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ABSTRAK 

Sintesis katalis heterogen bifungsional 3%MoO3/CaO berhasil 

disintesis menggunakan metode impregnasi dan dikalsinasi pada 

suhu 600oC selama 4 jam. Penelitian ini bertujuan untuk 

mengetahui karakterisitik dan aktivitas katalitik katalis CaO dan 

3%MoO3/CaO pada reaksi simultan esterifikasi-transesterifikasi 

produksi biodiesel dari minyak jelantah. Metode karakterisasi 

katalis yaitu FTIR (Fourier Transform Infrared), XRD (X-ray 

Difraction), TPD (temperature programmed desorption) CO2 dan 

NH3. Hasil FTIR dan XRD menunjukan adanya fasa kubik CaO, 

heksagonal Ca(OH)2, dan sedikit terlihat ortorombik MoO3. 

Karakteristik kekuatan kebasaan CaO dengan situs basa sedang-

kuat (total kebasaan 3,0 mmol/g CO2) dan katalis 3%MoO3/CaO 

menjadi asam sedang-kuat dan basa kuat (total keasamaan 5,2 

mmol/g NH3 dan kebasaan 1,0 mmol/g CO2) dari hasil TPD-NH3 

dan CO2. Reaksi simultan esterifikasi-transesterifikasi 

dilaksanakan pada kondisi reaksi rasio mol minyak/metanol 1:6, 

suhu reaksi 65oC selama 2 jam, dan 1% massa katalis. Analisis GC-

MS (Gas Chromatograpy-Mass Spectroscopy) dari biodiesel 

menunjukan komposisi metil ester seperti metil oleat (C19H36O2), 

metil palmitat (C17H34O2), metil laurat (C13H26O2), metil miristat 

(C15H30O2), metil strearat (C19H38O2), dan metil arakat (C21H42O2). 

Hasil reaksi simultan menunjukan performa katalis 3%MoO3/CaO 

dengan konversi FFA (Free Fatty Acid) sebesar 32,8% dan FAME 

(Free Fatty Acid Methyl Ester) yield sebesar 90,91% lebih baik 

dibandingkan katalis CaO. 

Kata kunci: katalis MoO3/CaO, katalis bifungsional, biodiesel, 

minyak jelantah 
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BAB 1 

PENDAHULUAN 

A. Latar Belakang 

Energi merupakan salah satu sumber faktor terpenting 

untuk tercapainya pembangunan berkelanjutan (Khan et 

al., 2020). Kebutuhan energi dunia terus mengalami 

peningkatan dengan terus bertambahnya jumlah populasi 

penduduk menyebabkan penggunaan sumber energi 

bahan bakar fosil (batubara, minyak, dan gas) selama 

beberapa dekade terakhir menjadi masalah utama 

dibidang energi, dengan menipisnya cadangan minyak 

dan meningkatnya emisi gas rumah kaca (UNFCC, 2015). 

Penggunaan sumber energi konvensional memberikan 

dampak merusak lingkungan dan kesehatan (Timothy, 

2018). Menurut Sekretaris Jenderal Dewan Energi 

Nasional (2018) total komsumsi energi dari minyak bumi, 

gas, dan batubara digunakan pada sektor transportasi 

40%, industri 36%, rumah tangga 16%, dan kebutuhan 

sektor lainya masing-masing 6%. Produksi minyak bumi 

dalam 10 tahun terakhir  mengalami penurunan dari 346 

juta barel pada tahun 2009 menjadi 283 juta barel di tahun 

2018, penurunan produksi minyak bumi disebabkan 
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sumur kilang utama sudah tua serta teknologi 

pengolahaan masih terbatas dan memenuhi kebutuhan 

minyak indonesia masih mengandalkan mengimpor 

minyak bumi dari wilayah timur Tengah (ESDM, 2020). 

Solusi potensi untuk mengurangi emisi karbon dioksida 

(CO2) dan menstabilkan iklim global dengan 

meningkatkan penggunaan energi berkelanjutan 

(sustainable) seperti panel surya, tenaga angin, dan 

biofuel (bioetanol, biodiesel, dan green diesel)  (Owusu 

& Asumadu-sarkodie, 2016). Salah satu bentuk biofuel 

yaitu biodiesel dapat dimanfaatkan menjadi solusi 

alternatif sumber bahan bakar ramah lingkungan dimasa 

yang akan datang. Eksploitasi yang diakibatkan oleh 

manusia dijelaskan dalam Al-Qur’an QS. Ar-Rum: 41 

اسِ ليُِذِيقَهُمْ بَعْضَ الَّذِي  ظَهَرَ الْفَسَادُ فيِ الْبَرِّ وَالْبَحْرِ بمَِا كَسَبَتْ أيَْدِي النَّ

 عَمِلوُا لعََلَّهُمْ يَرْجِعُونَ 

Artinya: “Telah tampak kerusakan di darat dan dilaut 

disebabkan perbuatan tangan manusia. (Melalui hal itu) 

Allah SWT membuat mereka merasakan sebagian dari 

(akibat) perbuatan mereka agar mereka kembali (ke jalan 

yang benar).” 

Biodiesel adalah sumber daya energi alternatif yang 

sedang dikembangkan karena harganya murah dengan 
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karakteristik kimia yaitu: tidak beracun, mudah terurai, 

dan rendah karbon dioksida (CO2), dan emisi sulfur 

dioksida (SO2) (Marchetti et al., 2007; Nor et al., 2011). 

Salah satu keunggulan dari biodiesel bahan bakunya 

berasal dari minyak nabati atau lemak hewati (Marchetti 

et al., 2007). Penggunaan minyak nabati sebagai bahan 

baku utama karena karakterisitiknya mirip dengan solar 

berbahan dasar minyak bumi, proses produksi biodiesel 

dapat melalui proses esterifikasi dan transesterifikasi 

antara minyak nabati dan alkohol sehingga menghasilkan 

mono alkil ester yang disebut biodiesel (Felipe et al., 

2010). Salah satu bahan minyak nabati non pangan yang 

dapat dijadikan sebagai bahan baku biodiesel adalah 

minyak jelantah. Menurut Gonzaga et al., (2021) minyak 

jelantah mengandung asam laurat (C12H24O2) sebesar 

0,03%, asam miristat (C14H28O2) 0,16%, asam palmitat 

(C16H32O2) 12,03%, asam strearat (C18H36O2) 4.40%, 

asam oleat (C18H34O2)  23,58%, asam linoleat (C18H32O2) 

52,48%, dan asam linolenat (C18H30O2) 6.65%. Kadar 

FFA (Free Fatty Acid) sebesar 12,953% dan bilangan 

asam 25,907 mg.KOH.g-1 dari minyak jelantah 

(Mulyatun et al., 2023). Oleh karena itu pada penelitian 

ini dipilih minyak jelantah, karena kadar FFA tinggi itu 
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merupakan kelemahan yang harus diatas melalui reaksi 

esterifikasi menggunakan katalis asam dan reaksi 

transesterifikasi menggunakan katalis basa. Proses 

transesterifikasi dapat dilakukan jika kadar FFA ≤2% 

(Chavan et al., 2014). Kadar FFA yang tinggi diperlukan 

dua tahap reaksi, yaitu reaksi esterifikasi melibatkan asam 

lemak bebas menggunakan katalis asam homogen pada 

kadar FFA yang tinggi sebagai bahan baku produksi 

biodiesel (Ahmed & Huddersman, 2022) dan reaksi 

ransesterifikasi dapat dilakukan jika kadar FFA <2% 

melibatkan trigliserida dengan alkohol (metanol, etanol, 

dan sejeninsya) menghasilkan FAME (Fatty Acid Methyl 

Ester) dan gliserol (Norjannah et al., 2016). Beberapa 

penelitian menyebut jika kandungan FFA ≥2% dilakukan 

proses esterifikasi misalnya minyak jelantah, minyak 

malapari, minyak jarak pagar, minyak nyamplung, dan 

minyak atsiri(Chavan et al., 2014). Hal ini menjadikan 

produksi biodiesel menjadi tidak efektif dan biaya mahal. 

Oleh karena itu, untuk mengefektifkan produksi biodiesel 

dari minyak jelantah dikembangkan katalis heterogen 

bifungsional yang dapat mengkatalisis dua tahap reaksi 

sekaligus yaitu reaksi simultan esterifikasi-
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transesterifikasi menggunakan kombinasi katalis logam 

oksida asam dan logam oksida basa. 

Sintesis biodiesel dapat diproduksi melalui proses 

transesterikasi atau alkoholisis dengan bantuan katalis 

basa, enzim, dan bentuk katalis lainya (Ong et al., 2019). 

Sintesis biodiesel dapat menggunakan katalis logam lebih 

ekonomis dibandingkan katalis cair homogen (Semwal et 

al., 2011). Salah satu contoh katalis oksida berbasis 

logam yang sering dimanfaatkan sebagai katalis 

heterogen pada proses transesterifikasi berdasarkan luas 

area permukaan dan satuan luas permukaan secara urut 

yaitu: BaO>SrO>CaO>MgO (G. Zhang et al., 1988). 

Kalsium Oksida (CaO) merupakan katalis heterogen yang 

sering digunakan untuk produksi biodiesel, karena nilai 

aktivitas katalis tinggi, kelarutan dalam metanol rendah, 

dan ramah lingkungan (Roschat et al., 2016). Penggunaan 

katalis basa homogen seperti NaOH, KOH, dan NaOCH3 

membutuhkan biaya yang besar dibandingkan 

menggunakan katalis basa heterogen (Kawashima et al., 

2008). Katalis basa heterogen CaO bisa didapatkan dari 

cangkang telur bebek yang merupakan sumber Ca yang 

lebih baik untuk sintesis CaO, kalsium karbonat (CaCO3), 

kalsium hidroksida (Ca(OH)2), kalium fosfat (K3PO4), 
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atau hidroksilapatit (Tangboriboon et al., 2012). 

Komposisi cangkang telur bebek teridentifikasi 

menggunakan XRF (X-ray Flourosence Spectroscopy) 

sebesar 96-98% CaCO3 (Tangboriboon et al., 2012; 

Tangboriboon & Suttiprapar, 2016). Konversi CaCO3 

menjadi CaO mulai terbentuk pada suhu kalsinasi 700oC 

selama 5 jam, sedangkan pada suhu 900oC selama 1 jam 

berhasil mengkonversi CaO sebesar 99.06% 

(Tangboriboon et al., 2012). Penelitian Nurlaela et al 

(2014) melaporkan proses kalsinasi dilakukan pada suhu 

1000oC selama 5 jam di uji menggunakan XRD (X-ray 

Diffraction Spectorscopy) mempunyai pola difraksi CaO 

lebih banyak sedangkan puncak difraksi CaCO3 hampir 

tidak terlihat. Jika dibandingkan dengan cangkang telur 

ayam, tingkat kemurnian cangkang telur bebek lebih 

tinggi (Nurlaela et al., 2014). Morfologi dan topografi 

cangkang telur bebek pada suhu 800-900oC hasil SEM 

(Scanning Electron Microscopy) pembesaran 4.000x 

memberikan bentuk partikel menjadi lebih teratur dan 

kristal kubik dapat terlihat dengan jelas (Yin et al., 2016). 

Ukuran Kristal hasil kalsinasi pada suhu 700oC sebesar 

16,710 nm, 800oC sebesar 12,046 nm, dan 900oC sebesar  

9,793 nm (Win & Khine, 2016). Hasil penelitian Singh & 
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Verma (2019) menggunakan bahan baku minyak pare 

dengan menambahkan berat katalis CaO 10% dari berat 

minyak, direfluks pada suhu 65oC selama 80 menit 

menghasilkan yield biodiesel 96,85% dan viskositas 

kinematik (40oC) 4,42 mm2/s. Hasil serupa ditunjukan 

pada penelitian Ying et al (2016) minyak kacang kedelai 

jagung berat menggunakan katalis CaO 10% dengan rasio 

metanol:minyak (10:1) proses transesterifikasi pada suhu 

60oC dengan waktu 90 menit menghasilkan yield 94,6%. 

Pelarut metanol dipilih karena kelarutan minyak dalam 

metanol lebih sedikit dan konversi reaksi kesetimbangan 

lebih tinggi dibandingkan pelarut etanol (Issariyakul et 

al., 2007). Pelarut etanol dalam reaksi Transesterifikasi 

seiring bertambahnya rasio molar minyak:etanol 

mengalami penurunan yield biodiesel, maka optimum 

untuk reaksi transesterifikasi etanol lebih kecil 

dibandingkan dengan metanol (Verma & Sharma, 2016). 

Katalis CaO tidak efektif untuk mengkonversi minyak 

jelantah dan minyak jarak menjadi biodiesel karena kadar 

FFA tinggi, kadar air, dan pengotor lainya tinggi. 

Kekurangan dari katalis CaO bisa diatasi dengan 

modifikasi katalis CaO. 
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Modifikasi katalis CaO menjadi katalis heterogen 

bifungsional asam-basa dengan mencampurkan katalis 

oksida yang berasal dari oksida logam asam, 

memungkinkan katalis mampu melakukan reaksi 

simultan esterifikasi-transesterifikasi secara satu tahap 

yang disebabkan katalis bifungsional memiliki dua sisi 

aktif yaitu sisi asam dan basa secara bersamaan (Elias et 

al., 2020). Modifikasi katalis basa heterogen CaO agar 

mempunyai sifat aktivitas katalitik yang tinggi pada 

produksi biodiesel dari minyak jelantah dengan 

menambahkan promotor logam oksida transisi. 

Bebeberapa oksida logam transisi diantara lainya: 

molibdenum trioksida (MoO3), tungsten trioksida (WO3), 

titanium oksida (TiO2), dan zirkonat oksida (ZrO3) 

mempunyai sifat asam yang dapat meningkatkan akvitas 

katalitik selama reaksi dengan kadar FFA yang tinggi 

(Mansir et al., 2020).  

