Bahan

1. Alat

Alat-alat yang diperlukan dalam penelitian
di antaranya termometer, spatula, neraca analitik,
batang pengaduk, penyaring vakum, kertas saring,
gelas beaker, labu leher 2, reflux condenser, heating
mantle, corong gelas, erlenmeyer, gelas ukur,
piknometer 10 ml, buret 100 ml, cawan porselen,
kertas saring, mortar dan alu, desikator, hot plate,
furnace, stirer, magnetic stirrer, karet sumbat,
oilbath, ayakan 80 mesh.

Instrumen  yang  digunakan adalah
instrumen XRD (Bruker D2 Phaser), instrumen XRF
(Rigaku Supermini200), instrumen FT-IR (Bruker
Alpha II) dan instrumen GC-MS (Shimadzu GC-MS
2010 plus).

2. Bahan

Bahan penelitian pembuatan biodiesel
diantaranya minyak goreng bekas dari limbah
rumah tangga Wringinjajar Mranggen, cangkang
keong sawah (Pila ampullacea) dari persawahan
desa Wringinjajar Mranggen, metanol absolut (p.a,

Merck) dan etanol absolut (p.a, Merck), NaOH (p.a,

34
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Merck), HCl (p.a, Merck), aquades, indikator
fenolftalein (PP), indikator bromtimol biru (BTB), n-
heksan (p.a, Merck) dan KOH (p.a, Merck).
B. Prosedur Penelitian
1. Pretreatment Sampel Minyak Goreng Bekas
Sampel minyak goreng bekas terlebih
dahulu disaring memisahkan minyak dari sisa
kotoran yang masih terkandung didalamnya.
Selanjutnya dipanaskan pada temperatur 110°C
menggunakan oven selama 30 menit agar
kandungan air berkurang (Erchamo et al., 2021).
2. Sintesis Katalis CaO
Limbah cangkang keong sawah yang
didapatkan dari daerah persawahan desa
Wringinjajar ~ Mranggen  Kabupaten  Demak
direndam menggunakan air hangat untuk
memudahkan proses pembersihan cangkang keong
sawah dari lumut yang menempel selama 10 menit.
Selanjutnya, cangkang keong sawah dibilas dengan
aquades untuk dibersihkan dari kotoran yang masih
ada. Selanjutnya dioven selama 24 jam pada suhu
110°C. Sampel cangkang keong sawah kemudian
ditumbuk serta diayak menggunakan ayakan 80

mesh. Serbuk cangkang keong sawah yang
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diperoleh diletakkan ke dalam crucible untuk
dikalsinasi pada tungku muffle dengan suhu 400°C
dengan waktu 3 jam. Selanjutnya direfluks dengan
air pada temperatur 60°C selama 6 jam. Selanjutnya
dikeringkan dengan di oven di temperatur 110°C
dengan waktu 8 jam. Selanjutnya bubuk cangkang
keong sawah akan didehidrasi dengan dikalsinasi
pada temperatur 800°C dengan waktu 3 jam sampai
didapatkan perubahan hidroksida menjadi katalis
CaO0. Katalis CaO yang telah dibuat dimasukkan dan
disimpan dalam desikator agar dalam kondisi
kering (Erchamo et al.,, 2021).
Sintesis Katalis KOH/CaO 10 % dan 15 %
Secara Impregnasi

Disiapkan 2 sampel katalis CaO yaitu sampel
pertama yang telah dikalsinasi pada temperatur
800°C dan sampel kedua katalis CaO diimpregnasi
dengan larutan KOH dengan variasi konsentrasi
10%, dan 15% secara perlahan dengan bantuan
pelarut aquades dan diaduk selama 2 jam 30 menit.
Selanjutnya disaring campuran larutan
menggunakan corong Buchner dan dicuci dengan
aquades. Selanjutnya dikeringkan katalis dalam

oven ditemperatur 110°C selama 6 jam. Selanjutnya
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dikalsinasi kembali di temperatur 600°C dengan
waktu 4 jam (Astuti et al,, 2019).
Karakterisasi Katalis

Katalis akan dianalisa karakteristiknya
menggunakan instrumen XRD di kisaran 20 10° - 60°.
Analisis XRF untuk analisa unsur dalam bahan
secara kualitatif ataupun kuantitatif. Analisis FTIR
untuk mendeteksi gugus fungsi pada bilangan
gelombang 4000 sampai 500 cm™!. Hasil analisa
instrumen akan dianalisa menggunakan origin
(Erchamo et al., 2021).

Analisis kebasaan katalis CaO diukur
menggunakan metode titrasi asam benzoat yaitu 0,1
g katalis CaO dicampur dengan 2 mL indikator BTB
(0,1 mg indikator BTB dalam 1 mL metanol)
dimasukkan dalam erlenmeyer. Selanjutnya
dititrasi dengan asam benzoat 0,01 M dalam pelarut
metanol. Selanjutnya dihitung kebasaan katalis

menggunakan persamaan 3.1 (Ortega et al., 2011)

_1) __ (vxC)asam benzoat

kebasaan(mmol. g W katalis

(3.1)

Keterangan:
V = volume asam benzoat yang dibutuhkan

untuk titrasi (mL)
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C = konsentrasi asam benzoat yang digunakan

(mmol/mL)

W = massa katalis yang diuji (g)

5. Sintesis Biodiesel dari Minyak Goreng Bekas
a.) Menentukan persentase asam lemak bebas
Sampel minyak goreng bekas dimasukkan

sebanyak 3,53 g ke dalam erlenmeyer 250 mlL.
Selanjutnya ditambahkan 50 mL etanol 96% dengan
diaduk ditemperatur 60°C dalam waktu 10 menit.
Ditetesi indikator fenolftalein serta dititrasi
menggunakan NaOH O0,1N untuk menetralkan
larutan (Busyairi et al., 2020). Perhitungan % FFA

(Free Fatty Acid) menggunakan persamaan 3.2.

% FFA = V NaOH x N x BM asam lemak x 100 % (3-2)

Massa sampel x 1000

b.) Perhitungan % bilangan asam
Bilangan asam minyak goreng bekas
dihitung menggunakan persamaan 3.3 (Sinaga et al.,

2014):

(VxN xBM) NaOH
Massa sampel x 1000

x 100 %

% Bilangan asam =

(3.3)
Keterangan:
V NaOH= volume NaOH yang dibutuhkan untuk

titrasi (mL)
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N NaOH= Normalitas NaOH yang digunakan (N)
Berat Molekul asam lemak minyak goreng bekas
= 282,47 g/mol (Busyairi et al., 2020)
c.) Reaksi Transesterifikasi Minyak Goreng Bekas.
Minyak goreng bekas sebanyak 20 g
dimasukkan ke dalam labu leher dua. Katalis
ditimbang masing-masing pada 1,5 % (0,3 g) berat
minyak dan dilarutkan dalam 9 mL metanol-etanol.
Campuran larutan dipanaskan pada temperatur
60°C selama 10 menit (membentuk larutan kalsium
etoksida/metoksida) dan dimasukkan ke dalam
labu leher dua. Campuran metanol-etanol
menggunakan rasio molar minyak dengan
campuran metanol-etanol 1:9. Campuran larutan
distirrer pada 600 rpm dengan temperatur 60°C
dengan waktu reaksi 3 jam sesuai literatur
(Erchamo et al., 2021). Hasil sintesis dicuci dengan
ditambahkan larutan HCl 2 M hingga terbentuk
endapan putih sambil diaduk pada temperatur 80°C
selama 10 menit (Suprapto et al, 2016). Filtrat
disaring dengan kertas saring kemudian
dimurnikan dengan larutan n-heksana 10 mL sambil
diaduk pada temperatur 80°C selama 10 menit

(Fitriyana et al, 2012). Campuran larutan
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dimasukkan ke dalam corong pisah dan disimpan
dalam suhu ruang hingga membentuk 2 lapisan dan
ditunggu selama 24 jam. Lapisan atas dipisahkan
dan dimurnikan dengan penguapan pada
temperatur 110°C selama 15 menit untuk
menghilangkan air dan n-heksan yang masih

terkandung (A. A. Santoso & Dewi, 2015).

. Analisis Produk Biodiesel

Hasil biodiesel komponennya dianalisis
secara kualitatif dan kuantitatif melalui GC-MS (Gas
Chromatography-Mass Spectrometry).