Molibdenum trioksida (MoO3) merupakan salah satu 

katalis logam transisi oksida logam sebagai pendukung 

karena sifat khasnya yang berfungsi sebagai pendukung 

katalis asam (Deki et al., 2009). Katalis MoO3 dapat 

dibuat menggunakan prekursor dari garam ammonium 

heptamolibdat tetrahidrat atau (NH4)6Mo7O27.4H2O 
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(Figueiredo et al., 2022; Hanafi et al., 1981; Matus et al., 

2019; Shaheen & Selim, 2000). Pola difragrogram XRD 

MoO3 dapat terlihat pada 2θ =12,8o, 23,4o, 25,8o, 

33,8o(Feste et al., 2021), dan sekitar 34o–49o
 dengan 

intensias rendah (Xie & Zhao, 2014).  Oksidasi logam 

transformasi MoO2 ke MoO3 melalui kalsinasi mulai 

terbentuk pada suhu >573K atau 300oC selama 2 jam 

(Ressler et al., 2000). Farooq et al (2013) melaporkan 

menggunakan metode impregnasi katalis Mo-Mn/y-

Al2O3 suhu reaksi selama 4 jam pada suhu 100oC dengan 

rasio metanol:minyak (27:1) menghasilkan kadar 

maksimum yield biodiesel 91,4%. Metode impregnasi 

katalis MoO3/Mordenite bahan baku minyak kacang 

kedelai menggunakan rasio methanol:minyak (12:1) 

katalis menghasilkan yield biodiesel 75,40% dengan 

katalis 5% berhasil menurunkan nilai viskositas 

kinematik dari 34,3 mm2/s menjadi 6,10 mm2/s (Silva et 

al., 2019). Katalis CaO-MoO3-SBA-15 dengan metode 

impregnasi dipilih karena mampu meningkatkan 

stabilitas katalis antara CaO dengan logam asam MoO3 

mendorong dispersi katalitik yang tinggi dan stabil (Xie 

& Zhao, 2014). Menurut Ferreira et al., (2019) 

mengetahui efek katalis asam MoO3 dengan mengkaji 
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pengaruh suhu kalsinasi 200oC, 300 oC, 400 oC, 500 oC, 

600 oC, dan 700oC. Keasamaan Molibdenum hasil sintesis 

paling tinggi pada suhu 600oC sebesar 16,2 mmol/g, 

semakin banyak keasamaan katalis maka semakin tinggi 

aktivitas katalitiknya. Meng et al., (2013) melaporkan 

penggunaan katalis Ca untuk meningkatkan keasamaan 

Al memperoleh hasil aktivitas katalitik yang lebih baik.  

Katalis Ca/Al dibuat dengan Ca:Al (rasio 3:2) pada suhu 

600oC menghasilkan yield biodiesel maksimum sebesar 

>94%. Ngamcharussrivichai et al., (2010) Efek kalsinasi 

pada suhu 800oC menggunakan katalis CaO alam 

menghasilkan yield biodiesel >98,6%. Oleh karena itu, 

katalis bifungsional MoO3/CaO diharapkan dapat 

meningkatkan aktivitas katalitik dengan meningkatkan 

keasaman dan kebasaan dengan melihat pengaruh 

aktivitas katalis pada permukaan dan stabilitas katalis 

MoO3/CaO pada produksi biodiesel dari minyak jelantah. 

Pada penelitian ini akan diteliti karakteristik katalis 

heterogen bifungsional 3%MoO3/CaO dari cangkang 

telur bebek dengan metode impregnasi basah dan 

mengetahui aktivitas katalis heterogen CaO dan 

bifungsional 3%MoO3/CaO untuk produksi biodiesel 
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menggunakan minyak jelantah dalam reaksi simultan 

esterifikasi-transesterifikasi.  

B.  Rumusan Masalah 

1. Bagaimana karakterisitik katalis heterogen CaO dan 

bifungsional 3%MoO3/CaO ? 

2. Bagaimana aktivitas katalis heterogen CaO dan 

bifungsional 3%MoO3/CaO pada produksi biodiesel 

dari minyak jelantah ? 

C. Tujuan Penelitian 

1. Untuk mengetahui karakterisitik katalis heterogen 

CaO dan bifungsional 3%MoO3/CaO ? 

2. Untuk mengetahui aktivitas Katalis heterogen CaO 

dan bifungsional 3%MoO3/CaO pada produksi 

biodiesel dari minyak jelantah ? 

D. Manfaat Penelitian 

Penelitian ini bermanfaat untuk memberikan 

informasi hasil karakteristik katalis heterogen CaO dan 

bifungsional 3%MoO3/CaO dalam mensintesis biodiesel 

dari minyak jelantah sebagai bahan bakar alternatif 

dimasa yang akan datang, sehingga mampu dijadikan 

solusi permasalahan energi dengan menggunakan bahan 

non-edible yang memiliki kadar FFA yang tinggi. 
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

A. Kajian teori 

1. Biodiesel 

Biodiesel adalah mono alkil ester dengan struktur 

rantai panjang asam yang berasal dari bahan baku 

terbaharukan seperti minyak nabati atau minyak 

hewani dapat dijadikan sebagai pegganti atau bahan 

tambahan solar di negara maju maupun negara 

berkembang (Fangrui Ma & Hanna, 1999). Biodiesel 

bersifat renewable, bebas sulfur, dapat terurai, rendah 

karbon dan tidak beracun. Biodiesel memiliki 

efisiensi yang lebih baik dibandingkan bensin 

(Demirbas, 2009). Sifat teknis dari biodiesel dapat 

dilihat pada (Tabel 2.1). 

Tabel 2.1 Karakteristik Biodiesel 

Jenis Karakteristik 

Nama kimia umum Asam lemak metil ester 

Formula kimia C14-C24 metil ester atau 

C15-25H28-48O2 

Viskositas (mm2/s pada 

suhu 313K) 

3,3-5,2 

Densitas (kg/m3 pada 

suhu 288K) 

860-894 
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Titik nyala (K) >475 

Kelarutan dalam air Tidak larut dalam air 

Penampilan

  

Cairan bening berwarna 

kuning muda hingga 

kuning tua 

Aroma Seperti aroma sabun 

Daya hancur secara 

biologi 

Lebih tinggi 

dibandingkan 

petroleum diesel 

Reaktivitas Stabil, akan tetapi 

hindari zat 

pengoksidasi yang kuat 

Secara umum, sintesis biodiesel dapat dibuat 

menggunakan reaksi transesterifikasi atau alkoholisis 

dengan katalis basa kuat, enzim dan sejenisnya dalam 

bentuk katalis (Ong et al., 2019). Reaksi 

transesterifikasi menggunakan katalis basa dapat 

menggunakan pelarut alkohol, biasanya digunakan 

pelarut metanol dibandingkan etanol karena harganya 

lebih murah, transesterifikasi menggunakan metanol 

dapat dilakukan pada suhu kisaran 50-60oC laju 

reaksinya lebih baik minimal rasio molar 

alkohol(5):minyak(1). Reaksi transesterifikasi 

berlangsung secara tiga tahap, dimana Trigliserida 

(TG) bereaksi dengan methanol untuk menghasilkan 

Digliserida (DG) selanjutnya menghasilkan 
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Monogliserida (MG), sehingga MG bereaksi dengan 

metanol menghasilkan Gliserol (GL) dan biodiesel 

(ME) (Diasakou et al., 1998). Setiap proses dipakai 1 

mol metil metil ester pada setiap langkah. Reaksi 

Trigliserida (TG) menjadi Monogliserida (MO) dapat 

dilihat pada persamaan reaksi 2.1-2.3: 

TG+ MeOH 
𝐾1
→  DG + ME              (2.1) 

DG+ MeOH 
𝐾2
→  MG + ME              (2.2) 

MG+ MeOH 
𝐾3
→  GL + ME              (2.3) 

Reaksi esterifikasi menggunakan katalis asam 

lewis terjadi antara asam lemak bebas (R-COOH) dan 

alkohol (R-OH). Interaksi gugus karbonil dari asam 

lemak bebas membentuk karbokation nukelofilik 

sehingga serangan alkohol ke karbokation 

menghasilkan tetrahedral. Setiap langkah pada 

esterifikasi dan transesterifikasi menghasilkan produk 

metil ester (R-COOCH3) dan gliserol (Kulkarni et al., 

2006). Spesifikasi biodiesel menurut SNI-04-

7185:2015 meliputi massa jenis pada suhu 40oC, 

viskositas kinematik pada suhu 40oC, angka setana, 

titik nyala, titik kabut, residu karbon, air, belerang, 

fosfor, angka asam, gliserol bebas, gliserol total, 
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kadar metil ester, angka iodium dan kadar 

monogliserida (Tabel 2.2). 

Tabel 2.2 Syarat mutu Biodiesel (Badan Standar 

Nasional, 2015) 

No Parameter Uji Satuan, 

min/maks 

Persyaratan 

1 Densitas  40oC kg/m3 850-890 

2 Viskositas 

40oC 

mm2/s  2,3-6,0 

3 Angka setana Min 51 

4 Titik nyala oC, min 100 

5 Titik kabut oC, maks 18 

6 Residu karbon %-massa, 

maks 

0,05 

7 Kadar Air %-volume, 

maks 

0,05 

8 Belerang mg/kg, maks 50 

9 Fosfor mg/kg, maks 4 

10 Angka asam mgKOH/g, 

maks 

0,5 

11 Gliserol bebas %-massa, 

maks 

0,02 

12 Gliserol total %-massa, 

maks 

0,24 

13 Kadar metil 

ester 

%-massa, 

min 

96,5 

14 Monogliserida %-massa, 

maks 

0,8 

15 Angka iodium %-massa  

(g-I2/100g), 

maks 

115 
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2. Minyak Jelantah 

Minyak jelantah atau minyak goreng bekas 

berasal dari limbah rumah tangga, hotel, restoran , dan 

tempat katering lainya (Awogbemi et al., 2021). 

Umumnya minyak jelantah sebagian besar terdiri dari 

trigliserida (88-98%) (Orsavova et al., 2015). Limbah 

minyak jelantah dalam jumlah besar mengakibatkan 

dampak buruk bagi kesehatan manusia dan hewan. 

Limbah minyak jelantah dapat menghambat aliran air, 

mengurangi konsentrasi oksigen, dan mengubah 

keseimbangan pada ekosistem (Awogbemi et al., 

2021). Sifat kimia dan fisika dari minyak jelantah 

sedikit berbeda dengan minyak pada umumnya 

karena perubahan  yang terjadi selama penggorengan. 

Pada Tabel 2.3 sifat kimia dan fisika dari minyak 

jelantah (Gonzaga et al., 2021). 

Tabel 2.3 sifat fisika dan kimia dari minyak jelantah 

Komponen nilai satuan 

Asam palmitat 12,03 % 

Asam stearat 4,40 % 

Asam oleat 23,58 % 

Asam linoleat 52,48 % 

Densitas (40oC) 926,02 kg/m3 

Viskositas (40oC) 36,08 Mm2/s 

Bilangan asam 2,53 mg KOH/g 
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Kandungan air 0,042 % 

Berat molekul 277,84 g/mol 

Struktur asam lemak dari minyak jelantah dapat 

dilihat pada Gambar 2.1 asam oleat, linoleat, strearat, 

palmitat, dan mirisitat. 

 

Gambar 2.1 Struktur asam lemak dari minyak 

jelantah 

Beberapa penelitian yang menggunakan jelantah 

dalam reaksi Esterifikasi dan Transesterifikasi. 

Mulyatun et al., (2023) biodiesel dari minyak jelantah 

menggunakan katalis bifungsional 2%V2O5.CaO 

menghasilkan FAME maksimum sebesar 51.30%. 

Elias et al., (2020) mensintesis katalis heterogen 

CaO/Al2O3 metode co-presipitasi dengan kondisi 

reaksi simultan esterifikasi/transesterifikasi pada 
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suhu 65oC, kecepatan 700 rpm, loading katalis 4 wt%, 

dan rasio metanol/minyak jelantah (9:1) 

menghasilkan FAME tertinggi sebesar 89,61%. 

Ibrahim & Mustafa, (2022) mensintesis katalis 

bifungsional SnZrO4 dengan metode co-presipitasi 

dengan kondisi reaksi transesterifikasi (suhu 70oC 

selama 4 jam, loading katalis 6 wt%, dan rasio 

metanol/minyak 10:1). 

3. Molibdenum(IV) oksida  

Molibdenum trioksida atau MoO3 adalah katalis 

atau precursor yang sering digunakan dalam sejumlah 

industri (Zdražil, 2001). Struktur α-MoO3 secara 

termodinamika lebih stabil dan mempunyai struktur 

yaitu ortorombik, β-MoO3 semistabil dengan struktur 

monoklinik, dan h-MoO3 fase metastabil dengan 

bentuk monoklinik dan kristal heksagonal (Deki et al., 

2009), struktur MoO3 dapat dilihat pada Gambar 2.2. 

 

Gambar 2.2 Struktur MoO3 
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Katalis MoO3 dapat dibuat dari dekomposisi 

termal dari senyawa garam ammonium heptamolibdat 

tetrahidrat atau (NH4)6Mo7O24.4H2O  pada rentang 

suhu 310-350oC mulai terbentuk MoO3 (Hanafi et al., 

1981). Hasil penelitian Shaheen & Selim (2000) 

melaporkan dekomposisi ammonium heptamolibdat 

tetrahidrat menjadi Molibdenum trioksida terjadi 

pada suhu >340oC. Skema reaksi dekomposisi dari 

ammonium heptamolibdat tetrahidrat dapat dilihat 

pada persamaan reaksi 2.4-2.7, sebagai 

berikut(Hanafi et al., 1981; Shaheen & Selim, 2000): 

 1
7
 (NH4)6Mo7O24.4H2O 

100−140𝑜𝐶

→         
1

5
 (NH4)4Mo5O17 + 

24

35
 H2O + 

2

35
 NH3                 (2.4) 

 
1

5
 (NH4)4Mo5O17 

175−235𝑜𝐶

→        
1

4
 (NH4)2Mo4O13 + 

3

20
 H2O + 

3

10
 NH3                                (2.5) 

 
1

4
 (NH4)2Mo4O13

275−298𝑜𝐶

→        
1

22
 (NH4)2Mo22O67 + 

2

27
 H2O + 

4

77
 NH3             (2.6) 

1

22
 (NH4)2Mo22O67 

>340𝑜𝐶

→     MoO3 + 
1

22
 H2O + 

1

11
 NH3                                                         (2.7) 

Pada persamaan diatas ammonium molibdat 

tetrahidrat disemua tahap terjadi pelepasan H2O dan 

NH3 dimulai pada suhu 100oC-140oC dan titik leleh 

MoO3 pada suhu 790oC (Shaheen & Selim, 2000). 

Beberapa penelitian katalis MoO3 sebagai produksi 

biodiesel. Efek promotor molibdenum terhadap 
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kinerja katalis MoO3/B-ZSM5 menggunakan metode 

impregnasi basah dalam produksi biodiesel, promotor 

molibdenum yang digunakan x%MoO3/B-ZSM5 (x= 

5, 15, 25, dan 35%,) dikalsinasi pada suhu 540oC 

selama 12 jam, hasil promotor 25% molibdenum 

terbentuk kristalinitas yang lebih tinggi dan 

meningkatkan sturktur kristalinitas (Mohebbi et al., 

2020). Penelitian Navajas et al., (2020) mensintesis 

katalis Al2O3 disupport MoO3 dengan memvariasikan 

loading x-MoO3 (x=8, 10,dan 16%) melaporkan 

penambahan loading MoO3 mengakibatkan luas 

permukaan pada katalis semakin kecil. Penelitian 

Figueiredo et al., (2022) menyelidiki performa katalis 

5%MoO3/Al-SBA-15 menggunakan minyak kedelai 

dan alkohol (rasio 1:20) pada suhu 59oC selama 4 jam 

menghasilkan konversi FAME 89,2%. Penelitian 

Almeida et al., (2014) melaporkan sintesis biodiesel 

dari minyak kedelai dengan katalis MoO3/TiO dan 

MoO3/SnO2  mampu menghasilkan konversi FAME 

>70%. 
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4. Katalis CaO  

Katalis CaO sering sekali digunakan sebagai 

katalis karena harganya murah, mudah didapat, tidak 

korosif, bahan ramah lingkungan dan tingkat 

kelarutan kebasaan yang tinggi (Bankovi et al., 2017). 

Katalis basa padat ini dalam bentuk (oksida, 

hidroksida, karbona, alkoksida dan digliseroksida) 

telah banyak diuji dalam reaksi Transesterifikasi 

(Kouzu & Hidaka, 2012). Sumber CaO alami bisa 

diperoleh dari cangkang kulit kerang (Abdullah, 

2015), cangkang telur (Ayodeji et al., 2018), 

cangkang telur bebek (Tangboriboon et al., 2012),  

cangkang kerang laut (Sari & Yusuf, 2018), 

Cangkang bekicot (Sunardi et al., 2013), dan tulang 

sapi (Ameh & Eterigho, 2022). Konversi CaCO3 

menjadi CaO dapat dikalsinasi pada suhu 800-1000oC 

tergantung pada material yang dipilih, dimana 

cangkang kulit kerang hasil kalsinasi pada suhu 

800oC selama 2 jam menghasilkan jumlah CaO lebih 

tinggi sebesar 98,49% (Abdullah, 2015), tulang sapi 

dikalsinasi pada suhu 1000oC selama 2 jam (Ameh & 

Eterigho, 2022), cangkang bekicot dikalsinasi pada 

suhu 800oC selama 4 jam (Kurniawan, E. A. Asril, 
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2019), dan cangkang telur bebek 1000oC selama 5 

jam (Nurlaela et al., 2014). Proses kalsinasi terjadi 

pada suhu yang tinggi agar tebentuk pelepasan 

senyawa organik dan gas karbon dioksida 

mengakibatkan persentase massa Ca dari material 

akan berkurang. Reaksi dekomposisi kalsium 

karbonat dapat dilihat pada persamaan dekomposisi 

kalsium karbonat menjadi kalsium oksida 2.8 (Hyatt 

et al., 1955). 

           CaCO3 (s) 
△
→ CaO(s) + CO2(g)                              (2.8) 

Dekomposisi CaCO3 menjadi CaO mulai 

terbentuk pada suhu 700oC (Hyatt et al., 1955). 

Penggunaan katalis CaO memiliki keunggulan dari 

segi biaya dan kinerja katalitik CaO tinggi pada 

proses transesterifikasi (Yan et al., 2010). Walaupun 

begitu, katalis CaO memiliki kelemahan yaitu pada 

suhu ruangan mudah terurai, cepat terhidrasi dengan 

udara pada tempat terbuka dan mudah terbentuk 

endapan bila tercampur dengan methanol membuat 

proses transesterifikasi kurang stabil (Marinkovi et 

al., 2016). Katalis CaO terdapat kelemahan dalam 
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transesterifikasi karena akvitias katalitiknya sensitif 

terhadap kelembapan yang dapat menurunkan laju 

katalis CaO (Azyan et al., 2018).  

Beberapa penelitian katalis CaO sebagai produksi 

biodiesel sebagai berikut:  Balamurugan et al. (2020) 

mensintesis biodiesel dari minyak biji rami 

menggunakan katalis cangkang telur ayam. Kulit telur 

dicuci beberapa kali dan dijemur dibawah sinar 

matahari, setelah kering dihaluskan menggunakan 

mixer grinder hingga terbentuk serbuk dan dikalsinasi 

pada suhu 900oC selama 4 jam untuk mengubah 

CaCO3 menjadi CaO dengan melepaskan 

karbondioksida. Proses transesterifikasi digunakan 

rasio minyak:metanol (1:8) menggunakan berat 

katalis 7% (b/b) dengan suhu 65oC menghasilkan 

FAME 91%, dan viskositas mm2/s. Ayodeji et al. ( 

2018) melaporkan hasil XRF kalsinasi pada katalis 

CaO dari cangkang telur ayam pada suhu 850oC 

menunjukan peningkatan kadar CaO dari 96% 

menjadi 97% dan akvitas katalitik untuk 

transesterifikasi minyak kacang kedelai dengan 

konversi menjadi biodiesel sebesar 91% pada kondisi 
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berat katalis 4% (b/b), rasio metanol:minyak (8:1) 

pada suhu 65oC selama 2 jam. Penelitian Haryono et 

al. (2023) melaporkan aktivitas katalis CaO dalam 

SiO2 dari cangkang telur bebek dikalsinasi pada suhu 

900oC selama 1 jam menghasilkan luas permukaan 

katalis sebesar 19,38 m2/g, ukuran pori-pori 0,0122 

cm3/g, dan rata ukuran pori-pori 3,22 nm.  

5. Katalis Bifungsional asam-basa 

Katalis bifungsional berkaitan dengan 

penggunaan berat molekul dan terdefinisi secara 

struktur memiliki dua gugus fungsi yang berbeda 

untuk menghasilkan atau selektivitas dalam reaksi, 

biasanya terjadi reaksi adisi polar dari nukleofil dan 

elektrofil secara streokimia melalui sistem katalis 

bifungsional (Dixon, 2016). Katalis bifungsional 

memiliki sifat lewis atau brosted dan gugus donor 

ikatan hidrogen secara kiral, efek kerja dari dua gugus 

fungsi saling melengkapi sehingga dapat 

meningkatkan reaktivitas dan streokontrol dalam 

reaksi (Dixon, 2016). Selain itu, karena banyaknya 

nukleofil dan elektrofil yang tersedia, jumlah reaksi 

adisi polar yang dikatalisis melalui katalis 



25 
 

bifungsional (Dixon, 2016). Katalis pada bifungsional 

dapat menyediakan metode transformasi yang efisien 

antara substrat kompleks menjadi produk, karena 

mengintegrasikan langkah-langkah katalitik secara 

berurutan menghindari pembentukan terhadap 

pemisahan produk (H. Li et al., 2016). Pada studi 

katalis biodiesel, konsep katalis heterogen 

bifungsional telah diperkenalkan di teknologi 

biodiesel untuk menghasilkan produksi biodiesel 

yang efisien dari bahan baku yang berbeda. Beberapa 

penelitian telah dilakukan terhadap penggunaan 

katalis heterogen bifungsional untuk produksi 

biodiesel dari bahan baku berbiaya rendah (Farooq & 

Ramli, 2015). Katalis bifungsional heterogen 

mempunyai potensi untuk melakukan reaksi simultan 

esterifikasi-transesterifikasi pada asam lemak dan 

trigliserida secara efisien, dengan meminimalkan 

reaksi hidrolisis minyak dan biodiesel untuk 

menghindari masalah air dan kadar asam lemak bebas 

yang tinggi (Lee et al., 2015), katalis bifungsional 

dalam mereaksikan dua tahap secara bersamaan pada 

reaksi esterifikasi dan transesterifikasi. Secara umum 
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mekanisme reaksi esterifikasi dan transesterifikasi 

ditunjukan pada Gambar 2.3. 

 

Gambar 2.3 Mekanisme reaksi Esterifikasi dan 

Transesterifikasi (Kulkarni et al., 

2006) 

dimana pada tahap esterifikasi asam karboksilat 

bereaksi dengan alkohol melibatkan katalis homogen 

asam kuat seperti asam sulfat (H2SO4 ) terjadi lima 

tahap mekanisme, yaitu: protonasi asam karboksilat, 

reaksi alkohol, transfer proton, eliminasi molekul air, 

dan deprotonasi ion hidrogen (Ahmed & 

Huddersman, 2022). Pada tahap protonasi asam 

karboksilat menghasilkan ion oksonium yang dapat 

mengalami reaksi substitusi dengan alkohol 
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menghasilkan molekul intermediet. Selanjutnya 

molekul tersebut dapat melepas proton menjadi ester 

(Christie, 2012). Kemudian muatan positif  pada 

gugus karboil meningkat karena interaksi dan 

serangan nukleofilik pada pasangan elektron dari 

gugus hidroksil milik alkohol, sehingga terbentuk 

senyawa ester dan molekul air (Duarte et al., 2011). 

Pada reaksi transesterifikasi terjadi pertukaran gugus 

alkil dari minyak hewani/nabati dengan gugus metil 

alkohol (R-OH) dikatalisis dengan katalis basa, 

dimana mekanisme transesterifikasi terjadi dengan 

gugus karbonil ester mengalami serangan nukelofilik 

membentuk alkoksida dari katalis membentuk 

molekul metil ester dan gliserol (Patel & Shah, 2015). 

6. Instrumentasi 

a. XRD  

XRD (X-ray Difraction) adalah teknik 

berteknologi tinggi dan tidak merusak, biasa 

digunakan untuk menganalisis berbagai bahan 

termasuk cairan, logam, mineral, polimer, katalis, 

plastik, obat-obatan, lapisan sel surya, dan 

semikonduktor. Teknik ini praktis di berbagai bidang 
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industri, termasuk mikroelektronika, pembangkit 

listrik, dan masih banyak lagi. Analisis XRD dapat 

dengan mudah mendeteksi adanya cacat pada struktur 

kristal tertentu, tingkat ketahanannya terhadap 

tekanan, teksturnya, ukuran dan derajat 

kristalinitasnya (Bunaciu & S, 2015). Ketika foton 

dari sinar-X mencapai materi, beberapa jenis interaksi 

terjadi efek penyerapan dan hamburan yang disebut 

hampuran Rayleigh. Hamburan ini terjadi antara 

foton dan elektron yang mengelilingi inti atom 

sehingga energi yang tersebar oleh gelombang tidak 

berubah dan mempertahankan fasanya dengan 

gelombang (Dinnebier & Billinge, 2008). Metode ini 

didasarkan pada diffraksi sinar-X secara periodik dan 

dideteksi sudut atau energi dari sinyal diffraksi (Epp, 

2016) skema sinar difraksi foton dari bidang kisi 

(Gambar 2.4) 
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Gambar 2.4 Kondisi geometri sinar difraksi foton 

dari bidang kisi (Ermrich, 2011) 

Persamaan hukum Bragg’s pada rumus 2.9, 

dimana n adalah order difraksi, λ panjang gelombang 

(nm), dhkl adalah jarak kisi dalam satuan nm dan θ 

sudut berkas diffraksi dalam derajat. sebagai berikut 

(Rini & Restiana, 2019): 

              nλ = 2dhkl sin (θ)       (2.9) 

Pola diffragtogram XRD pada suhu <800oC 

masih terdapat fasa CaCO3 sebagai fasa utama, 

sedangkan fasa CaO puncak intesitasnya masih 

rendah atau fasa utamanya lebih sedikit dibandingkan 

CaCO3. Puncak diffragrogram pada suhu <800oC 

dapat terlihat pada 2θ = 23,12o; 26,31o; 36,36o; 

39,49o; 43,29o; 47,29o; 47,58o dan 48,58o. Sedangkan 



30 
 

pada >800oC  mulai terlihat puncak diffragrogram 

fasa CaO terlihat pada 2θ = 34,12o; 37,48 o; 53,98 o; 

64,46o dan 67,49o terbentuk pada suhu kalsinasi 

800oC dan 900oC (Yin et al., 2016) ditunjukan pada 

Gambar 2.5 XRD dari cangkang telur bebek. 

 

Gambar 2.5 Pola XRD kalsinasi cangkang telur 

bebek pada suhu 600-900oC (Yin et 

al., 2016) 

Pada pola difragtogram dari ammonium 

heptamolibdat tetrahidrat atau (NH4)6Mo7O24.4H2O 

dikalsinasi pada suhu 450oC terlihat bahwa puncak 

dari h-MoO3 dan fasa α-MoO3 menunjukan fasa 

kristalinitas yang berbeda, berupa fasa heksagonal 

dan fasa ortorombik yang sangat kristalin karena 
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puncak diffragrogram cukup tajam dan melebar. 