Perhitungan % yield biodiesel dihitung

menggunakan persamaan 3.4 (Buchori et al,, 2018)

% Yield biodiesel
. o
ettt o (04)
a.) Analisis Densitas
Analisis densitas dilakukan

menggunakan piknometer. Piknometer 10 mL
dicuci dan dikeringkan untuk membersihkan
kotoran yang masih ada. Selanjutnya ditimbang
piknometer dalam keadaan tanpa isi dan
dicatat massanya. Selanjutnya dimasukkan
biodiesel ke dalam piknometer dan ditutup

serta dipastikan tidak muncul gelembung
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udara. Selanjutnya ditimbang piknometer
berisi biodiesel ini dan dicatat massanya.
Selanjutnya dihitung densitas biodiesel
menggunakan persamaan 3.5 (Yusrizal et al,
2022):

Wt -W
P="y

(3.5)

Keterangan:
W = Massa piknometer kosong (g)
Wt = Massa piknometer berisi (g)
p = Massa jenis (g/mL)
V = Volume piknometer
Viskositas biodiesel
Analisis viskositas diukur
menggunakan metoda Oswald. Biodiesel 10 mL
dimasukkan dalam viskometer dan dihisap
sampai tanda batas atas dengan filler. Waktu
dihitung saat sampel turun dari batas atas dan
dihentikan saat mencapat tanda batas bawah
viskometer (Laila & Oktavia, 2017).
Selanjutnya dihitung viskositas biodiesel
menggunakan persamaan 3.6 dan persamaan

3.7.
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- t sampel x p sampel ] 36
n sampel = £ air % p air xpair (3.6)

1 sampel

(3.7)

~ p sampel

Keterangan:
n = viskositas dinamik
vk = viskositas kinematik
t = waktu alir (s)
p sampel = Massa jenis biodiesel (g/mL)
c.) Konversi FFA (Free Fatty Acid) biodiesel
Konversi FFA biodiesel dianalisis
menggunakan persamaan 3.8 (Mirzayanti etal.,
2022).
Konversi FFA

Kadar FFA awal—Kadar FFA akhir
= x100% (3.8)

Kadar FFA awal

d.) Konversi bilangan asam
Konversi bilangan asam dihitung

dengan persamaan 3.9.

Konversi bilangan asam = (ai;—_af)wa% (3.9)

Keterangan :
ai = bilangan asam sebelum reaksi
af = bilangan asam setelah reaksi (Sistani et al,

2018).



BAB IV
HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN
Penelitian ini memiliki tujuan untuk mengetahui

karakteristik dan performa aktivitas katalitik dari katalis
Ca0 dari keong sawah yang dimodifikasi dengan kalium
hidroksida (KOH) menjadi katalis KOH/CaO yang
digunakan pada sintesis biodiesel dari minyak goreng
bekas.  Hasil sintesis  katalis  dikarakterisasi
menggunakan instrumen XRD, XRF, FTIR serta dianalisis
total kebasaannya.

. Sintesis Katalis CaO Dari Cangkang Keong Sawah

(Pila ampullacea)

Katalis CaO adalah katalis heterogen yang tingkat
sifat korosifnya rendah. Katalis heterogen dipilih karena
mudah dipisahkan menggunakan metode filtrasi dari
campuran reaksi serta dapat digunakan kembali
(Widiarti & Kusumastuti, 2015). Katalis Ca0O penelitian
ini disintesis dari cangkang keong sawah. Cangkang
keong sawah dapat disintesis menjadi katalis karena
cangkang keong sawah memiliki kandungan CaO yang
tinggi dan dapat terdekomposisi dari CaCO; menjadi CaO
(Delvita et al., 2015).

Cangkang keong dicuci dan direndam dalam air
hangat untuk memudahkan dalam membersihkan

kotoran yang menempel pada cangkang terutama lumut

43



44

dan tanah. Cangkang keong dibilas dengan aquades
untuk menghilangkan zat pengotor yang tersisa.
Cangkang keong sawah selanjutnya dioven pada suhu
110 °C untuk menghilangkan kadar air dalam cangkang.
Cangkang keong sawah ditumbuk dan diayak
menggunakan ayakan 80 mesh. Proses ini akan
mengakibatkan permukaan katalis sama rata dan
memaksimalkan proses pembakaran saat kalsinasi
terjadi.

Serbuk keong sawah yang diperoleh selanjutnya
akan dilakukan proses Kkalsinasi pada suhu 400 °C.
Serbuk keong sawah yang awalnya berwarna putih
sedikit kecoklatan berubah menjadi putih akibat
penguraian zat organik yang terkandung saat suhu
semakin bertambah (Ooi et al,, 2007). Kalsinasi akan
menyebabkan terjadinya pelepasan senyawa CO, dari
penguraian CaCO;z yang terkandung dalam cangkang
keong sawah (Suryandari et al, 2021). Reaksi
penguraian yang terjadi sebagai berikut:

CaCO5; - Ca0 + CO, (4.1)

Kalsinasi pada suhu 400 °C mengakibatkan
senyawa organik dan air dalam katalis akan hilang
karena teroksidasi saat dikalsinasi pada suhu dibawah

600 °C. Untuk memperoleh katalis yang paling bagus
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adalah dikalsinasi pada suhu diatas 800 °C (Wei et al.,
2009).
Selanjutnya, katalis direfluks dengan pelarut air.
Proses hidrasi-dehidrasi ini akan mengakibatkan ukuran
partikel katalis menjadi lebih kecil sehingga
meningkatkan luas permukaan dan mempengaruhi
aktivitas katalitik katalis saat diterapkan pada sintesis
biodiesel. Proses hidrasi-dehidrasi memberikan efek
pada kristalinitas dan ukuran dari kristal katalis. Hal ini
terjadi akibat evolusi molekul air, yang dikeluarkan dari
kisi selama kalsinasi, sampel terhidrasi dan memecah
kristalit (Erchamo et al, 2021). Reaksi yang terjadi
sebagai berikut :
Ca0 + H,0 - Ca(OH), (4.2)

Selanjutnya, katalis dioven pada suhu 110 °C selama
semalam untuk menguapkan kadar air. Katalis
dikalsinasi kembali pada suhu 800 °C. Hal ini akan
mengakibatkan perubahan hidroksida menjadi katalis
Ca0. Kekuatan dasar dan reaktivitas CaO bergantung
pada prekursornya sehingga CaO yang dihasilkan dari
Ca(OH), mempunyai karakteristik basa yang kuat
daripada katalis dari CaCOs (Cho et al., 2009).

Katalis yang dihasilkan dimodifikasi dengan larutan

KOH melalui proses impregnasi. Impregnasi KOH
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dilakukan dengan variasi 10 % dan 15 % dengan tujuan
meningkatkan aktivitas katalitik katalis karena
impregnasi akan meningkatkan nilai kebasaan.
Kebasaan katalis penting agar reaksi transesterifikasi
yang terjadi berjalan secara optimum (Astuti et al.,
2019). 10% KOH/CaO dibuat dengan mencampurkan
padatan KOH sebanyak 1,5 g dan 13,5 g katalis CaO
dilarutkan dalam aquades dan diaduk dalam magnetic
stirrer selama 2 jam 30 menit tanpa pemanasan

Pembuatan katalis 15% KOH/CaO menggunakan
2,25 gpadatan KOH dan 12,75 g katalis Ca0O. Pengadukan
akan mempercepat campuran larutan menjadi homogen
akibat intens-nya interaksi kontak antara KOH dan CaO.
Semakin banyak KOH yang diimpregnasikan ke dalam
katalis CaO maka akan semakin tinggi kandungan KOH
pada Kkatalis CaO. Larutan selanjutnya dilakukan
pengovenan selama 6 jam untuk menghilangkan kadar
air dan dikalsinasi kembali pada suhu 600 °C selama 4
jam sehingga mengubah bentuk hidroksida (Ca(OH),)
menjadi oksida (Ca0) (Niju et al.,, 2014).
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B. Karakterisasi Katalis CaO, 10% KOH/CaO dan 15 %
KOH/CaO
1.  Karakterisasi Katalis CaO, 10% dan 15% KOH/CaO
Menggunakan XRD
Analisis XRD (X-Ray Diffraction) merupakan teknik
menganalisis sampel melalui proses identifikasi fasa
kristalin sehingga diketahui besar partikel sampel.
Karakterisasi XRD menunjukkan struktur kristal dan
fasa pada katalis. Untuk hasil karakterisasi XRD katalis

yang dibuat ditunjukkan pada gambar 4.1.
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Gambar 4.1. Pola Difraktogram Sinar-X Katalis
Ca0, 10% KOH/CaO dan 15% KOH/CaO
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Pola difraktogram katalis XRD hasil preparasi
dibandingkan pola difraksi CaO dari data JCPDS (Joint
Committee on Powder Diffraction Standards). Pola
difraksi Ca0, 10% KOH/CaO dan 15% KOH/CaO sesuai
dengan JCPDS no. 00-037-1497, puncak difraksi CaO
dapat diamati pada 26=31,418° 35,967° 57,396°
64,635°. Katalis KOH/CaO pada gambar 4.1
menunjukkan bahwa masih terdapat pengotor pada
katalis berupa Ca(OH), dan CaCO;. Puncak Ca(OH),
yang muncul pada katalis Ca0O, 10% KOH/CaO dan 15%
KOH/CaO sesuai dengan JCPDS no. 01-081-2040 dimana
puncak Ca(OH), terlihat di 26=18,0°; 28,7°; 34,1° 47,1°
dan 50,8°. Munculnya pola difraksi Ca(OH), dikarenakan
adanya kontaminasi sampel katalis Ca0 dengan udara
membentuk Ca(OH), melalui H,O yang diserap dari
atmosfer karena katalis CaO bersifat higroskopis (Wu et
al, 2017). Puncak yang tajam menandakan adanya
kalsium karbonat (CaCO;3;) diamati pada 20 = 29,397°;
29,450°; 29,44°. Kehadiran puncak CaCO; adalah karena
terjadi penguraian CaCO3; kurang sempurna menjadi Ca0
dan CO,, sehingga membentuk CaCO; di dalam kalsit
(Helwani et al.,, 2021). Difraktogram CaCO5; diamati pada
29,4° 39,4°; 43,2°; 47,4°; 48,5°. Sementara itu, perlakuan

impregnasi menggunakan KOH dengan variasi 10%
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KOH/CaO dan 15% KOH/CaO terhadap katalis CaO tidak
merubah struktur katalis CaO (Putra, 2017).

2. Karakterisasi Katalis CaO Menggunakan XRF

Karakterisasi XRF (X-Ray Fluorescence) dilakukan
untuk mengidentifikasi banyaknya kandungan CaO
dalam katalis (Li et al, 2017). Hasil analisis XRF
ditunjukkan pada tabel 4.1 dan tabel 4.2.

Tabel 4.1. Komponen Senyawa Penyusun Katalis

Ca0
Komponen Hasil (% Berat)
Oksida
Al05 0,554
Si0, 1,47
P,0s 0,125
SO3 0,0210
Cl 0,0186
K,0 0,111
Ca0 55,5
MnO 0,0623
Fe,0; 0,366
Zn0 0,0278
Sr0 0,126
Balance 41,6
Total 99,9817
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Tabel 4.2. Komponen unsur Penyusun Katalis Ca0

Komponen Hasil (% Berat)
unsur
Al 0,293
Si 0,688
P 0,0544
S 0,0084
Cl 0,0185
K 0,0920
Ca 39,7
Mn 0,0482
Fe 0,256
Zn 0,0224
Sr 0,106
Balance 58,7
Total 99,9869

Tabel 4.1 menunjukkan katalis memiliki kandungan

komposisi utama dan terbesar adalah CaO sebesar 55,5

% berat dan mengandung sedikit pengotor berupa

Al,03, Si03, P,05, SO5, Cl, K, 0, Ca0, MnO, Fe, 05, ZnO dan

SrO. Sementara itu, terdapat komponen balance atau

komponen penyeimbang yang merupakan senyawa-

senyawa organik dan atom yang memiliki bilangan

atom kurang dari 11 (yaitu, C, H, O, dan N) karena sulit

untuk secara akurat menganalisis unsur utama organik
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dengan XRF (Rigaku, 2016). Komponen penyeimbang ini
dikaitkan dengan keberadaan (OH) dari Ca(OH), dan
(CO327) dari CaCO; dikarenakan sifat dari CaO yang
mudah menyerap CO, serta H,0 dari udara (Weng et al,
2019). Spektrum XRF katalis CaO ditunjukkan pada
gambar 4.2.
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Gambar 4.2. Spektrum XRF Katalis CaO
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Karakterisasi Katalis Menggunakan FTIR

Karakterisasi FTIR (Fourier Transform Infrared)
dilakukan untuk mengidentifikasi gugus fungsi dari
katalis. Spektrum serapan inframerah suatu material
mempunyai daerah yang khas yang berfungsi untuk
mengidentifikasi keberadaan gugus-gugus fungsi yang

ada. Pola spektrum inframerah yang diperoleh dapat di

Wavenumber cm™

Gambar 4.3. Pola Spektrum Inframerah Katalis Ca0, 10%

KOH/CaO dan 15% KOH/CaO

lihat pada gambar 4.3.
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Berdasarkan hasil data FTIR pada gambar 4.3
terlihat bahwa gugus fungsi yang teramati menunjukkan
adanya vibrasi ulur O-H dari Ca(OH), yang ditunjukkan
dengan adanya puncak pada 3640,75 dan 3642,91 cm™!
(Sahu et al,, 2017). Namun, kemunculan gugus OH ini
tidak bisa begitu saja digunakan untuk membenarkan
bahwa sampel yang dianalisis adalah CaO karena adanya
gugus OH dari hidrasi Ca(OH), juga menyebabkan
munculnya spektrum 3640,75 dan 364291 cm™1l.
Kehadiran dari spektrum 3640,75 dan 3642,91 cm™!
tersebut mungkin karena adsorben air pada permukaan
CaO karena sifatnya higroskopis sebagai penyerap air
serta udara (Yoosuk et al., 2010).

Hasil ini sesuai dengan temuan Liu et al, (2008)
yang menemukan bahwa spektrum inframerah Ca(OH):
berasal dari gugus OH yang terjadi pada daerah antara
4000 sampai 3600 cm™!. Dalam jurnal lain, menurut
temuan Albuquerque (2008) katalis dengan kandungan
kalsium tinggi menghasilkan getaran OH dari hidrasi
Ca(OH),pada spektrum 3640 cm™?. Bilangan gelombang
1391,22; 1390,42; 1392,62 cm™! muncul pada ketiga
katalis yang merupakan vibrasi ulur simetri dari CO,
yang diperkuat dengan munculnya puncak pada

bilangan gelombang 873,93; 874,89; 873,63 cm~ 1!
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merupakan vibrasi tekuk (bending) dari CO.

Vibrasi puncak pada bilangan gelombang 540,24;
560,42; 554,16 cm~! menyebabkan vibrasi Ca-O
(Mirghiasi et al,, 2014). CaO terdeteksi dengan mengacu
bilangan gelombang pada daerah sekitar 500 cm™?!
dalam sampel. Mengacu pada standar spektrum CaO,
CaCO3, dan Ca(OH),, spektrum CaO muncul melebar
pada bilangan gelombang tersebut. Pelebaran tersebut
disekitar 500 cm™! hingga 600 cm™! dihubungkan
dengan peregangan ikatan Ca-O (Mawarani et al,, 2021).
4.  Analisis Kebasaan Katalis

Analisis kebasaan katalis CaO, 10% dan 15%
KOH/CaO hasil sintesis dilakukan untuk mengetahui
kekuatan kebasaan katalis. Pengujian kebasaan katalis
dilakukan dengan metode titrasi asam-basa dimana 0,1
g katalis ditambahkan 2 mL indikator BTB
(bromothymol blue) dalam pelarut metanol, kemudian
dititrasi dengan asam benzoat 0,1 M. Data perhitungan
kebasaan katalis ditunjukkan pada tabel 4.3.

Tabel 4. 3. Nilai Kebasaan Katalis

Sampel Nilai Perubahan Warna
Kebasaan
(mmol.g™1)
Ca0 3,196 Biru - Hijau Kekuningan
10% KOH/CaO 3,353 Biru - Hijau Kekuningan
15% KOH/CaO 4,623 Biru - Hijau Kekuningan
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Modifikasi katalis menggunakan KOH secara
impregnasi mampu meningkatkan nilai kebasaan
permukaan katalis (Astuti et al., 2019). Nilai kebasaan
yang semakin tinggi akan meningkatkan aktivitas
katalitik sehingga hasil konversi biodiesel akan semakin
besar. Semakin besar komponen KOH dalam katalis
mengakibatkan kebasaan katalis akan meningkat. KOH
menjadi promotor untuk membantu komponen aktif
CaO sehingga peningkatan KOH dalam katalis dapat
meningkatkan keberadaan CaO sebagai situs aktif katalis
dan mengakibatkan aktivitas, selektivitas dan efek
stabilitas saat diterapkan dalam sintesis biodiesel

(Buchori et al., 2018).

Sintesis Biodiesel dari Minyak Goreng Bekas dengan
Reaksi Transesterifikasi

Produksi biodiesel pada penelitian ini
menggunakan  proses  transesterifikasi. = Reaksi
transesterifikasi yaitu reaksi trigliserida lemak dengan
alkohol membentuk ester dan gliserol. Reaksi
transesterifikasi memerlukan alkohol untuk memaksa
keseimbangan menuju ke produk. Metanol dan etanol
mempunyai kelebihan dan kekurangan tersendiri saat
digunakan pada proses transesterifikasi. Metanol

mempunyai reaktivitas dan konversi kesetimbangan
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yang tinggi, namun kelarutannya terbatas dalam minyak.
Sementara etanol memiliki reaktivitas yang kurang
(Erchamo etal.,, 2021). Pencampuran metanol dan etanol
sebagai sumber alkohol dalam proses transesterifikasi
akan memberikan keuntungan lebih dibandingkan
menggunakan metanol saja. Penggunaan etanol dapat
mengurangi penggunaan bahan sintesis metanol
(Setyawati & Artsanti, 2019).

Sintesis biodiesel dengan melakukan treatment
minyak goreng bekas terlebih dahulu. Minyak goreng
bekas disaring untuk menghilangkan pengotor yang
terkandung dalam minyak, kemudian dioven pada
temperatur 110°C  selama 30 menit untuk
menghilangkan kandungan air dalam minyak. Minyak
goreng bekas kemudian diuji kadar FFA untuk
mengetahui tingkat perubahan minyak teroksidasi
akibat proses penggunaan dan pemanasan berulang-
ulang. Analisis asam lemak bebas dilakukan dengan
mereaksikan 3,53 g minyak goreng bekas dan 50 mL
etanol 96%. Campuran larutan ditetesi indikator PP dan
dititrasi dengan larutan NaOH 0,1N yang distandarisasi
dengan asam oksalat 0,1N hingga larutan berubah warna
dari bening menjadi merah muda. Analisis ini

menunjukkan Free Fatty Acid (FFA) sebesar 0,84 %. Hasil
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perhitungan kadar FFA menjadikan minyak goreng
bekas dapat langsung melalui reaksi transesterifikasi
dan tidak perlu diesterifikasi terlebih dahulu karena
memiliki %FFA dibawah 5% (Busyairi et al, 2020).
Apabila minyak goreng bekas memiliki persentase FFA
asam lemak bebas yang tinggi, maka saat dilakukan
sintesis melalui transesterifikasi akan menyebabkan
reaksi saponifikasi sehingga menyulitkan saat proses
konversi biodiesel (H. Santoso et al., 2013).