Puncak difraktogram terlihat pada intensitas 

maksimumnya dengan nilai indek miller yaitu (100), 

(110), (210), (300), (310), (320), (410), dan (008) 

untuk h-MoO3 (210) pada posisi 25,78o dan (021)  

posisi 27,32o dengan intesitas tinggi, sedangkan 

puncak diffraksi untuk α-MoO3 (020), (110), (040), 

(021), (111), dan (002). Semua puncak dari kedua 

fasa hanya terdapat ortorombik dan heksagonal, fasa 

lain dari MoO3 tidak ditemukan dalam pola diffraksi 

MoO3 (Sen et al., 2019) ditunjukan pada Gambar 2.6 
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Gambar 2.6 Pola XRD dari MoO3 (Sen et al., 2019) 
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b. FTIR 

Spektrum Infrared (IR) adalah teknik yang 

didasarkan pada vibrasi atom dalam suatu molekul 

atau mineral (Petit & Madejova, 2013). Hasil vibrasi 

untuk mengukur frekuensi serapan radiasi 

menghasilkan spektrum yang dapat digunakan untuk 

mengidentifikasi gugus fungsi dan senyawa, terdapat 

juga beberapa pengotor sehingga menghasilkan pita 

karakterisitiknya sendiri di wilayah IR (Thomas et al., 

2017). Spektrum IR dapat diukur menggunakan 

sampel yang dapat dianalisis dalam fasa cair, padat, 

atau gas (Thomas et al., 2017) ditunjukan pada 

Gambar 2.7 skema diagram instrument FTIR. 

 

Gambar 2.7 instrument FTIR (Thomas et al., 2017) 
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Desain dasar intrumen beserta fungsinya, sebagai 

berikut (Thomas et al., 2017): 

1) Sumber: Energi IR yang dipancarkan dari sumber 

benda hitam yang bersinar, akan melewati celah 

yang mengontrol jumlah energi yang akan terjadi 

pada sampel. 

2) Interferometer: sinar yang masuk ke tempat 

interferometer terjadi “pengkodean spektra”, 

sehingga sinyal interferogram yang dihasilkan 

akan keluar dari interferometer. 

3) Sampel: Sinar memasuki kompartemen sampel 

tergantung pada jenis analisis yang dilakukan. 

Disinilah frekuensi energi pada sampel diserap. 

4) Detektor: Sinar diteruskan ke detektor untuk 

pengukuran akhir. Detektor dirancang khusus 

untuk mengukur tanda khusus pada 

interferogram. 

5) Kisi refleksi: jarak alurnya sekitar 120 mm-1 untuk 

mengurangi efek tumpeng tindih dan menghindari 

kemungkinan radiasi nyasar, filter atau prisma 

dilapisi beberapa filter untuk memindai wilayah 

yang luas. 
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6) Cermin: Cermin digunakan untuk memfokuskan 

dan mengkolimasi radiasi Infrared (IR). 

Umumnya terbuat dari Pyrex atau bahan lain 

dengan koefisien ekspansi termal yang rendah. 

Permukaan depan dilapisi dengan logam tipis 

seperti Al, Ag, atau Au yang diendapkan secara 

vakum. 

7) Komputer: Sinyal yang diukur adalah sinyal 

digital yang dikirim ke computer, hasil FT-IR 

berupa intesitas (%) dan bilangan gelombang (cm-

1). 

Profil Spektrum FTIR dari kalsinasi cangkang 

telur pada suhu 900oC dan serbuk cangkang telur dari 

CaCO3 pada bilangan gelombang 1393 cm-1, 873 cm-

1, dan 712 cm-1. Transformasi fasa CaCO3 mejadi 

CaO terlihat pada 1413 dan 875 cm-1 yang 

menunjukan vibrasi serapan tajam  ikatan Ca-O, 

dimana terdapat vibrasi Ca-OH terlihat pada 3647 cm-

1 (Yilmaz et al., 2019) ditunjukan pada Gambar 2.8 

FTIR serbuk cangkang dan kalsinasi serbuk 

cangkang. 
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Gambar 2.8 FTIR serbuk cangkang dan kalsinasi 

serbuk cangkang (Yilmaz et al., 2019) 

c. TPD-CO2 

TPD (Temperature Programmed Desorption) 

dikenal sebagai spektroskopi desorpsi termal adalah 

pengukuran dinamis yang memantau evolusi gas saat 

dipanaskan. Evolusi gas dapat dipantau oleh sensor 

tekanan, pengukur aliran massa, atau dengan 

menggunakan spektrometer massa (MS). TPD dapat 

digunakan untuk mempelajari kinetika dan 

mekanisme reaksi, mendeteksi reaksi pada 

permukaan, pengotor material, dan komposisi. 

Misalnya menganalisis suhu desorpsi sebagai fungsi 

memvariasikan laju pemanasan pada sampel 
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digunakan untuk mengkarakterisasi energi aktivasi 

untuk gas (Hurst et al., 2013). Teknik TPD suhu 

meningkat secara liniear dan konsentrasi gas yang 

terdesopsi dicatat sebagai fungsi suhu, sedangkan 

kalorimetri melibatkan adsorpsi gas ke permukaan 

sampel sementara itu dijaga pada suhu konstan dan 

detector saliran panas akan memancarkan sinyal 

sebanding dengan jumlah perpindahan panas per 

satuan waktu. Jenis absorpsi gas yang dapat 

digunakan berupa gas NH3, CO, CO2, SO2, dan H2O. 

Gas yang paling sering digunakan untuk titrasi asam 

atau situs permukaan biasanya digunakan gas NH3, 

piridin, CO, CO2, dan SO2 (Rakic & Damjanovi, 

2013).  

Peralatan analisis untuk TPD terdiri dari dua 

bagian besar, yaitu reactor kuarsa unit dan unit 

pendeteksi vakun bertekanan tinggi. Pada unit berkas 

terdapat tempat sampel yang terbuat dari grafit 

berlapis karbon pirolitik, di dalam reaktor kuarsa dan 

tempat sampel dipanaskan dengan metode induksi 

berfrekuensi tinggi. Sedangkan unit pendeteksi terdiri 

dari QMS (Quadrupole mass spectrometer), 

penampung gas, dan dua saluran TMP (turbomleculer 



37 
 

pumps) untuk mempertahankan tekanan dasar sebesar 

1×10-5 Pa dan menentukan secara kuantitatif jumlah 

CO, CO2, dan H2O dengan sensitivitas sekitar 0,1 

mol/s (Ishii & Kyotani, 2016) Skema peralatan TPD 

ditunjukan pada Gambar 2.9.  

 

Gambar 2.9 Skema peralatan TPD (Ishii et al., 2014) 

Pada profil TPD-CO2 ditunjukan pada Gambar 

2.10 dari cangkang telur dikalsinasi pada suhu yang 

berbeda menunjukan puncak yang luas diatas 500oC. 

Pada hasil kalsinasi pada suhu 800oC profil TPD 

menunjukan satu puncak yang kuat dan tajam diatas 

700oC, yaitu karakterisiktik desorpsi CO2 dari situs 

basa kuat. Sedangkan hasil kalsinasi pada suhu diatas 

800oC, kekuatan dari logam oksida alkali dalam 
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aktivitas katalitik untuk transesterifikasi meningkat 

relative cukup besar (Z. Li et al., 2021).  

 

Gambar 2.10 TPD-CO2 katalis CaO dari cangkang 

telur (L. Sun et al., 2019) 

d. TPD-NH3 

Metode teknik TPD-NH3 (temperature 

Programmed-ammonia) dalam kebanyakan kasus, 

keasaman logam oksida berperang penting dalam 

berbagai reaksi, akibatnya keasaman logam oksida 

memiliki sifat-sifat asam padat yang terdiri dari 

kekuatan, jenis, dan sejumlah situs asam. Metode 

TPD-NH3 adalah metode ideal yang digunakan untuk 

menentukan situs aktif asam dalam sebuah katalis 

(Chester & Derouane, 2001). Gas ammonia (NH3) 
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berinteraksi dengan situs asam bronsted dan lewis, 

sehingga sifat situs tersebut dapat terdesorbsi dan 

adsorpsi dari situs lewis lebih kuat dibandingkan situs 

bronsted (Demmin & Gorte, 1984). Profil TPD-NH3 

dari MoO3 terdapat dua serapan pada suhu 80oC dan 

142oC yang menunjukan adanya adsropsi NH3 pada 

situs asam lemah ditunjukan pada Gambar 2.11 (J. 

Zhang et al., 2021). 

 

Gambar 2.11 TPD-NH3 MoO3 (J. Zhang et al., 2021) 

e. GC-MS  

GC (Gas Chromatography) adalah salah satu jenis 

kromatografi yang fasa geraknya berupa gas, 

biasanya gas innert (He2 atau N2) dan fasa diamnya 

adalah lapisan mikroskopis berupa cairan atau 
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polimer pada padatanan innert penyangga didalam 

pipa kaca atau logam yang disebut kolom. Kolom 

kapiler yang berisi fasa diam tidak mudah mengguap, 

sehingga komponmen dalam sampel dipisahkan satu 

sama lain karena membutuhkan waktu yang lebih 

lama untuk melewati kolom dari yang lain. 

Spektrometri massa (MS) adalah detektor untuk GC 

sebagai sampel yang keluar dari ujung kolom GC 

yang terfragmentasi dan fragmen diurutkan 

berdasarkan massa untuk membentuk pola 

framgmentasi (Hussain & Maqbool, 2014). 

Gas Chromatograpy-Mass Spectrometry (GC-

MS) adalah metode analisis yang menggabungkan 

kromatografi gas-cair dan spektrometri massa untuk 

mengidentifikasi berbagai zat pada sampel uji. Gas 

Chromatograpy dapat memisahkan senyawa volatil 

dan semi-volatil dengan resolusi tinggi. MS 

memberikan informasi mengenai structural tentang 

sebagian besar senyawa sedemikian rupa sehingga 

dapat diidentifikasi secara tepat. Instrumen. GC-MS 

terdiri dari dua komponen instrument utama. Bagian 

kromatografi gas terpisah dalam sampel menjadi gas 

berdasarkan volalitasnya dengan menggalirkan gas 
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innert (fasa gerak) yang membawa sampel ke fasa 

diam. Pada Gambar 2.12 menunjukan skema digram 

GC-MS pada bagianya dan fungsinya, sebagai 

berikut: 

 

Gambar 2.12 Peralatan GC-MS (Hussain & 

Maqbool, 2014) 

Bagian komponen dari GC-MS beserta fungsinya, 

sebagai berikut (Hussain & Maqbool, 2014): 

1) Suplay gas 

Gas pembawa diuapkan dari silinder melalui 

regulator dari pipa ke instrument. Hal ini terjadi untuk 

memurnikan gas terhadap sampel dan memastikan 

pasokan gas bertekanan tinggi terhadap instrument 

GC-MS. 
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2) Injektor 

Sampel diuapkan dan gas yang dihasilkan 

dimasukan ke dalam aliran pembawa melalui kolom 

GC sehingga sampel menguap membentuk campuran 

pembawa gas, pelarut yang diuapkan dan zat terlarut 

yang diuapkan. 

3) Kolom 

Pada bagian ini menggunakan fasa gerak gas 

untuk mengangkut komponen sampel melalui kolom 

yang dikemas dengan partikel silica berlapis, fasa 

diam yang dilapisi masuk ke dinding bagian dalam. 

Umumnya panjang kolom kapiler 10-120 m dan 

bagian dalamnya berdiameter 0,10-0,50 mm. Kolom 

GC cenderung memiliki panjang 1-5 m dengan 

diameter dalamnya 2-4 mm. 

4) Kolom oven 

Kromatografi gas mempunyai oven yang suhunya 

dapat deprogram, suhu pada oven kromatografi gas 

biasanya berkisar dari 5oC hingga 400oC dan 

dilengkapi dengan pendingin kriogenik pada suhu -

25oC pada instrument GC-MS. 

5) Spectrometer massa 
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Pemisahan ion fasa gerak ke fasa diam dicapai 

dalam spectrometer massa menggunakan medan 

listrik atau magnet untuk membedakan ion. 

6) Sumber ion 

Dari sumber ion, produk dionisasi sebelum 

dianalisis dalam spectrometer massa, yang 

dipancarkan dari filament yang dipanaskan untuk 

terionisasi. Ion-ion yang dihasilkan secara elektrik 

didorong keluar dari sumber ion oleh tegangan positif 

pada elektroda repeller. 

Pada hasil GC-MS yang dilaporkan oleh 

Velmurugan & Warrier, (2022) kromatogram 

biodiesel dari minyak jelantah menggunakan katalis 

MgO-SnO2 menunjukan puncak dari metil ester asam 

9-oktadekenoat dengan waktu retensi 25,17 menit. 