Proses pembuatan biodiesel melalui proses
transesterifikasi dilakukan dalam labu leher dua beralas
bulat dan dicelupkan dalam cawan sebagai penangas
minyak untuk mengatur suhu. Leher tengah digunakan
untuk memasukkan kondensor berpendingin air es dan
leher lainnya dipasang dengan termometer untuk
mengontrol suhu reaksi. Selama reaksi, minyak goreng
bekas diukur sebanyak 20 g dan dituangkan ke dalam
labu leher dua untuk dipanaskan terlebih dahulu pada
suhu 20 °C. Katalis ditimbang sebanyak 0,3 g dan
dilarutkan dalam jumlah campuran alkohol (metanol-
etanol) yang dipanaskan pada suhu 60° selama 10 menit
untuk menghasilkan larutan kalsium etoksida /
metoksida dimana larutan ini akan membentuk ion

alkoksi dan berfungsi menjadi nukleofilik penyerang
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ikatan karbonil dalam trigliserida minyak goreng bekas
(Erchamo et al., 2021). Reaksi yang terjadi antara katalis
dengan alkohol sebagai berikut :

2CH30H + Ca0 = (CH30),Ca + H,0

2CH30H + K,0 - 2CH30K + H,0

Selanjutnya  dilakukan  sintesis = dengan
mencampurkan larutan metoksi ke dalam minyak
goreng bekas yang dipanaskan dalam labu leher dua
pada suhu 60° selama 3 jam. Perbandingan
pencampuran antara minyak goreng bekas dengan
alkohol menggunakan rasio molar 1:9 (Erchamo et al,,

2021). Reaksi pembentukan metil ester ditunjukkan

pada gambar 4.4.
H,C——OCOR; H,C——OCOR,
HC——CCOR, i CH;0 0 HC——OQCOR,
(|)|) Metoksi | Tj
H,C—O C—R, H,C—O C—R;
Trigliserida I
OCH;
o]
H,C——OCOR; ‘
R;——C——OCH
——————» HC—OGOR, + ! 3
Metil Ester (Biodiesel)
H,C—O0-

Gambar 4.4. Reaksi Pembentukan Metil Ester
Hasil sintesis dimasukkan ke dalam corong pisah

dan didiamkan selama 24 jam hingga membentuk 3
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lapisan, dimana lapisan atas merupakan metil ester,
lapisan tengah adalah gliserol dan lapisan paling bawah
adalah katalis. Hasil sintesis dicuci menggunakan 10 mL
HCl 2 M yang bertujuan untuk mengikat Ca?*dengan Cl~
membentuk CaCl, (Wardana, 2018). Reaksinya sebagai
berikut:
CaO + HCI - CaCl, + H,0
Penambahan HCl 2 M akan membuat larutan keruh
berwarna putih, namun setelah dipanaskan dan diaduk
pada suhu 80°C mengakibatkan campuran larutan
menjadi 2 lapis (Suprapto et al, 2016). Selanjutnya
ditambahkan 10 mL n-heksan untuk melarutkan
senyawa organik yang masih terkandung dan didiamkan
selama 24 jam hingga membentuk 2 lapisan dimana
lapisan atas diambil karena lapisan tersebut adalah metil
ester (Fitriyana et al., 2012). Metil ester dipanaskan
dalam suhu 110°C untuk menguapkan n-heksan dan air
sehingga menghasilkan metil ester murni (A. A. Santoso
& Dewi, 2015).
D. Analisis Hasil Biodiesel
1. Analisis GC-MS (Gas Chromatography-Mass
Spectrometry).
Analisa pengujian Gas Chromatography-Mass

Spectrometry (GC-MS) dilakukan dengan tujuan untuk
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mengetahui kandungan metil ester yang terkandung
dalam biodiesel yang telah dihasilkan. Analisis akan
membuktikan  terjadinya = perubahan  senyawa
trigliserida dalam minyak goreng bekas menjadi
senyawa metil ester (Fatmawati et al.,, 2018).

Biodiesel mengandung senyawa metil miristat,
metil palmitat, metil stearat, metil oleat, metil linoleat,
metil linolelaidat, metil eikosanoat, metil-11, 14-
eikosadienoat, metil laurat dan metil 7 oktadekenoat.
Hasil analisis GC-MS ditunjukkan oleh tabel 4.4.

Tabel 4.4 Hasil Uji GC-MS Biodiesel

No | FAME Biodiesel | Biodiesel- | Biodiesel-
-Ca0 10% 15%
KOH/CaO | KOH/CaO
Area (%)
Area (%) | Area (%)

1 Metil miristat | 0,94 0,96 0,92

2 Metil palmitat | 37,39 38,64 37,05

3 Metil stearat 5,33 4,88 4,53

4 Metil Oleat 38.50 39,81 37,18

5 Metil linoleat | 10,38 10,73 9,66

6 Metil 0,20 0,18 -
linolelaidat

7 Metil 0,45 0,45 0,35
eikosanoat

8 Metil-11,14- 0,44 0,42 -
eikosadienoat

9 Metil laurat - 0,27 -

10 | Metil-7- - - 7,34
Oktadekenoat
Jumlah 93,63 96,34 97,03
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Tabel 4.4 menunjukkan bahwa metil oleat
memiliki persentase area paling besar pada masing-
masing biodiesel diikuti oleh metil palmitat. Nilai % area
metil oleat dan metil palmitat pada biodiesel-CaO
38,50% dan 37,39%, biodiesel-10% KOH/CaO sebesar
39,81% dan 38,64% serta biodiesel-15% KOH/CaO
sebesar 37,18% dan 37,05%.

Hasil % area FAME pada tabel 4.4
memperlihatkan bahwa hasil biodiesel dengan bantuan
katalis 15% KOH/CaO memiliki % area FAME paling
besar yakni 97,03 %. Sementara biodiesel dengan
bantuan katalis CaO dan 10% KOH/CaO menghasilkan %
area masing-masing 93,63% dan 96,34%. Yield biodiesel
dihitung menggunakan persamaan 3.4 dengan hasil
perhitungan ditunjukkan pada tabel 4.5 dimana
biodiesel-15% KOH/CaO memiliki hasil yield biodiesel
terbesar yakni 82,48%. Nilai yield biodiesel ditunjukkan
pada tabel 4.5.

Tabel 4.5. Nilai Yield Biodiesel

Sampel Katalis Yield Biodiesel (%)
Ca0 76,31
10% KOH/CaO 78,99
15% KOH/CaO 82,48
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Hasil yield biodiesel sesuai dengan teori dimana
saat nilai kebasaan katalis semakin besar maka aktivitas
katalitiknya juga akan meningkat sehingga konversi
biodiesel yang dihasilkan semakin besar (Oko & Feri,
2019). Katalis 15% KOH/CaO menjadi katalisator paling
efektif pada penelitian ini karena nilai kebasaan yang
tinggi mengakibatkan keberadaan CaO sebagai situs aktif
katalis meningkatkan aktivitas, selektivitas dan efek
stabilitas (Widiarti & Kusumastuti, 2015). Kromatogram
hasil uji GC-MS ditunjukkan pada gambar 4.5, gambar 4.6
dan gambar 4.7.
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Gambar 4.5. Kromatogram Biodiesel-CaO
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Gambar 4.6 Kromatogram Biodiesel-10% KOH/CaO
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Gambar 4.7 Kromatogram Biodiesel-15% KOH/CaO
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Hasil uji kromatogram pada peak Rt = 25,891
menampilkan puncak dengan nilai m/z 214, 183, 171,
129, 101, 87, 74. Berdasarkan hasil uji, puncak cocok
dengan data WILEY7.LIB no. 113510 adalah metil laurat.
Spektra MS metil laurat ditunjukkan pada gambar 4.8.
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Gambar 4.8 Spektrum MS Metil Laurat

Gambar 4.8 menunjukkan bahwa spektra
kromatogram metil laurat dengan berat mol m/z 214
berasal dari C;3H,¢0,. Spektra metil laurat memiliki
base peak pada m/z 74 yang berasal dari pemutusan
gugus C;oH,; membentuk gugus C3Hg0,%*. Dugaan

fragmentasi metil lurat ditunjukkan pada gambar 4.9.
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Gambar 4.9 Dugaan Fragmentasi Metil Laurat

Hasil uji kromatogram pada peak Rt = 31,365
menampilkan puncak dengan nilai m/z 242, 211, 199,
185, 171, 157, 143, 129, 115, 97, 87, 74, 55, 43.

Berdasarkan hasil uji, puncak cocok dengan data



69

WILEY7.LIB no. 148369 adalah metil miristat. Spektra
MS metil miristat ditunjukkan pada gambar 4.10.
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Gambar 4.10 Spektrum MS Metil Miristat

Gambar 4.10 menunjukkan bahwa spektra
kromatogram metil miristat dengan berat mol m/z 242
berasal dari C;5H3,0,. Spektra metil miristat memiliki
base peak pada m/z 74 yang berasal dari pemutusan
gugus C;,H,, membentuk gugus C3Hg0,°*. Dugaan
fragmentasi metil miristat ditunjukkan pada gambar

4.11.
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Gambar 4.11 Dugaan Fragmentasi Metil Miristat

Hasil uji kromatogram pada peak Rt = 36,507
menampilkan puncak dengan nilai m/z 270, 239, 213,
199, 185, 171, 157, 143, 129, 115, 97, 87, 74, 55, 43.
Berdasarkan hasil uji, puncak cocok dengan data
WILEY7.LIB no. 180435 adalah metil palmitat. Spektra
MS metil palmitat ditunjukkan pada gambar 4.12.
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Gambar 4.12 Spektrum MS Metil Palmitat

Gambar 4.12 menunjukkan bahwa spektra
kromatogram metil palmitat dengan berat mol m/z 270
berasal dari C;7H3,0,. Spektra metil palmitat memiliki
base peak pada m/z 74 yang berasal dari pemutusan
gugus C;4H,g membentuk gugus C3Hg0,°*. Dugaan
fragmentasi metil palmitat ditunjukkan pada gambar

4.13.



72

(0] . H3C
. OCH,; ' —t
/013%’;’ - (HZC)14_(*=O
HsC “"OCH;
m/z 31 m/z 239
m/z 270
(0] 0]
Cq4H Ll H,C- c”: OCH
/\5/ 1172 2NN T - 3
: Gty m/z 43 (CH2)11
m/z 270 i
/\ /\ /\ /\ /\)L
/\/\ i~ OCH3
m/z 270 -CH;
m/z 14

deret ion CnH2n-10,"
m/z 213, 185, 171, 151, 143, 129, 115, 101 dan 87

(CH2]1H \_) HAC H, .
H3C 0 3| [l] :
zb (C (H2C)1—C=CH, C
0CH3 H,C OCH3
Hz m/z 196
(base peak)
m/z 270 m/z 74

Gambar 4.13 Dugaan Fragmentasi Metil Palmitat

Hasil uji kromatogram pada peak Rt = 41,007
menampilkan puncak dengan nilai m/z 298, 267, 255,
241, 213, 199, 185, 157, 143, 129, 115, 101, 87, 74, 57,
43. Berdasarkan hasil uji, puncak cocok dengan data
WILEY7.LIB no. 209841 adalah metil stearat. Spektra MS
metil stearat ditunjukkan pada gambar 4.14.
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Gambar 4.14 Spektrum MS Metil Stearat
Gambar 4.14 menunjukkan bahwa spektra

kromatogram metil stearat dengan berat mol m/z 298
berasal dari C;9H350,. Spektra metil stearat memiliki
base peak pada m/z 74 yang berasal dari pemutusan
gugus C;sH3, membentuk gugus C3Hg0,°*. Dugaan

fragmentasi metil stearat ditunjukkan pada gambar 4.15.
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Gambar 4.15 Dugaan Fragmentasi Metil Stearat
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Hasil uji kromatogram pada peak Rt = 41,340
menampilkan puncak dengan nilai m/z 296, 264, 222,
180, 166, 151, 137, 123, 98, 84, 69, 55, 41. Berdasarkan
hasil uji, puncak cocok dengan data WILEY7.LIB no.
207863 adalah metil oleat. Spektra MS metil oleat

ditunjukkan pada gambar 4.16.
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Gambar 4.16 Spektrum MS Metil Oleat

Gambar 4.16 menunjukkan bahwa spektra
kromatogram metil oleat dengan berat mol m/z 296
berasal dari C;9H;,0,. Spektra metil oleat memiliki
deret ion dengan pemutusan gugus C,H,,_; membentuk

gugus CpH,,_,°*. Dugaan fragmentasi metil oleat

ditunjukkan pada gambar 4.17.
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Gambar 4.17 Dugaan Fragmentasi Metil Oleat

Hasil uji kromatogram pada peak Rt = 42,140
menampilkan puncak dengan nilai m/z 294, 263, 164,
150, 136, 123, 109, 95, 81, 67, 55, 41. Berdasarkan hasil
uji, puncak cocok dengan data WILEY7.LIB no. 205817
adalah metil linoleat. Spektra MS metil linoleat

ditunjukkan pada gambar 4.18.
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Gambar 4.18 Spektrum MS Metil Linoleat

Gambar 4.18 menunjukkan bahwa spektra
kromatogram metil linoleat dengan berat mol m/z 294
berasal dari C;9H340,. Dugaan fragmentasi metil linoleat

ditunjukkan pada gambar 4.19.
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Gambar 4.19 Dugaan Fragmentasi Metil Linoleat

Hasil uji kromatogram pada peak Rt = 42,360
menampilkan puncak dengan nilai m/z 294, 263, 164,
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150, 136, 123, 109, 95, 81, 67, 55, 41. Berdasarkan hasil
uji, puncak cocok dengan data WILEY7.LIB no. 205821
adalah metil linolelaidat. Spektra MS metil linolelaidat
ditunjukkan pada gambar 4.20.
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Gambar 4.20 Spektrum MS Metil Linolelaidat

Gambar 4.20 menunjukkan bahwa spektra
kromatogram metil linolelaidat dengan berat mol m/z
294 berasal dari C;9H340,. Dugaan fragmentasi metil

linolelaidat ditunjukkan pada gambar 4.21.
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Gambar 4.21 Dugaan Fragmentasi Metil Linolelaidat

Hasil uji kromatogram pada peak Rt = 45,075
menampilkan puncak dengan nilai m/z 326, 295, 283,
269,253,241,218,199,185,171,157,143, 129,101, 87,
74, 67, 43, 41. Berdasarkan hasil uji, puncak cocok
dengan data WILEY7.LIB no. 235760 adalah metil

eikosanoat. Spektra MS metil eikosanoat ditunjukkan
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pada gambar 4.22.
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Gambar 4.22 Spektrum MS Metil Eikosanoat

Gambar 4.22 menunjukkan bahwa spektra
kromatogram metil eikosanoat dengan berat mol m/z
326 berasal dari C,;H4,0,. Spektra metil eikosanoat
memiliki base peak pada m/z 74 yang berasal dari
pemutusan gugus C,gHzs membentuk gugus C3Hg0,2%".
Dugaan fragmentasi metil eikosanoat ditunjukkan pada

gambar 4.23.
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Gambar 4.23 Dugaan Fragmentasi Metil Ester
Eikosanoat
Hasil uji kromatogram pada peak Rt = 54,514
menampilkan puncak dengan nilai m/z 150, 135, 123,
109, 95, 81, 67, 55, 41. Berdasarkan hasil uji, puncak
cocok dengan data WILEY7.LIB no. 232178 adalah metil
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11, 14 eikosadienoat. Spektra MS metil 11, 14

eikosadienoat ditunjukkan pada gambar 4.24.
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Gambar 4.24 Spektrum MS Metil 11,14-
Eikosadienoat
Metil 11, 14 eikosadienoat memiliki berat mol
m/z 322 berasal dari C,;H350,. Dugaan fragmentasi
metil 11, 14 eikosadienoat ditunjukkan pada gambar
4.25.
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Gambar 4.25 Dugaan Fragmentasi Metil 11, 14
Eikosadienoat
Hasil uji kromatogram pada peak Rt = 63,160
menampilkan puncak dengan nilai m/z 264, 222, 180,
137,123, 110, 87, 74, 69, 55, 41. Berdasarkan hasil uji,
puncak cocok dengan data WILEY7.LIB no. 207514
adalah metil 7 oktadekenoat. Spektra MS metil 7

oktadekenoat ditunjukkan pada gambar 4.26.
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Gambar 4.26 Spektrum MS Metil 7 Oktadekenoat

Metil 7 oktadekenoat memiliki berat mol m/z
296 berasal dari C;9H30,. Dugaan fragmentasi metil 7

oktadekenoat ditunjukkan pada gambar 4.27.

m/z 296
HsC—OH
H3C m/z 32
. : +
(Hzc)q—([_:{:ﬁ—CHz CH——(CHy);—i—CH,—C=0
m/z 264 . +
H;C—C=—=0 m/z 42
H4C
H - H Hy .
[HZC](:—EI[:C7C;/ C——cC —CH,

Homjzozz 4 A

l H,C-

_) deret ion (_'nlIg.,_;
miz1s0 H2 -~ "~ m/z 137, 123, 109
J Colyy
H;C ’
T~ c—c—an,
H H
m/z 55