Mulyatun et al., (2023) melaporkan biodiesel dari 

minyak jelantah menggunakan katalis bifungsional 

V2O5-CaO menghasilkan 8 metil ester (FAME) dari 

kromatogram metil laurat, metil miristat, meti 

palmitoleat, metil palmitat, meti linoleat, metil oleat, 

metil strearat, dan metil arakat. Spektrum GC-MS 

biodiesel ditunjukan pada Gambar 2.13. 
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Gambar 2.13 Kromatogram dari biodiesel dari 

minyak jelantah (Velmurugan & 

Warrier, 2022) 

B. Kajian hasil penelitian yang relevan 

Mulyatun et al., (2023) mensintesis katalis 

bifungsional 2%V2O5.CaO dengan metode physical 

mixing sebagai produksi metil ester dari minyak jelantah 

berhasil memperbesar luas area permukaan  katalis dan 

memperkecil ukuran pori-pori pada katalis. Barbarosa et 

al., (2010) mensintesis biodiesel dari pencampuran 

minyak jarak pagar dan minyak kacang kedelai 

menggunakan pelarut etanol dengan katalis KOH didapat 

waktu optimum reaksi selama 4 jam menghasilkan FAEE 

(Free Acid Ethyl Ester) 96%, Viskositas (40oC) sebesar 

4,9 mm2/s , dan massa jenis (40oC) 0.925 g/cm3. Roschat 

et al. (2016) mensintesis minyak jarak pagar 

menggunakan katalis heterogen CaO dari batu kapur 
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melaporkan suhu optimal produksi CaO pada suhu 800oC, 

jumlah katalis 6% pada suhu 65oC, rasio metanol:minyak 

(15:1) menghasilkan FAME (Free Acid Methy Ester) 

sebesar 95,63%. Wicaksono & Kusumaningtyas, (2019) 

melaporkan penambahan logam ZnO mampu 

meningkatkan aktivitas katalitik yang lebih tinggi 

dibandingkan katalis CaO dengan menghasilkam yield 

biodiesel  sebesar 97,79%. Hashmi et al . (2016) minyak 

jarak pagar sebagai bahan baku dengan katalis heterogen 

Al2O3.CaO 6% (b/b) dengan rasio minyak:metanol (1:5), 

kecepatan pengadukan 600 rpm, pada suhu 100oC selama 

3 jam menghasilkan yield biodiesel  82,3%. Ferreira et al. 

(2019) mensintesis biodiesel dengan mengetahui 

pengaruh kalsinasi pada katalis MoO3 dengan metode 

physical mixing sebagai aplikasi biodiesel dari minyak 

kedelai dihasilkan yield biodiesel tertinggi pada suhu 

kalsinasi 600oC menghasilkan FAME >90%. Aktivitas 

katalitik MoO3 mengalami penuruan FAME pada suhu 

>700oC menjadi 43,2%, dan tingkat keasaaman MoO3 

pada suhu 600oC sebesar 16,2 mmol/g. Gonzaga et al., 

(2021) mensintesis katalis bifungsional Fe2O3/CaO 

dengan metode pertukaran ion berhasil meningkatkat luas 

area permukaan CaO dari 7,99 menjadi 12,15 m2/g, situs 
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basa 65,06 µmol, situs asam 238,19 µmol, dan FAME 

sebesar 92%. Mohebbi et al., (2020) penambahan 

25%MoO3 pada B-ZSM-5 mampu meningkatkan 

kristanilitas, luas permukaan, dan struktur mesopori 

dengan konversi biodiesel tertinggi sebesar 98%. Elias et 

al., (2020) penambahan logam oksida CaO pada Al2O3 

mampu menurunkan kadar FFA yang signifikan dan 

menghasilkan FAME tertinggi 98%. 

C. Hipotesis 

Berdasarkan review yang telah dilakukan hipotesis 

penelitian katalis bifungsional 3%MoO3/CaO dapat 

memberikan aktivitas katalitik yang lebih baik dari CaO 

dalam mensintesis biodiesel dari minyak jelantah dengan 

kadar FFA yang tinggi. 

 

 

 

 

 



47 
 

BAB III 

METODE PENELITIAN 

A. Alat dan bahan 

1. Alat 

Alat yang digunakan pada penelitian ini sebagai 

berikut: gelas beaker, gelas ukur, corong pisah, hotplate 

stirrer, cawan porselin, neraca analitik, magnetic stirrer 

ukuran 30 mm, pikometer, satu set rangkaian alat reflux 

dilengkapi kondensor, oven, Thermo Scientific 

Thermolyne Muffle Furnace, X-Ray Diffraction (XRD, 

Shimadzu XRD-7000), Fourier Transform-Infra Red 

(FTIR, Perkin-Elmer UATR Spectrum Two), , Gas 

Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS, Shimazu 

GCMS-OP2010 SE), dan Temperature Programmed 

Desorption of ammonia (TPD-NH3, Chemisorb 2750 

Micromeritics), dan Temperature Programmed 

Desorption of carbon dioxide (TPD-CO2, Chemisorb 

2750 Micromeritics). 

2. Bahan 

Bahan yang digunakan pada penelitian ini sebagai 

berikut: Aquades, metanol CH3OH (99%, merck), 

cangkang telur bebek dibeli melalui toko warung makan,  
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Kalium Hidroksida KOH (99%, merck), indikator PP 

(Phenolphthalen), n-heksana C6H14 (99%, merck), dan 

Ammonium heptamolibdat tetrahidrat 

(NH4)6Mo7O24.4H2O (99,9%, merck), Nilai FFA (Free 

Fatty Acid), densitas (40oC), dan bilangan asam dapat 

dilihat pada tabel 3.1 pada minyak jelantah (diambil dari 

restoran dan rumah makan sekitar ngaliyan, Kota 

Semarang, Indonesia) dan asam klorida HCl (37%, 

merck).                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                  

B. Prosedur Kerja 

1. Treatment minyak jelantah 

Minyak jelantah harus dilakukan pre-treatment untuk 

menghilangkan partikel padat, garam, dan air. Minyak 

goreng bekas disaring untuk menghilangkan partakel 

padat dan ditambahkan dengan air panas pada pada suhu 

80oC kedalam minyak yang dipanaskan sebelumnya. 

Setelah itu, minyak dipisahkan dan dipanaskan pada suhu 

80oC untuk menguapkan sisa-sisa air dalam minyak 

(Gonzaga et al., 2021). Selanjutnya, hasil treatment 

minyak jelantah digunakan dalam mengetahui aktivitas 

katalitik katalis heterogen CaO dan bifungsional 

3%MoO3/CaO untuk produksi biodiesel. 
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Tabel 4.1 Karakteristik densitas (40oC), FFA, dan 

bilangan asam dari minyak jelantah 

parameter hasil satuan 

densitas (40oC) 0,9033 g/mL 

FFA  (Free Fatty Acid) 7,52 % 

bilangan asam 14,59 mg.KOH/g 

 

2. Preparasi Katalis CaO 

Cangkang telur bebek dibersihkan lalu dicuci 

menggunakan akuades sampai selaput kulit putih telurnya 

benar-benar hilang dan dikeringkan menggunakan oven 

pada suhu 105oC selama 24. Setelah itu digerus menjadi 

potongan kecil menggunakan mortar alu hingga menjadi 

bubuk halus dan diayak ukuran 40 mesh. Serbuk 

cangkang telur bebek dikalsinasi pada suhu 900oC selama 

4 jam hingga menjadi serbuk abu berwarna putih (Buasri 

et al., 2013). Serbuk hasil kalsinasi dikarakterisasi 

menggunakan instrument  XRD, FTIR dan TPD-CO2.  

3. Preparasi Katalis MoO3/CaO 

Ammonium heptamolibdat tetrahidrat atau 

(NH4)6Mo7O24.4H2O digunakan untuk prekursor dalam 

impregnasi molibdenum trioksida (MoO3) disupport CaO 

dari cangkang telur bebek dengan metode impregnasi 

basah. Garam (NH4)6Mo7O24.4H2O (persentase loading 
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MoO3 = 3%wt.) dilarutkan dalam akudes diaduk hingga 

homogen dan dicampur dengan larutan CaO (24,25 g 

dilarutkan 100 mL akuades) diaduk dengan magnetik 

stirrer pada suhu kamar selama 4 jam. Setelah itu 

campuran larutan dipanaskan pada suhu 80-90oC untuk 

menguapkan air hingga terbentuk bubur (slury) berwarna 

putih. Bubur dikeringkan pada suhu 120oC selama 24 jam 

hingga kering dan dikalsinasi pada suhu 600oC selama 4 

jam (Kaur & Ali, 2015), skema sintesis 3%MoO3/CaO 

ditunjukan pada Gambar 3.1. 

 

Gambar 3.1 Skema sintesis katalis heterogen 

bifungsional MoO3/CaO 

Katalis heterogen bifungsional 3%MoO3/CaO 

disimpan dalam botol vial dan dimasukan kedalam 
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desikator. Setelah itu dikarakterisasi menggunakan 

instrumen FT-IR, XRD, TPD-NH3, dan TPD-CO2. Hasil 

karakterisasi katalis heterogen bifungsional 

3%MoO3/CaO selanjutnya akan digunakan pada proses 

simultan esterifikasi-transesterifikasi menggunakan 

minyak jelantah untuk mengetahui akvitas katalik 

terhadap produksi biodiesel. 

4. Karakterisasi Katalis  

Karataterisasi FTIR (Fourier Transfrom Infrared) 

pada CaO dan MoO3/CaO untuk mengetahui gugus 

fungsi dengan dilengkapi dengan ATR (Attenuated Total 

Reflaction) dengan metode pelet Kbr pada bilangan 

gelombang 4000-500 cm-1.  

Karakterisasi XRD (X-ray Difraction) untuk 

mengetahui fasa dari CaO dan MoO3/CaO pada sudut 2θ 

=10o-90o menggunakan sinar radiasi Cu Kα 

monokromatik (λ = 1,54060 Å).  

Karakterisasi TPD-CO2 dan NH3 untuk mengetahui 

kekuatan kebasaan dan keasaman menggunakan alat 

Chemisorb 2750 Micromeritics, dilakukan proses pre-

treatment dengan pemanasan pada suhu 350oC selama 60 

menit dialiri gas He dalam kondisi innert (50 mL/menit). 
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Proses adsorpsi CO2 atau NH3 (5% dalam He,v/v) pada 

suhu ruang serlama 30 menit, lalu di-purging dengan gas 

He (innert) pada suhu ruang selama 30 menit. Setelah itu, 

proses desorpsi CO2 atau NH3 dilakukan dari suhu ruang 

hingga suhu 800oC dengan mengalirkan gas He dengan 

laju kenaikan suhu (heating rate) sebesar 10oC/menit, 

ditahan selama 30 menit, dan dideteksi oleh signal TCD. 

5. Uji Akvitas katalis CaO dan 3%MoO3/CaO 

Uji aktivitas katalis heterogen CaO dan bifugsional 

3%MoO3/CaO dilakukan dalam reaktor batch berleher 

dua dengan dasarnya alas bulat berukuran 250 mL 

dilengkapi dengan kondensor refluks, magnetic stirrer, 

dan termometer. Sebanyak 45,156 g minyak jelantah 

ditambahkan dengan metanol (rasio mol minyak:metanol 

1:6) ditambahkan katalis 1% (0,45156 g) dicampurkan 

sambil diaduk dengan kecepatan konstan 300 rpm 

menggunakan magnetic stirrer pada suhu 65oC±0,5 

selama 2 jam (Wicaksono & Kusumaningtyas, 2019). 

Setelah itu, dipindahkan ke dalam gelas beaker dengan 

ditambahkan 10 mL larutan HCl 2M diaduk 

menggunakan hotplate stirrer pada suhu 80oC selama 10 

menit, lalu ditambahkan 10 mL N-heksana diaduk 

menggunakan hotplate stirrer pada suhu 80oC selama 10 
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menit. Hasil pencampuran dimasukan kedalam corong 

pisah dan didiamkan selama 24 jam hingga terbentuk 

lapisan bawah (gliserol) dan lapisan atas adalah biodiesel. 

Setelah itu dipisahkan antara gliserol dan biodiesel. 

Lapisan atas biodiesel yang sudah dipisahkan diuapkan 

dengan rotary evaporator pada suhu 69oC hingga tidak 

menguap. Selanjutnya biodiesel dipanaskan selama 15-30 

menit pada suhu 100oC dengan kecepatan pengaduk 150 

rpm (Mulyatun et al., 2023).  

4. Analisis FAME biodiesel menggunakan GC-MS 

Karakterisasi biodiesel menggunakan intrumen GC-

MS (Gas Chromatography-Mass Spectrometry) merek 

Shimazu GCMS-QP 2010 SE. Perhitungan FAME (%) 

dibandikan antara waktu retensi komponen dan spectrum 

massa dari database spectrum massa NIST 62  dan Wiley 

7 untuk mengidentifikasi komposisi metil ester 

biodiesel(Pandiangan et al., 2023). Biodiesel yang sudah 

dikarakterisasi menggunakan GC-MS dihitung nilai 

FAME Yield dapat dilihat pada persamaan 3.1(Rabie et 

al., 2019): 

FAME Yield (%) = ( 
Berat biodiesel × FAME (%)

minyak jelantah (g)
) × 100%  (3.1) 
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Konversi FFA dalam minyak jelantah dapat dihitung  

dari nilai rata-rata bilangan asam minyak menggunakan 

persamaan (3.2) sebagai berikut (Wang et al., 2006): 

Konversi FFA (%) = (1 − 
𝐴𝑉𝐵

𝐴𝑉𝑀𝐽
) × 100%       (3.2) 

Keterangan: 

AVB  = bilangan asam produk biodiesel 

AVMJ = bilangan asam minyak jelantah 

5. Analisis Densitas (40oC) biodiesel 

Sebanyak 5 g biodiesel dipanaskan pada suhu 40oC 

menggunakan hotplate strirrer sambil diaduk dengan 

kecepatan 100 rpm, lalu dimasukan kedalam piknometer 

ukuran 5 mL dan ditimbang dengan neraca analitik. 