Gambar 4.27 Dugaan Fragmentasi Metil 7
Oktadekenoat
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2. Analisis % FFA, % Bilangan Asam Biodiesel dan
Konversinya
Analisis FFA (Free Fatty Acid) dan % bilangan
asam dilakukan untuk mengetahui keefektifan katalis
dalam mengurangi % FFA dan % bilangan asam minyak
goreng bekas terhadap hasil biodiesel. Tabel 4.6
menunjukkan bahwa % FFA terbesar pada biodiesel
menggunakan katalis CaO dengan % FFA sebesar 0,76 %.
Sementara % FFA terkecil pada 0,38 % pada biodiesel
menggunakan Kkatalis 15% KOH/CaO. Persentase
bilangan asam terbesar 0,1076 % pada biodiesel
menggunakan katalis Ca0. Sementara % bilangan asam
terkecil pada biodiesel menggunakan Kkatalis 15%
KOH/CaO sebesar 0,0538%. Hasil analisis bilangan asam
ini sesuai dengan standar SNI 04-7182-2006 maksimal
pada 0,8%. Proses transesterifikasi terhadap minyak
goreng bekas menghasilkan biodiesel dengan kadar %
FFA dan % bilangan asam yang lebih rendah dari minyak
goreng bekas (Sinaga et al, 2014). Hasil analisis
ditunjukkan pada tabel 4.6.
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Tabel 4.6. Nilai Konversi, kadar FFA dan Kadar
Bilangan Asam Biodiesel

Sampel FFA | Bilangan | Konversi | Konversi
(%) Asam FFA (%) | Bilangan
(%) Asam (%)
Minyak Goreng | 0,84 0,1184 - -
Bekas
Biodiesel-CaO 0,76 0,1076 9,524 9,121
Biodiesel-10% | 0,57 0,0807 32,143 31,841
KOH/CaO
Biodiesel-15% | 0, 38 0,0538 54,762 54,561
KOH/CaO

Reaksi transesterifikasi terhadap minyak goreng
bekas menggunakan bantuan katalis berhasil
mengonversi bilangan asam paling besar yaitu 54,561%
menggunakan katalis 15% KOH/CaO, sementara katalis
Ca0 dan 10% KOH/CaO hanya mampu mengonversi
masing-masing sebesar 9,121% dan 31,841%. Selain itu,
katalis 15% KOH/CaO berhasil menurunkan kadar FFA
sebesar 54,762% dibandingkan katalis CaO dan 10%
KOH/CaO yang hanya mampu mengonversi masing-
masing sebesar 9,524% dan 32,143%. Produk biodiesel
menggunakan katalis 15% KOH/CaO memiliki konversi
bilangan asam paling besar dibanding katalis Ca0 dan
10% KOH/CaO karena hasil konversi dari minyak goreng
bekas menjadi metil ester paling besar sehingga
kandungan asam lemak bebas dalam biodiesel lebih

sedikit (Ishaq et al,, 2021).
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3. Analisis Densitas

Analisis densitas atau massa jenis dilakukan
untuk mengetahui apakah hasil biodiesel mengandung
air. Kandungan air dapat diketahui jika densitas
biodiesel 1 g/cm3. Densitas biodiesel sesuai standar
mutu biodiesel SNI 7182:2015 berkisar pada 0,850
g/cm3 sampai 0,890 g/cm? (Busyairi et al,, 2020). Selain
itu, biodiesel yang memiliki densitas tinggi
menyebabkan nilai kalor dalam biodiesel rendah yang
menyebabkan kurang sempurnanya pembakaran
(Prasetyo, 2018). Hasil analisis densitas biodiesel telah
sesuai dengan standar SNI Biodiesel yang ditetapkan
dimana biodiesel mengunakan katalis CaO memiliki
densitas paling tinggi sebesar 0,875 g/cm? sedangkan
katalis 10% dan 15% KOH/CaO memiliki densitas
masing-masing sebesar 0,859 g/cm3 dan 0,854 g/cm?3.
Densitas biodiesel yang dihasilkan pada penelitian ini
ditunjukkan pada tabel 4.7.

Tabel 4.7. Nilai Densitas Biodiesel

Sampel Densitas Standar SNI
Biodiesel (g/cm?) (g/cm?)
Biodiesel-CaO 0,875
Biodiesel-10% 0,859
KOH/Ca0 0,850-0,890
Biodiesel-15% 0,854
KOH/Ca0
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Beberapa faktor yang dapat mempengaruhi nilai
densitas biodiesel yaitu penggunaan Kkatalis basa
berlebih yang mengakibatkan reaksi saponifikasi,
kandungan gliserol yang belum terpisah dengan metil
ester, proses pencucian dan pemurnian hasil biodiesel
yang kurang sempurna akan mengakibatkan nilai
densitas biodiesel tinggi (Busyairi et al., 2020).

4. Analisis Viskositas

Analisis viskositas dapat mengetahui kekentalan
dari produk biodiesel. Viskositas menunjukkan nilai
besarnya hambatan dari sampel cairan untuk mengalir.
Nilai viskositas harus berada di antara nilai tertentu 2,3
- 6,0 cSt sesuai SNI 7182:2015 agar biodiesel dapat
terbakar dengan baik. Jika terlalu kental, biodiesel tidak
akan terbakar dengan sempurna (Laila & Oktavia, 2017).
Hasil analisis viskositas dapat menunjukkan keterkaitan
dengan densitas, dimana saat densitas besar maka akan
semakin kental biodieselnya (Anggraini & Hijriah, 2019).
Hasil analisis viskositas biodiesel dapat dilihat pada

tabel 4.8.
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Tabel 4.8. Nilai Viskositas Biodiesel

Sampel Viskositas Standar SNI
Biodiesel (cSt) (cSt)
Biodiesel-CaO 4,38
Biodiesel-10% 4,82
KOH/CaO 23-60
Biodiesel-15% 4,64
KOH/CaO

Tabel 4.8 menunjukkan bahwa hasil sintesis

biodiesel menggunakan katalis 10% KOH/CaO memiliki

viskositas yang paling tinggi sebesar 4,82 cSt. Sementara

hasil sintesis biodiesel menggunakan katalis CaO dan

15% KOH/CaO memiliki nilai viskositas masing-masing

sebesar 4,38 cSt dan 4,64 cSt. Hasil analisis ini berarti

bahwa biodiesel yang dihasilkan telah memenuhi SNI

biodiesel diantara 2,3 sampai 6,0 cSt.




BABYV
PENUTUP

A. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian ini, dapat disimpulkan

bahwa:

1

2)

Hasil sintesis katalis Ca0O, 10% KOH/CaO dan 15%
KOH/CaO berbahan dasar cangkang keong sawah
telah berhasil dilakukan. Namun masih terdapat
pengotor berupa CaCO3; dan Ca(OH), karena kurang
sempurnanya reaksi saat sintesis dan reaksi katalis
terhadap udara. Hal ini ditunjukkan pada hasil
karakterisasi XRD dan FT-IR yang menampilkan
pola difraksi serta spektrum lain selain CaO yaitu
berupa CaCO; dan Ca(OH),.

Aktivitas katalitik katalis KOH/CaO dari keong
sawah pada produksi biodiesel dari minyak goreng
bekas menunjukkan bahwa semua katalis KOH/CaO
aktif mengkonversi minyak goreng bekas menjadi
biodiesel, dengan yield FAME yang dihasilkan lebih
tinggi di bandingkan aktivitas katalitik katalis CaO.
Aktivitas katalitik tertinggi ada pada katalis 15%
KOH/CaO dengan yield biodiesel sebesar 82,48%.
Tingginya aktivitas katalitik pada 15% KOH/CaO
karena nilai kebasaan yang tinggi yang dapat

meningkatkan aktivitas katalitik reaksi

89
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transesterifikasi pada produksi biodiesel dari

minyak goreng bekas.

B. Saran

Berdasarkan hasil penelitian, dapat dikatakan

berhasil dalam mensintesis minyak goreng bekas

menjadi biodiesel. Namun masih terdapat hal-hal yang

dapat dikembangkan dalam penelitian berikutnya

sehingga didapat hasil yang lebih baik yaitu

iy

2)

3)

4)

5)

6)

Penambahan variasi waktu reaksi minyak goreng
bekas menjadi biodiesel.

Penambahan variasi perbandingan campuran
metanol-etanol yang digunakan saat sintesis
minyak goreng bekas menjadi biodiesel.
Penambahan variasi waktu dan suhu kalsinasi saat
sintesis katalis.

Penambahan variasi penambahan padatan KOH saat
impregnasi katalis.

Penambahan variasi rasio molar antara minyak dan
pelarut yang digunakan saat sintesis minyak goreng
bekas menjadi biodiesel.