Perhitungan massa jenis pada biodiesel menggunakan 

persamaan (3.3): 

Densitas (g/mL) = ( 
𝑚𝑏𝑖𝑜𝑑𝑖𝑒𝑠𝑒𝑙− 𝑚𝑝𝑖𝑘𝑛𝑜𝑚𝑒𝑡𝑒𝑟 𝑘𝑜𝑠𝑜𝑛𝑔

𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒 𝑝𝑖𝑘𝑛𝑜𝑚𝑒𝑡𝑒𝑟 (𝑚𝐿)
)      (3.3) 

6. Analisis Bilangan asam biodiesel 

Sebanyak 1 g biodiesel dimasukan kedalam 

erlemenyer dengan ditambahkan 20 mL metanol dan 2-3 

tetes indikator PP. Setelah itu dilakukan titrasi 

menggunakan larutan KOH 0,1 N sebanyak tiga kali 
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sampai terbentuk warna merah muda. Perhitungan 

bilangan asam pada biodesel menggunakan persamaan 

3.4: 

Bilangan asam (mg-KOH/g)=( 
 𝑉𝐾𝑂𝐻× 𝑁𝐾𝑂𝐻

𝑊𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙 (𝑔)
 × 56,1)               (3.4) 

Keterangan: 

VKOH  = volume KOH yang dibutuhkan untuk titrasi 

terhadap sampel (mL) 

NKOH  = normalitas KOH yang digunakan terhadap 

sampel (N) 

Wsampel = berat sampel (g) 
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BAB IV 

HASIL PEMBAHASAN 

A. Sintesis katalis CaO dan Bifungsional 3%MoO3/CaO 

Sumber katalis CaO pada penelitian ini disintesis berasal 

dari cangkang telur bebek. Sintesis katalis CaO dilakukan 

dengan mencuci cangkang telur dengan akuades, setelah itu 

dikeringkan pada suhu 105oC selama 24 jam bertujuan untuk 

menguapkan air. Cangkang telur yang sudah kering di 

tumbuk menggunakan mortar alu dan diayak 40 mesh yang 

bertujuan untuk mendapatkan luas area permukaan yang 

sama. Serbuk kering dikalsinasi pada suhu 900oC selama 4 

jam (Buasri et al., 2013). Selama proses kalsinasi cangkang 

telur bebek 95,36% fasa CaCO3 terdekomposisi menjadi fasa 

CaO (Dewi et al., 2023). Proses kalsinasi adalah reaksi 

penguraian senyawa CaCO3 dengan pembakaran suhu tinggi, 

dimana CaCO3 terdekomposisi menjadi CaO pada rentang 

suhu 500-900oC (Razali et al., 2021). Skema reaksi 

dekomposisi CaCO3 dari cangkang telur bebek menjadi CaO 

dapat dilihat pada persamaan 4.1 (Razali et al., 2022). 

CaCO3(s) 
500−900𝑜𝐶
→          CaO(s) + CO2(g)                    (4.1) 
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Sumber katalis MoO3 dapat berasal dari prekursor 

(NH4)6Mo7O24.4H2O (Shaheen & Selim, 2000) dan bis(t-

(NtBu)2(NMe2)2Mo (Sian & Reddy, 2004). Pada penelitian 

ini katalis MoO3 berasal dari (NH4)6Mo7O24.4H2O yang akan 

digunakan sebagai prekusor dalam mensintesis MoO3 

disupport CaO. Katalis heterogen bifungsional MoO3/CaO 

disintesis dengan metode impregnasi basah, sebanyak 24,25g 

CaO hasil kalsinasi dan (NH4)6Mo7O24.4H2O dilarutkan 

dalam akuades secara terpisah hingga homogen. Larutan 

dicampurkan dan diaduk dengan magnetik stirrer pada suhu 

kamar selama 4 jam ditutup pada bagian atas gelas beaker 

menggunakan alumunium foil. Campuran larutan diuapkan 

dengan hotplate pada suhu 80-90oC bertujuan untuk 

menguapkan air dalam campuran hingga terbentuk seperti 

bubur (slury) berwarna putih dan dikeringkan pada suhu 

120oC selama 24 jam untuk memaksimalkan penguapan air 

pada endapan katalis. Serbuk putih hasil pengeringan 

dikalsinasi pada suhu 600oC selama 4 jam hingga terbentuk 

serbuk berwarna putih ditunjukan pada Gambar 4.1, menurut 

Hanafi et al., (1981) melaporkan dekomposisi 

(NH4)6Mo7O24.4H2O pada tahap pertama, mulai terjadi 

pelepasan air (H2O) dan ammonia (NH3) pada suhu 80-110oC 

membentuk (NH4)2O.2,5MoO3. Tahap kedua pada rentang 
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suhu 210-230oC membentuk senyawa (NH4)2O.4MoO3 

mengalami transformasi menjadi (NH4)2O.12MoO3. Tahap 

ketiga, (NH3)O.12MoO3 pada suhu 260oC menjadi 

(NH4)O.22MoO3. Pada Tahap keempat (NH4)O.22MoO3 

pada suhu 280oC terjadi pelepasan NH3 terdekomposisi 

membentuk molibdenum oksida dalam bentuk hidrat 

(MoO3.xH2O). Tahap kelima, MoO3.xH2O ada suhu 310-350 

oC terbentuk produk akhir berupa molibdenum trioksida atau 

MoO3. Skema reaksi dekomposisi dari ammonium 

heptamolibdat tetrahidrat dapat dilihat pada persamaan reaksi 

4.2 (Hanafi et al., 1981; Shaheen & Selim, 2000): 

(NH4)6Mo7O24(s).4H2O 
>340𝑜𝐶

→      7MoO3(s) + 7H2O(g)  + 6NH3(g)                   (4.2) 

 

Gambar 4.1 Skema katalis heterogen CaO menjadi 

bifungsional 3%MoO3/CaO 

Pada proses impregnasi katalis heterogen bifungsional 

3%MoO3/CaO pada suhu 600oC hal ini dikarenakan katalis 

CaO mudah sekali terhidrasi dengan air membentuk Ca(OH)2 
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pada udara terbuka (Kerru et al., 2020; Roschat et al., 2016). 

Menurut Kaur & Ali, (2015) melaporkan dekomposisi 

Ca(OH)2 pada suhu 500-600oC terbentuk menjadi fasa CaO. 

Oleh karena itu, pemilihan suhu 600oC diharapkan dapat 

menurunkan intensitas dari fasa Ca(OH)2 dan  meningkatkan 

(NH4)6Mo7O24.4H2O transformasi menjadi CaO dan MoO3 

menghasilkan katalis bifungsional 3%MoO3/CaO berwarna 

putih. Skema reaksi dapat dilihat pada persamaan 4.3-4.4 

kalsium hidroksida menjadi kalsium oksida. 

CaO(s) + H2O(g) → Ca(OH)2(s)             (4.3) 

Ca(OH)2(s) → CaO(s)                (4.4) 

B. Karakterisasi katalis 

1. Analisa FTIR 

Pada spektrum FTIR dari kalsinasi cangkang telur 

bebek dan 3%MoO3/CaO ditunjukan pada Gambar 4.2. 

Karakteristik spektrum kalsinasi cangkang telur bebek 

(garis hitam) terlihat lima puncak pada bilangan 

gelombang 3641 cm-1
, 1409 cm-1, 1067 cm-1, 874 cm-1, 

dan 509 cm-1.  Terdapat pita serapan kecil vibrasi dari 

gugus hidroksil v1(-OH) pada 3641 cm-1
 dalam Ca(OH)2 

karena CaO dapat menyerap air pada udara terbuka 
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(Kerru et al., 2020; Roschat et al., 2016). Transformasi 

pembentukan CaCO3 menjadi CaO terlihat pada vibrasi 

simetri ikatan v2(C-O) senyawa ion karbonat v3(CO3
2-) 

dengan intensitas kecil pada 1409 cm-1, 1067 cm-1, dan 

874 cm-1 (Awogbemi et al., 2020; Maneerung et al., 2016; 

Mulyatun et al., 2023). Hasil kalsinasi pada suhu 900oC 

selama 4 jam mengkonfirmasi dekomposisi dari CaCO3 

menjadi CaO terlihat adanya ikatan C-O dari ion karbonat 

v3(CO3
2-) dan terbentuknya vibrasi ulur ikatan vibrasi 

v4(Ca-O) pada rentang bilangan gelombang 500-580 cm-

1(Syah et al., 2017; Tangboriboon & Suttiprapar, 2016). 

Spektrum MoO3 terdapat pita vibrasi pada daerah sidik 

jari pada rentang 1000-500 cm-1 (Yu et al., 2016). Hasil 

spektrum dari 3%MoO3/CaO (garis merah) terdapat 

puncak dengan intensitas rendah pada bilangan 

gelombang 962 cm-1, 808 cm-1 dan 532 cm-1 yang 

menunjukan adanya MoO3 dari ikatan asimetri vibrasi 

terminal v3(M=O) pada bilangan gelombang 962 cm-1 dan 

808 cm-1. Serapan ikatan vibrasi dari v5(O-Mo-O) 

merujuk pada molekul molibdenum oksida pada bilangan 

gelombang 808 cm-1 dan 532 cm-1
  (Bouzidi et al., 2016; 

Sian & Reddy, 2004). Menurut Gonçalves et al., (2021) 

melaporkan puncak karakteristik serapan dari MoO3 pada 
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bilangan gelombang 977 cm-1 dan 812 cm-1
, dan 536 cm-1 

dalam bentuk molibdenum (M=O) dan molibdenum 

oksida (O-Mo-O). Hasil lebih lanjut keberadaan adanya 

molibdenum oksida dapat dilihat pada karakterisasi XRD. 

 

Gambar 4.2 Spektrum FTIR CaO dan 3%MoO3/CaO 

2. Analisa XRD 

Analisa XRD menggunakan sinar radiasi Cu α pada 

sudut 2θ=10o-80o
 pada panjang gelombang 1,54060 Å. 

Berdasarkan hasil XRD pada Gambar 4.3 dari kalsinasi 

cangkang telur bebek pada suhu 900oC selama 4 jam 

(garis hitam) terdapat puncak diffraktogram dari fasa 

CaO kubik (JCPDS no 00-043-1001) pada sudut 2θ = 
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32,0o; 37,34o; 53,9o; 64,14o dan 67,36o (Gonzaga et al., 

2021; Ezzah-mahmudah et al., 2016; Kumar & Ali, 2014; 

Tangboriboon et al., 2012; Tangboriboon & Suttiprapar, 

2016) tidak terdapat fasa CaCO3 calcite pada sudut 2θ = 

29,5o membuktikan konversi fasa CaCO3 hampir 

sepenuhnya menjadi fasa CaO (Syah et al., 2017). 

Walaupun Begitu, terdapat puncak dari fasa CaO dalam 

fasa Ca(OH)2 heksagonal (JCPDS no 00-044-1481) pada 

sudut 2θ = 18,0o, 28,8o
  dan 34,34o karena fasa CaO dapat 

menyerap air pada udara terbuka (Ezzah-mahmudah et 

al., 2016;Kerru et al., 2020; Roschat et al., 2016).  

Pada pola difraktogram dari katalis 3%MoO3/CaO 

(garis merah) menggunakan metode impregnasi sedikit 

muncul puncak molibdenum oksida dengan intensitas 

rendah dalam fasa α-MoO3 ortorombik (JCPDS no 00-

005-0508) pada sudut 2θ = 12,8o; 23,3o; 25,7o 34,0o; 

39,3o; 49,41o dan 58,2o (Bhojanaa et al., 2020; Oloye, 

2020). Secara termodinamika fasa ortorombik lebih stabil 

dibandingkan fasa lainya yang bersifat metasabil (Hu et 

al., 2015). Rendahnya loading jumlah MoO3 yang 

ditambahkan kedalam support, secara keseluruhan 

puncak hampir tidak terlihat α-MoO3 ortorombik maupun 

h-MoO3 heksagonal. Data dari XRD mendukung dari 
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data FTIR katalis heterogen bifungsional 3%MoO3/CaO 

menunjukan adanya sedikit fasa MoO3 yang terdispersi 

secara merata dengan intensitas rendah pada permukaan 

katalis CaO. 

 

Gambar 4.3 XRD dari CaO dan 3%MoO3/CaO 

3. Analisa TPD-CO2 dan TPD-NH3 

Analisa TPD (Temperature Programmed 

Desorption) CO2  dan NH3 memiliki prinsip semakin 

tinggi suhu desorpsi maka kekuatan situs kebasaan dan 

keasamaan pada katalis semakin lebih kuat (Mansir et al., 

2017; H. Sun et al., 2010). Menurut Qin et al., (2016) 

puncak desorpsi CO2 atau NH3 pada suhu dibawah 200oC 
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menunjukan kekuatan situs asam atau basa lemah, suhu 

desorpsi antara 300oC-500oC dengan situs moderat 

(sedang) dan pada suhu desorpsi yang tinggi diatas 500 

oC dengan kekuatan situs asam atau basa kuat. Pada hasil 

TPD-CO2 dari CaO hasil kalsinasi cangkang telur bebek 

pada suhu 900oC selama 4 jam (Gambar 4.4) mempunyai 

dua puncak desorpsi CO2 pada suhu maksimum 350oC 

dan 525oC yang menunjukan kekuatan situs basa sedang 

dan situs basa kuat. Munculnya situs basa kuat pada suhu 

desorpsi tinggi menunjukan adanya adanya interaksi 

yang cukup kuat antara kation Ca2+ dan anion O2- pada 

permukaan katalis CaO. Pada katalis 3%MoO3/CaO  

disintesis dengan metode impregnasi dikalsinasi pada 

suhu 600oC selama 4 jam menghasilkan dua puncak 

desorpsi CO2 pada suhu maksimum 370 oC dan 675oC 

dengan kekuatan basa sedang-kuat.  
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Gambar 4.4 TPD-CO2 dari CaO dan 3%MoO3/CaO 

Berdasarkan hasil TPD-NH3 dari katalis 

3%MoO3/CaO (Gambar 4.5) mempunyai dua puncak 

desorpsi NH3 pada suhu maksimum 430oC dan 650oC 

dengan karakteristik situs asam sedang-kuat (Mansir et 

al., 2017) dengan total keasaman sebesar 5,2823 mmol/g 

NH3. Hasil serupa memiliki kemiripan pada nilai total 

kesaamaan dan kebasaan dengan metode impregnasi 

basah dilaporkan oleh Gonzaga et al., (2021) katalis 

bifungsional Fe2O3/CaO dan Mansir et al., (2017) katalis 

bifungsional W0,6-Mo0,4/CaO. Penambahan 3%MoO3 

berhasil memodifikasi pada permukaan katalis CaO 

menjadi katalis heterogen bifungsional asam-basa. 
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Adanya situs asam dan basa kuat dari katalis 

3%MoO3/CaO berperan penting dalam melakukan reaksi 

simultan esterifikasi-transesterifikasi pada produksi 

biodiesel dari minyak jelantah dengan kadar FFA yang 

tinggi (Mulyatun et al., 2023).  

 

Gambar 4.5 TPD-NH3 katalis 3%MoO3/CaO 

Logam transisi ion Mo+6=O bertindak sebagai situs 

asam lewis menerima elektron berperan dalam reaksi 

esterifikasi dan Mo+6-O-H sebagai situs asam bronsted 

mendonorkan elektron berperan dalam reaksi 

transesterifikasi (Mansir et al., 2017; Navajas et al., 

2020) dapat dilihat pada Gambar 4.6 Ilustrasi situs asam 

bronsted dan lewis pada MoO3. Situs asam bronsted pada 
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MoO3 dapat membantu laju reaksi transesterifikasi pada 

trigliserida dan meningkatkan konversi FFA. 

 
Gambar 4.6 Situs asam bronsted dan lewis pada MoO3 

Penurunan kebasaan katalis CaO sebesar 3,0028 

mmol/g menjadi 1,0038 mmol/g hasil modifikasi pada 

3%MoO3/CaO diakibatkan adanya penambahan MoO3 

menyebabkan situs asam lewis dan bronsted menjadi 

sangat aktif (Navajas et al., 2020). Penurunan kebasaan 

juga dilaporkan oleh Ezzah-mahmudah et al., (2016) 

melaporkan penurunan kebasaan pada katalis heterogen 

bifungsional 7%Fe2O3/CaO. Sebagai perbandingan, 

peneliti sebelumnya melaporkan total kebasaan dan 

keasaaman hasil modifikasi pada permukaan katalis CaO 

yang terimpregnasi dengan logam oksida asam menjadi 

katalis heterogen bifungsional seperti 7%Fe2O3/CaO 

(Ezzah-mahmudah et al., 2016), W0,6-Mo0,4/CaO (Mansir 
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et al., 2017), dan 5%V2O5/CaO (Mulyatun et al., 2024) 

ditunjukan pada Tabel 4.1. 

Tabel 4.1 Karakterisitik total kebasaan dan keasamaan 

katalis heterogen CaO dan 3%MoO3/CaO 

Katalis Metode 

sintesis 

aKeasaman 

(mmol/g) 

bKebasaan 

(mmol/g) 

Referensi 

CaO dekomposisi 

termal 

- 3,0028 Hasil sintesis 

3%MoO3/CaO impregnasi  5,2823 1,0038 Hasil sintesis 

Fe2O3/CaO impregnasi  4,93 4,69 (Ezzah-

mahmudah et al., 

2016) 

W0,6-Mo0,4/CaO impregnasi  3,738 1,365 (Mansir et al., 

2017) 

5%V2O5/CaO impregnasi 2,7461 3,4133 (Mulyatun et al., 

2024) 
aAnalisis kekuatan keasamaan menggunakan TPD-NH3 (mmol/g NH3) 
bAnalisis kekuatan kebasaan menggunakan TPD-CO2 (mmol/g CO2) 

C. Aktivitas Katalitik CaO dan 3%MoO3/CaO  

Aktivitas katalitik katalis heterogen CaO dan 

3%MoO3/CaO dalam aplikasi produksi biodisel dari minyak 

jelantah menggunakan metanol (rasio mol minyak/metanol 

1:6) pada kondisi reaksi semua sama yaitu suhu ±65oC selama 

2 jam, dan jumlah katalis 1% (0,45 g). Setelah proses sintesis 

biodiesel ditambahkan larutan HCl 2M untuk melarutkan 

katalis agar memudahkan pemisahan biodiesel, sehingga 

membentuk CaCl2 dan mengikat H2O. Pada penambahan 
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pelarut n-heksana (C6H14) bertujuan untuk melarutkan sisa-

sisa asam lemak yang tidak tidak sepenuhnya terbentuk metil 

ester antara minyak jelantah dengan metanol (Mohadesi et al., 

2019). Hasil sintesis biodiesel menggunakan katalis 

heterogen CaO dan bifungsional 3%MoO3/CaO dapat dilihat 

pada Gambar 4.7 jumlah FAME (Fatty Acid Methyl Ester) 

yield (%) yang terbentuk dikatalis 3%MoO3/CaO sebesar 

90,91% memiliki performa lebih baik dibandingkan katalis 

CaO 70,31%. Hal ini disebabkan adanya sisi asam (MoO3) 

yang dapat meningkatkan pembentukan asam lemak bebas 

menjadi FAME pada jalur esterifikasi. Katalis CaO kurang 

efektif dalam mengubah trigliserida menjadi FAME dengan 

kadar FFA yang tinggi (Gonzaga et al., 2021; Mulyatun et al., 

2023). Katalis 3%MoO3/CaO (32,8%) mampu menghasilkan 

konversi FFA 4x lipat lebih baik dibandingkan katalis CaO 

(8,9%) menggunakan minyak jelantah sebagai bahan baku 

produksi biodiesel. Hasil ini dihubungkan dengan kekuatan 

situs asam dan basa dari hasil analisis TPD, katalis 

3%MoO3/CaO mempunyai situs asam sedang-kuat dan basa 

kuat. Menurut Mansir et al., (2017) melaporkan semakin kuat 

kekuatan situs asam-basa, maka jumlah FAME yang 

dihasilkan semakin tinggi.  
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Gambar 4.7 FAME yield dan konversi FFA hasil sintesis 

biodiesel 

Analisis GC-MS pada Gambar 4.8 kromatogram 

biodiesel menggunakan katalis CaO dan 3%MoO3/CaO 

menghasilkan komponen metil ester biodiesel seperti metil 

cis-9-oktadekenoat (metil oleat, C19H36O2) sebagai 

komponen utama, metil heksadekanoat (metil palmitat, 

C17H34O2), metil dodekanoat (metil laurat, C13H26O2), metil 

oktadekanoat (metil strearat, C19H38O2), metil tetradekanoat 

(metil miristat, C15H30O2), dan sedikit mengandung metil 

arakat (C21H42O2). Komposisi biodiesel dari minyak jelantah 

dilaporkan oleh Velmurugan & Warrier, (2022) & Farooq et 

al., (2013) menggunakan katalis nanokomposit MgO-SnO2 
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dan bifungsional Mo-Mn/γ-Al2O3-15 wt% MgO didominasi 

komponen metil oleat dan metil palmitat. 

 
Gambar 4.8 GC-MS biodiesel dari minyak jelantah 

dikatalisis (a) 3%MoO3/CaO dan (b) CaO 

Katalis heterogen bifungsional MoO3/CaO sebelumnya 

tidak ada laporan penelitian spesifik untuk reaksi simultan 

esterifikasi-transesterifikasi biodiesel dari minyak jelantah, 

aktivitas katalitik dari MoO3/CaO dibandingkan dengan 

penelitian yang serupa seperti W0,6-Mo0,4/CaO (Mansir et al., 

2017) pada kondisi suhu reaksi 70oC, 2wt%, 2 jam, rasio mol 

metanol/minyak 15:1 menghasilkan FAME Yield sebesar 

96,2% dan Fe2O3/CaO pada kondisi suhu reaksi 65oC, 1wt%, 

3 jam, rasio mol metanol/minyak 15:1 menghasilkan FAME 

Yield sebesar 90% (Ezzah-mahmudah et al., 2016) 
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menggunakan bahan baku minyak jelantah dengan kadar 

FFA yang tinggi menunjukan hasil performa FAME Yield 

cukup bagus menggunakan metode impregnasi (Tabel 4.2). 

Tabel 4.2 Perbandingan performa biodiesel menggunakan 

katalis heterogen 

 

katalis 

metode 

sintesis 

bahan 

baku 

(FFA%) 

kondisi 

reaksi 

FAME 

Yield 

(%) 

referensi 

CaO dekomposisi 

termal 

minyak 

Jelantah  

(FFA 7,4) 

65oC, 

1wt%, 2 

jam, 6:1 

70,31 Hasil 

sintesis 

3%MoO3/CaO impregnasi minyak 

jelantah  

(FFA 7,4) 

65oC, 

1wt%, 2 

jam, 6:1 

90,91 Hasil 

sintesis 

W0,6-Mo0,4/CaO impregnasi Minyak 

jelantah 

(FFA 5,5) 

70oC, 

2wt%, 2 

jam, 

15:1 

96,2 (Mansir et 

al., 2017) 

Fe2O3/CaO impregnasi minyak 

goreng 

(FFA 18,4) 

65oC, 

1wt%, 3 

jam, 

15:1 

90 (Ezzah-

mahmudah 

et al., 2016) 

 

Parameter biodiesel dari minyak jelantah yang diuji yaitu 

densitas (40oC), bilangan asam, dan metil ester ditunjukan 

pada Tabel 4.3 katalis 3%MoO3/CaO (B1) sebesar 0,887 

g/mL dan CaO (B2) sebesar 0,862 g/mL. Pada hasil uji 

densitas telah memenuhi mutu persyaratan SNI 7182:2015 
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pada rentang 0,850-0,890 g/mL. Parameter densitas biodiesel 

yang tinggi mempengaruhi kualitas pembakaran, tekanan 

injeksi, emisi gas, dan energi yang lebih rendah dibandingkan 

bahan bakar diesel (Alptekin & Canakci, 2008). Bilangan 

asam hasil sintesis biodiesel menunjukan masih tingginya 

asam lemak bebas dapat menggangu stabilitas proses reaksi 

antara trigliserida dan metanol menjadi FAME. Adapun dapat 

diamati penambahan katalis padat asam (MoO3) pada jalur 

esterifikasi mengalami penurunan bilangan asam jauh lebih 

baik dari 14,59 menjadi 10,0 mg.KOH/g, namun aktivitas 

katalitik yang tinggi masih belum memenuhi syarat mutu.  

Tabel 4.3 Karakteristik biodiesel dari minyak jelantah 

Paramater SNI 

7182:2015 

B1 B2 satuan 

densitas 40oC 0,850-0,890 0,887 0,862 g/mL 

bilangan asam maks 0,5 10,0 13,46 mg.KOH/g 

Mekanisme reaksi simultan esterifikasi-transesterifikasi 

menggunakan katalis heterogen bifungsional asam-basa  

dijelaskan pada Gambar 4.7 Kulkarni et al., (2006) sebagai 

berikut: 
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Gambar 4.9 mekanisme reaksi simultan esterifikasi-

transesterifikasi (Kulkarni et al., 2006) 

Pada tahap pertama, asam lemak (R-COOH) pada jalur 

esterifikasi dan monogliserida (R-COOR’) jalur 

transesterifikasi (representasi dari molekul trilgiserida). 

Tahap kedua, proses esterfikasi yang terjadi dengan 

mengabdsorbsi asam lemak dengan situs asam (MoO3) pada 

permukaan katalis dan transesterifikasi menggunakan katalis 

CaO. Interaksi yang terjadi pada asam lemak dan 

monogliserida (representasi dari molekul trilgiserida) 

pembentukan gugus karbonil karbokation. Tahap ketiga, 

nukleofilik dari metanol menyerang gugus karbonil (C=O) 
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membentuk struktur tetrahedral. Tahap keempat dan lima, 

proses esterifikasi struktur tetrahedral menghilangkan satu 

mol air untuk membentuk molekul metil ester (R-COOCH3), 

sedangkan tranesterifikasi secara bertahap dari trigliserida 

dan digliserida meghasilkan metil ester dan gliserol sebagai 

produk samping. Pada reaksi simultan esterfikasi dan 

transesterifikasi sama-sama menghasilkan produk akhir yaitu 

metil ester (Kulkarni et al., 2006). 
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BAB V 

SIMPULAN DAN SARAN 

A. Simpulan 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, dapat 

diambil kesimpulan sebagai berikut: 

1. Karakteristik katalis heterogen CaO dan 3%MoO3/CaO 

dengan fasa CaO dan Ca(OH)2 diperkuat dari data FTIR 

dan XRD. Modifikasi katalis 3%MoO3/CaO dari hasil 

XRD terlihat puncak baru dengan intensitas rendah yang 

menunjukan adanya fasa ortorombik dari MoO3. Hasil 

TPD-CO2 katalis CaO dengan kekuatan basa sedang-kuat 

berhasil dimodifikasi menjadi katalis bifungsional 

3%MoO3/CaO dengan karakterisitik situs asam sedang-

kuat dan basa kuat. 

2. Hasil GC-MS menunjukan komponen metil ester 

didominasi metil oleat, metil palmitat, dan metil laurat. 

Aktivitas katalitik katalis CaO dan 3%MoO3/CaO 

berhasil meningkatkan jumlah FAME yield (%) dari 

70,31% menjadi 90,91%. Konversi FFA dari 

3%MoO3/CaO mampu menurunkan FFA sebesar 32,8% 

lebih baik dibandingkan katalis CaO hanya mampu 

menurunkan  FFA sebesar 8,9%. Hasil ini dikaitkan 
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dengan distribusi situs basa kuat yang melimpah dan 

kontribusi situs asam kuat yang dapat meningkatkan 

efisiensi proses reaksi simultan. Parameter biodiesel 

densitas (40oC)  telah memenuhi syarat mutu SNI 

7182:2015, akan tetapi parameter bilangan asam belum 

memenuhi baku mutu.  

B. Saran 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, 

biodiesel dari minyak jelantah dengan kadar FFA tinggi 

berhasil disintesis menggunakan katalis CaO dari cangkang 

telur bebek dan MoO3/CaO (loading MoO3 = 3%wt) akan 

tetapi, masih ada beberapa hasil yang harus dilakukan pada 

penelitian selanjutnya agar mendapatkan hasil maksimal, 

yaitu : 

1. Perlu dilakukan studi variasi loading MoO3 (5-50%wt) 

pada CaO agar mendapatkan hasil konversi FFA (%) dan 

FAME yield (%) yang tinggi pada reaksi simultan 

esterifikasi/transesterifikasi. 