Pengujian flash point hasil biodiesel.
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LAMPIRAN
Lampiran I. Diagram Alir Prosedur Kerja

1. Pretreatment Sampel Minyak Goreng Bekas

Minyak Goreng
Bekas

<— Disaring dengan kertas saring

<—— Dioven pada temperatur 110°C
selama 30 menit

Hasil |

101



102

Sintesis Katalis

Cangkang keong
sawah

<— Direndam dengan air hangat
selama 10 menit dan dibilas
dengan aquades

<——— Dioven pada temperatur 110°C
selama 24 jam, ditumbuk dan
diayak pada 80 mesh

Serbuk
cangkang keong
sawah

<— Dikalsinasi pada temperatur 400°C
dengan waktu 3 jam

<——— Direfluks dengan air pada
temperatur 60 °C selama 6 jam

<———Dioven pada temperatur 110°C
selama semalam

dikalsinasi pada temperatur 800 °C
selama 3 jam

Katalis CaO |
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3. Sintesis Katalis KOH/CaO 10 % dan 15 % Secara
Impregnasi

| Katalis CaO {— Tanpa Impregnasi

Ca0
diimpregnasi

<——— Dilarutkan padatan KOH dan
katalis CaO dalam aquades

Diaduk dalam magnetic stirrer
selama 2 jam 30 menit

<——— Disaring dengan corong buchner
dan dicuci dengan aquades

<——— Dikeringkan katalis dalam oven di
temperatur 110°C selama 6 jam

c Dikalsinasi kembali d'itemperatur
600°C dengan waktu 4 jam

Katalis CaO
Terimpregnasi

4. Karakterisasi Katalis

e Karakterisasi menggunakan uji XRD, XRF dan FT-IR
Katalis CaO
Tanpa
Impregnasi

<—— Dikarakterisasi XRF dan dianalisis

| Hasil Analisis |
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Katalis CaO
Tanpa
Impregnasi,
10% KOH/CaO,
15% KOH/CaO

<— Dikarakterisasi XRD pada 26 10° -
60°

<—— Dikarakterisasi FT-IR pada
dibilangan gelombang 4000 sampai
500 cm™!

Dianalisis hasil XRD dan FT-IR
dengan origin lab

|

Hasil Analisis |

Analisis Kebasaan Katalis

Katalis CaO,
10% KOH/CaO,
15% KOH/CaO

<— Dicampur 0,1 g katalis CaO dengan
2 mL indikator BTB (0,1 mg
indikator BTB dalam 1 mL metanol)
dimasukkan dalam erlenmeyer

<——— Dititrasi dengan asam benzoat 0,01
M dalam pelarut metanol

¢ Dihitung kebasaan katalis
menggunakan persamaan 3.1

Hasil Analisis |
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Sintesis Biodiesel
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a. Menentukan persentase asam lemak bebas

3,53 g minyak
goreng bekas

Hasil Analisis |

<——— Ditambahkan etanol 96% sebanyak

50 ml, dan diaduk pada
temperatur 60°C selama 10 menit

<— Ditambahkan 5 tetes indikator pp

<— Dititrasi dengan larutan standar

NaOH sampai berubah warna dan
diulangi secara duplo

<——— Dianalisis % FFA dan % bilangan

asam sesuai rumus (3.2) dan (3.3)
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b. Reaksi Transesterifikasi Minyak Goreng Bekas

20 g minyak
goreng bekas

| Biodiesel Murni |

<—— Ditimbang 0,3 g Kkatalis berat

minyak dan dilarutkan dalam 9 mL
metanol-etanol dan dipanaskan
pada temperatur 60°C selama 10
menit

<—Di stirrer larutan pada 600 rpm

dengan temperatur 60°C dengan
waktu reaksi 3 jam

<— Ditambahkan 10 mL HCI 2 M dan

10 mL n-heksan kemudian diaduk
dan dipanaskan masing-masing
pada suhu 80°C selama 15 menit

<——— Dimasukkan ke dalam corong pisah

dan dibiarkan 24 jam hingga
membentuk 2 lapisan. Kemudian
diambil lapisan metil ester bagian
atas

Diuapkan pada temperatur 110°C

<— selama 15 menit
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Analisis Produk Biodiesel
Analisis GC-MS

Biodiesel-CaO,
Biodiesel-10%
KOH/CaO,
Biodiesel-15%
KOH/CaO

<— Diuji GC-MS

< Dihitung %yield biodiesel
menggunakan persamaan 3.4

|

Hasil

Analisis

Analisis FFA dan Bilangan Asam

| 3,53 g Biodiesel |

<——— Ditambahkan etanol 96% sebanyak
50 mlL, dan diaduk pada
temperatur 60°C selama 10 menit

<——— Ditambahkan 5 tetes indikator pp

<— Dititrasi dengan larutan standar
NaOH sampai berubah warna dan
diulangi secara duplo

<— Dianalisis % FFA dan % bilangan
asam sesuai persamaan (3.2) dan
(3:3)

Hasil Analisis |
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e Analisis Densitas
Piknometer
10 mL

<«——— Dibersihkan dan dikeringkan
<——— Ditimbang piknometer kosong

<— Dimasukkan biodiesel yang telah
dipanaskan pada suhu 40°C dan
ditutup hingga tidak muncul
gelembung udara

Ditimbang dan dihitung densitas
biodiesel

| Hasil Analisis |
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Analisis Viskositas

Viskometer |

<— Dibersihkan dan dikeringkan

<—— Dirangkai diatas penangas air
dengan temperatur 40°C

<——— Dimasukkan 10 mL biodiesel

<——— Dihisap biodiesel menggunakan
ball filler sampai tanda batas A

<——— Dibiarkan biodiesel turun dari
tanda batas A waktu mulai dihitung

<——— Dihentikan waktu saaat melewati

batas B

<— Dianalisis data waktu
menggunakan persamaan 3.6 dan
3.7

|

Hasil Analisis |
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Lampiran II. Dokumentasi Penelitian

Cangkang keong sawah Penghalusan cangkang

3

Pengayakan cangkang Proses kalsinasi dengan
furnace

Proses hidrolisis katalis Pengovenan setelah
hidrolisis
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KOH

3 lapisan setelah sintesis Proses pencucian
biodiesel biodiesel
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2 lapisan setelah pencucian Proses pemurnian
biodiesel

Uji asam lemak bebas biodiesel Uji viskositas



113

Lampiran IIIII. Analisis Perhitungan

A. Perhitungan Pembuatan 10% dan 15% KOH/CaO
1. 10% KOH/CaO
e Diketahui:
Massa CaO yang dimiliki: 15 g
e Ditaya: Massa KOH dan massa CaO yang dibutuhkan?
e Jawab:

10
M KOH = —x1 =1
assa KO 1OOX 5g Sg

Massa CaO yang dibutuhkan = (15 — 1,5)g = 13,5¢g
2. 15% KOH/Ca0
e Diketahui:

Massa CaO yang dimiliki: 15 g
e Ditaya: Massa KOH dan massa CaO yang dibutuhkan?
e Jawab:

15
Massa KOH = To0* 15g=225¢g

Massa CaO yang dibutuhkan = (15 — 2,25)g = 12,75 g
B. Analisis Kebasaan Katalis
e Diketahui
Massa katalis: 0,1 g
Konsentrasi larutan asam benzoat : 0,01 mmol/ml
V asam benzoat x C

W Katalis

Rumus Kebasaan (mmol - g71) =

e Ditanya : Kebasaan katalis ?
e Jawab:
1. CaoO
Volume asam benzoat yang dibutuhkan :
V; =319 mL; V, = 32,7mL; V; = 31,3 mL
Viata—rata = 31,96 mL maka,

31,96 mL x 0,01
01lg

mmol
ml

Kebasaan (mmol - g™1) =

= 3,196 mmol - g1
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2. 10% KOH/CaO
Volume asam benzoat yang dibutuhkan :
V; =33,5mL; V, = 33,5mL; V; = 33,6 mL
Vrata—rata = 33,53 mL maka,

33,53 mL x 0,01 mol

-1y — ml
Kebasaan (mmol - g7!) = 0lg
= 3,353 mmol - g~!
3. 15% KOH/Ca0

Volume asam benzoat yang dibutuhkan :

V; = 40,6 mL; V, = 48,5 mL; V3 = 49,6 mL
Viata—rata = 46,23 mL maka,

46,23 mL x 0,01 mrrrrl‘l‘)l

Kebasaan (mmol - g71) = 01g

= 4,623 mmol - g1
C. Analisis Densitas dan % FFA Minyak Goreng Bekas
1. Densitas
e Diketahui:
Berat piknometer kosong (Wt) =11,37 g
Piknometer berisi minyak goreng bekas (W) =20,35g
Volume piknometer (V) =

e Ditanya :Densitas minyak goreng bekas (p)?
e Jawab
Wt - W
(20,35 s ) !
20,35-11,37) g
p= 10l = 0,898 g/mL
2. %FFA
e Pembuatan Larutan NaOH 0,1 N
BM =40 g/mol
Valensi =1
Volume =250 mL

N = m
" BE x val
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BM
BE = —
val
_ 40 g/mol
!
= 40 g/mol
m=NXBEXV

= 0,1NX40ixO,25L =1g
mol

Pembuatan Larutan Asam Oksalat 0,1 N
BM =126,07 g/mol
Valensi =2

Volume =50 mL
m

N=—
BE x val
BM
BE = —
val
126,07 g/mol

2
= 63,035 g/mol
m=NXBEXV
=0,1N X 63,035 %x 0,05L =0,3152 g
Standarisasi NaOH 0,1 N dengan Asam
Oksalat 0,1 N

V asam oksalat = 10 ml
N asam oksalat=0,1 N

V NaOH (mL)
1 10,6
2 10,4
% 10,5

Vl le = VZ XNZ
10 mL x 0,1 N =10,5 mL x N,
N, = 0,095
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e Diketahui: Massa minyak goreng bekas = 3,53
g

Larutan NaOH 0,095 N yang dibutuhkan

(Vi =1,2mL; V, = 1,0 mL; Vigta—rata = 1,1 mL)

BM asam lemak bebas = 282,47 gr/mL

e Ditanya
% FFA dan bilangan asam minyak goreng bekas ?
e Jawab

(VxN) NaOH x BM asam lemak bebas

o 0% FFA = x 100%

massa minyak goreng bekas x 1000

1,1 mL x 0,095 N x 282,47 g/ml

%FFA = 1009
% 3,53 x 1000 x100%
%FFA = — 100% = 0,849
o 2530 ¥ 00% = 0,84%

% %Bilangan asam

(VxNxBM)NaOH

— )
~ massa sampelx1000 x100%
1,1 ml x 0,095 N x 39,997 gr/mol
B 3,53 g x 1000
= 0,1184%
D. Perhitungan Bahan Untuk Sintesis Biodiesel
e Diketahui:
Massa minyak goreng bekas = 20 gram
Katalis 1,5% dari berat minyak. Maka,

massa katalis = ;T’ix 209=03¢g

x100%

Rasio mol minyak goreng bekas dengan metanol-etanol =
1:9
BM minyak goreng bekas = 880,4 g/mol (Haryanto et al.,
2015)

e Ditanya : Volume metanol-etanol yang dibutuhkan = ...?

e Jawab:
massa minyak goreng bekas

Mol minvak bekas =
ol minyak goreng bekas BM minyak goreng bekas
20g
=——g = 0,0227 mol
880,4 —>=

mol
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Mol metanol-etanol = 9 x mol minyak goreng bekas
=9x0,0227 mol = 0,2043 mol
Massa metanol-etanol = (2RE x 2R) BEAEEEE-etanol

=0,2043 mol x (w) g/mol

= 0,2043 mol x 39,055 = 7,98 ¢
massa

Volume metanol — etanol =

= 7989 =896 mL = 9mlL
_<(O,7915+O,982)gr/ml))_ JO ML =m
2

E. Analisis Densitas, Viskositas, % FFA dan Bilangan Asam
Biodiesel.
1. Densitas
e Diketahui:
Volume piknometer (V) = 10 mL
e Ditanya : Densitas biodiesel (p)?
e Jawab
Wt - W
Py
a. Biodiesel-CaO tanpa impregnasi
Berat piknometer kosong (Wt) =12,59 g
piknometer berisi biodiesel (W) =21,34 g
_(2134-1259) g . L
p= 10 mL = 0875 8/m
b. Biodiesel-10% KOH/CaO
Berat piknometer kosong (Wt) =12,77 g
piknometer berisi biodiesel (W) =21,36g
(2136 -12,77) g =g L
P=" {omL - o898/m
c. Biodiesel-15% KOH/CaO
Berat piknometer kosong (Wt) =11,65 g
piknometer berisi biodiesel (W) =20,19g
(20,19 - 11,65) g — 0.854 L
TomL - 8>te/m

p:



2. Viskositas
e Diketahui:
tair=6,48s
(46,08 — 21,66)g 0.9768 L
25 mL 7 g/m
a. Biodiesel-CaO (t; = 28,12 s;t, = 28,68 s; t3 =
28,19 st = 28,33 s)
b. Biodiesel 10% KOH/CaO (t; = 30,455s; t, =
31,53 5;t3 =31,68st = 31,225)
c. Biodiesel 15% KOH/CaO (t; = 29,98 s; t, =
30,11 s;t3 =30,36 st = 30,15 )
e Ditanya :
a. Viskositas biodiesel-Ca0?
b. Viskositas biodiesel-10% KOH/Ca0O?
c. Viskositas biodiesel-15% KOH/Ca0?
e Jawab

pair =

t sampel x p sampel

l= J
71 sampe t air x p air xpar
__ 1 sampel
~ p sampel
a. Viskositas biodiesel-Ca0?
28,33 5x 0,875-7; g
n sampel = g X 0,9768 —
6,48 s x 0,9768 2~ mL
mL
= 3,83 g/cm's
_3B3g/m s _ g™ _ 4 3g cse
-~ 0875g9/ml s oec
b. Viskositas biodiesel-10% KOH/CaO?
31,22 5 x 0,859 -2 g
n sampel = g 0,9768 —
6,48 s x 0,9768 2~ mL
mL
= 4,14 g/cm-'s
_dldg/omes oM g2 est
0859 g/ml - wesc

c. Viskositas biodiesel-15% KOH/CaO?
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30,15 s x 0,854% g
n sampel = "é x 0,9768 —
6,48 s x 0,9768 -Z- mL
mL
= 3,97 g/cm's
k = 3’97g/cm's—464mm2 — 4,64 cSt
V=854 g/ml = WoR e

3. %FFA dan Bilangan Asam Biodiesel
e Diketahui : Massa biodiesel = 3,53 g
Larutan NaOH 0,095 N yang dibutuhkan
a. Biodiesel-CaO (V; = 1mL; V, = 1 mlL;
Vrata-rata = 1 mL)
b. Biodiesel 10% KOH/CaO (V; = 0,7 mL;
V, = 0,8 mL; Viata—rata = 0,75 mL)
c. Biodiesel 15% KOH/CaO (V; = 0,5 mL;
V; = 0,5 mL; Viata—rata = 0,5 mL)
BM asam lemak bebas = 282,47 gr/mL
e Ditanya
a. % FFA dan %bilangan asam biodiesel-Ca0?
b. % FFA dan %bilangan asam biodiesel-10%
KOH/CaO0?
c. % FFA dan %bilangan asam biodiesel-15%
KOH/Ca0?
e Jawab
a. % FFA dan %bilangan asam biodiesel-Ca0?
N VxN) NaOH x BM asam lemak bebas
% %FFA = (masza minyak goreng bekas x 1000 x 100%
_ 1 mLx 0,095 Nx 282,47 g/ml 100%
B 3,53 x 1000 AT

=0,76%

% %Bilangan asam
(VxNxBM)NaOH

= 1009
massa sampel x 1000 x %
B 1ml x 0,095 N x 39,997 gr/mol

3,53 gx 1000

x100%

=0,1076 %
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b. % FFA dan %bilangan asam biodiesel-10%

KOH/Ca0?
(VxN) NaOH x BM asam lemak bebas

% %FFA = massa minyak goreng bekas x 1000 x 100%
0,75 mLx 0,095 N x 282,47 g/ml L00%
B 3,53 x 1000 * AT
=0,57%
s %Bilangan asam
(VxNxBM)NaOH
x100%

~ massa sampel x 1000
_0,75ml x 0,095 N x 39,997 gr/mol

1 0,
3,53 g x 1000 *100%

= 0,0807 %
c. % FFA dan %bilangan asam biodiesel-15%

KOH/Ca0?
VxN) NaOH x BM asam lemak bebas
@ OpFFA = NN
massa minyak goreng bekas x 1000

B 0,5mL x 0,095 N x 282,47 g/ml 100%
- 3,53 x 1000 x LU

x 100%

= 0,38%
% %Bilangan asam
(VxNxBM)NaOH

= 1009
massa sampel x 1000 x &
B 0,5ml x 0,095 N x 39,997 gr/mol

3,53 gx 1000

x100%

= 0,0538 %
F. Konversi FFA Biodiesel
1. Biodiesel-CaO
Konversi FFA Biodiesel
Kadar FFA awal — Kadar FFA akhir

Kadar FFA awal
B (0,84 —0,76) 100%
- o084 7
= 9,524%

x100%
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2. Biodiesel-10% KOH/CaO
Konversi FFA Biodiesel
B Kadar FFA awal — Kadar FFA akhir

Kadar FFA awal
B (0,84 —0,57) 100%
-7 o08s 7
= 32,143%
3. Biodiesel-15% KOH/CaO
Konversi FFA Biodiesel
Kadar FFA awal — Kadar FFA akhir

Kadar FFA awal
_ (0,84 -10,38) 100%
- o8 7
= 54,762%
G. Konversi Bilangan Asam Biodiesel
1. Biodiesel-CaO

x100%

x100%

(a; —af)

Konversi bilangan asam = x100%

_ (0,1184 — 0,1076)

0,1184
2. Biodiesel-10% KOH/CaO

ai

x100% = 9,121%

(a; — ar)

Konversi bilangan asam = x100%

_ (0,1184 — 0,0807)

0,1184
3. Biodiesel-15% KOH/CaO

ai

x100% = 31,841 %

(a; —af)
a;

x100% = 54,561%

Konversi bilangan asam = x100%

B (0,1184 — 0,0538)
B 0,1184
H. Analisis % Yield Biodiesel

Perhitungan menggunakan rumus:
% Yield biodiesel =

% area FAME x massa biodiesel

x 100%

massa minyak jelantah
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1. Biodiesel-CaO
o 93,63% x 16,3 g
% Yield biodiesel = 20 x100% = 76,31%

2. Biodiesel-10% KOH/CaO

] o 96,34 % x 16,4 g
% Yield biodiesel = 20 x100% = 78,99%

3. Biodiesel-15% KOH/CaO

] o 97,03% x17 g
% Yield biodiesel = Tnm% = 82,48%
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