2. Perlu dilakukan studi variasi suhu kalsinasi pada suhu 

500-900oC untuk mengetahui karakteristik fasa MoO3. 
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3. Perlu ditambahkan variasi rasio mol minyak/metanol, 

jumlah katalis, dan suhu untuk melihat pengaruhnya 

terhadap hasil sintesis. 

4. Perlu ditambahkan karakterisasi BET meliputi luas area, 

ukuran pori-pori, dan ukuran volume sebelum dan 

sesudah sintesis. 
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LAMPIRAN 

PERHITUNGAN 

A. Jumlah (NH4)6Mo7O24.4H2O atau AHMTH 

Jumlah katalis yang diinginkan  = 25 g 

97% CaO     = 24,25 g 

mr MoO3     = 143,9382 g/mol 

mr (NH4)6Mo7O24.4H2O   = 1235,9975 g/mol 

Dit : massa AHMTH yang dibutuhkan… ? 

Jawab: 

massa MoO3 = 3% × 25 𝑔 = 0,75 𝑔 

mol MoO3 = 
0,75 𝑔

143,9382 𝑔/𝑚𝑜𝑙
= 0,00521 𝑚𝑜𝑙  

Reaksi dekomposisi prekursor garam AHMTH sebagai berikut : 

1(NH4)6Mo7O24(s).4H2O → 7MoO3(s) + 7H2O(g)  + 6NH3(g) 

Perbandingan valensi (NH4)6Mo7O24.4H2O:MoO3 = 1:7 

mol AHMTH = 0,00521 mol/7 = 0,000744 mol  

Massa AHMTH yang ditambahkan, sebagai berikut: 

m AHMTH = 0,000744 mol × 1235,99 𝑔/𝑚𝑜𝑙 = 0,92 g 

  

B. Perhitungan jumlah minyak jelantah:Metanol  

Diketahui: 

Densitas minyak jelantah = 0,9033 g/mL 

Rasio mol MeOH:Oil  = 6:1 

Vminyak jelantah  = 50 mL 
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Densitas metanol   = 0,792 g/mL 

BM methanol  = 32 g/mol 

BM Minyak jelantah = 933,43 g/mol  

Dit:  

a. Mencari massa katalis yang digunakan….? 

b. mencari mol minyak jarak jelantah….? 

c. mencari mol metanol….? 

Jawab: 

Reaksi 

1 Trigliserida + 3Metanol               Ester lemak + Gliserol  

 Mencari massa dan mol minyak jelantah 

mminyak jelantah = Vminyak jelantah × Pminyak jelantah 

mminyak jelantah  = 50 mL × 0,9033 g/mL 

mminyak jelantah = 45,165 g 

nminyak jelantah = mminyak jelantah / BMminyak jelantah 

nminyak jelantah = 
45,165 𝑔 

933,43 
g

mol
,
 

nminyak jelantah = 0,0483 mol  

 Mencari mol metanol 

nmetanol = 
𝐾𝑜𝑒𝑓𝑖𝑠𝑖𝑒𝑛 𝑚𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙

𝑘𝑜𝑒𝑓𝑖𝑠𝑖𝑒𝑛 𝑚𝑖𝑛𝑦𝑎𝑘
 × mol minyak 

nmetanol = 
3

1
× 0,0483 mol 

nmetanol = 0,1449 mol 
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 Rasio perbandingan minyak:metanol (1:6), maka 0,1449 

mol × 6 = 0,8694 mol 

 Mencari massa metanol 

mmetanol = nminyak × BMmetanol 

mmetanol = 0,8694 mol × 32 g/mol 

mmetanol = 27,8208 g 

C. Jumlah massa katalis yang digunakan 

katalis yang diinginkan = 1% dari berat minyak jelantah 

Pminyak jelantah  = 0,9033 g/mL  

Massa katalis  = Pminyak × Vminyak jelantah × % katalis 

Massa katalis  = 0,9033 g/mL × 50 mL × 1% 

Massa katalis yang digunakan sebesar = 0,451 g/sampel 

D. Perhitungan 2M HCl 250 mL dari HCl 37% pekat 

Diketahui: 

densitas HCl 37%  = 1,18 g/mL 

Mr HCl    = 36,46 g/mol 

M2     = 2 M 

V2     = 250 mL 

Ditanya…?  

 Molaritas HCL kadar 37% pekat 

[HCl] = 
𝑝 ×% ×10

𝑚𝑟 𝐻𝐶𝑙
 = 
1,18 𝑔/𝑚𝐿 ×37% ×10

36,46 𝑔/𝑚𝑜𝑙
 = 11,97 M 

 V1 HCl yang dibutuhkan 
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M1×V1 = M2 ×V2 

11,97 M × V1 = 2M × 250 mL 

V1 = 41,77 mL HCl yang dibutuhkan 

Maka, Vair yang siapkan sebesar 208,23 mL 

E. Perhitungan Densitas minyak  

 Densitasminyak = ( 
𝑚𝑚𝑖𝑛𝑦𝑎𝑘−𝑚𝑝𝑖𝑘𝑛𝑜𝑚𝑒𝑡𝑒𝑟 𝑘𝑜𝑠𝑜𝑛𝑔

𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒 𝑝𝑖𝑘𝑛𝑜𝑚𝑒𝑡𝑒𝑟 (𝑚𝐿)
) 

 Minyak jelantah Suhu 40oC 

No mpiknometer 

kosong (g) 

mminyak 

(g) 

Vpiknometer 

(mL) 

densitas 

(g/mL) 

1 18,17 40,77 25 0,904 

2 18,17 40,75 25 0,9032 

3 18,17 40,74 25 0,9028 

rata-rata 0,9033 

F. Perhitungan FFA dan bilangan asam minyak jelantah 

 Kadar FFA dan bilangan asam 

 Bilangan asam(g-KOH/g)=( 
 VKOH× NKOH

Wsampel (g)
 × 56,1) 

No Vminyak 

(mL) 

Vmetanol 

(mL) 

VKOH 

(mL) 

FFA 

(%) 

bilangan 

asam 

1 9,15 50 23,8 7,52 14,59 

2 9,15 50 23,7 7,265 14,53 

Hasil 7,39 14,56 

G. Perhitungan densitas biodiesel 

Densitasbiodiesel = ( 
𝑚𝑏𝑖𝑜𝑑𝑖𝑒𝑠𝑒𝑙− 𝑚𝑝𝑖𝑘𝑛𝑜𝑚𝑒𝑡𝑒𝑟 𝑘𝑜𝑠𝑜𝑛𝑔

𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒 𝑝𝑖𝑘𝑛𝑜𝑚𝑒𝑡𝑒𝑟 (𝑚𝐿)
) 

 Suhu 40oC 
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3%MoO3/CaO 

No 
mpiknometer 

kosong (g) 

mbiodiesel 

(g) 

Vpiknometer 

(mL) 

Densitas 

(g/mL) 

1 18,56 40,7 25  

2 18,56 40,8 25  

Rata-rata 0,8876 

 Suhu 40oC 

CaO 

No mpiknometer 

kosong (g) 

mbiodiesel 

(g) 

Vpiknometer 

(mL) 

densitas 

(g/mL) 

1 18,56 40 25 0,857 

2 18,55 40,2 25 0,866 

3 18,56 40,2 25 0,8656 

Rata-rata 0,862 

 

H. Biodiesel  

Katalis CaO 

 Kadar FFA dan bilangan asam 

 Bilangan asam(g-KOH/g)=( 
 VKOH× NKOH

Wsampel (g)
 × 56,1) 

No Vbio 

(g) 

Vmetanol 

(mL) 

VKOH 

(mL) 

FFA 

(%) 

bilangan 

asam 

1 5,00 50 12 6,72 13,44 

2 4,99 50 12 5,745 13,49 

Hasil 6,7325 13,465 

 Konversi FFA  
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Konversi FFA (%) = 1-FFAbiodiesel/minyak×100% 

Konversi FFA (%) = 1-(6,7325/7,39) 

Konversi FFA (%) = 1-0,911 × 100% 

Konversi FFA (%) = 8,9% 

 

Katalis 3%MoO3/CaO 

 Kadar FFA dan bilangan asam 

 Bilangan asam(g-KOH/g)=( 
 VKOH× NKOH

Wsampel (g)
 × 56,1) 

No Vbio 

(g) 

Vmetanol 

(mL) 

VKOH 

(mL) 

FFA 

(%) 

bilangan 

asam 

1 5,08 50 9,1 4,965 9,93 

2 5,05 50 9,1 5,05 10,10 

Hasil 5,0075 10,015 

 Konversi FFA  

Konversi FFA (%)= 1-(FFAbiodiesel/minyak)×100% 

Konversi FFA (%) = 1-( 5,0075/7,39) 

Konversi FFA (%) = 1-0,677 × 100% 

Konversi FFA (%) = 32,3% 

J. Perhitungan FAME Yield (%) biodiesel 

Diketahui: 

Minyak jelantah    = 45,156 g 

berat biodiesel (CaO)   = 44,7 g 

FAME (%) CaO    = 71,03% 

berat biodiesel (3%MoO3/CaO)  = 45,0 g 

FAME (%) 3%MoO3/CaO = 91,23% 

Ditanya ? 

1. FAME Yield (%) 3%MoO3/CaO…..? 
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2. FAME Yield (%) CaO…..? 

Jawab: 

 FAME Yield (%) 3%MoO3/CaO 

= 
FAME (%) ×berat biodiesel(g)

𝑏𝑒𝑟𝑎𝑡 𝑚𝑖𝑛𝑦𝑎𝑘 𝑗𝑒𝑙𝑎𝑛𝑡𝑎ℎ 𝑦𝑎𝑛𝑔 𝑑𝑖𝑔𝑢𝑛𝑎𝑘𝑎𝑛 (g)  
 × 100%  

=
91,23 % ×45,0 g

45,156 g  
 × 100%  

= 90,91% 

 FAME Yield (%) CaO 

= 
FAME (%) ×berat biodiesel(g)

𝑏𝑒𝑟𝑎𝑡 𝑚𝑖𝑛𝑦𝑎𝑘 𝑗𝑒𝑙𝑎𝑛𝑡𝑎ℎ 𝑦𝑎𝑛𝑔 𝑑𝑖𝑔𝑢𝑛𝑎𝑘𝑎𝑛 (g)  
 × 100%  

=
71,03% ×44,7 g

45,156 g  
 × 100%  

= 70,31% 
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Lampiran Pengujian                                                                                                                                      

Lampiran 1. Karakterisasi FTIR  

Kalsinasi Cangkang telur bebek 900oC 4 jam 

 
Katalis heterogen 3%MoO3/CaO  
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Lampiran 2. Karakterisasi XRD  

 

Kalsinasi Cangkang telur bebek 900oC 4 Jam 
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Analisis menggunakan X’pert HighScore Plus Premium 

Database JCPDS 
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Peak List: (Bookmark 3) 
Pos. 

[°2Th.] 
Height 

[cts] 
FWHM 

Left 
[°2Th.] 

d-
spaci
ng [Å] 

Rel. 
Int. 
[%] 

Tip 
Widt

h 

Match
ed by 

17,964
870 

304,2277
00 

0,4723
20 

4,937
74 

6,59 0,56
68 

00-
044-
1481 

28,668
430 

173,9493
00 

0,3936
00 

3,113
92 

3,77 0,47
23 

00-
044-
1481 

32,107
380 

1843,194
000 

0,1377
60 

2,787
82 

39,9
3 

0,16
53 

00-
043-
1001 

32,323
800 

1334,828
000 

0,0787
20 

2,769
64 

28,9
1 

0,09
45 

00-
043-
1001 

33,989
640 

645,4991
00 

0,3542
40 

2,637
62 

13,9
8 

0,42
51 

00-
044-
1481 

37,177
800 

3155,072
000 

0,0960
00 

2,416
43 

68,3
4 

0,11
52 

00-
043-
1001 

37,270
120 

4616,405
000 

0,1180
80 

2,412
65 

100,
00 

0,14
17 

00-
043-
1001 

37,465
220 

4115,102
000 

0,1180
80 

2,400
54 

89,1
4 

0,14
17 

00-
043-
1001 

47,192
990 

171,9207
00 

0,8659
20 

1,925
93 

3,72 1,03
91 

00-
044-
1481 

50,841
490 

237,7116
00 

0,3148
80 

1,795
96 

5,15 0,37
79 

00-
044-
1481 
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53,692
670 

1449,510
000 

0,1200
00 

1,705
71 

31,4
0 

0,14
40 

00-
043-
1001 

53,969
990 

2202,083
000 

0,0984
00 

1,699
01 

47,7
0 

0,11
81 

00-
043-
1001 

62,548
890 

66,34786
0 

0,6297
60 

1,485
03 

1,44 0,75
57 

00-
044-
1481 

64,019
040 

557,7068
00 

0,1920
00 

1,453
23 

12,0
8 

0,23
04 

00-
043-

1001; 
00-

044-
1481 

64,237
010 

762,7989
00 

0,1574
40 

1,450
02 

16,5
2 

0,18
89 

00-
043-

1001; 
00-

044-
1481 

67,234
050 

537,6436
00 

0,1920
00 

1,391
34 

11,6
5 

0,23
04 

00-
043-
1001 

67,492
610 

778,8316
00 

0,1180
80 

1,387
78 

16,8
7 

0,14
17 

00-
043-
1001 
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Katalis heterogen 3%MoO3/CaO  

 

Analisis menggunakan X’pert HighScore Plus Premium 

Database JCPDS 
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Peak List: (Bookmark 3) 
Pos. 

[°2Th.] 
Height 

[cts] 
FWHM 

Left 
[°2Th.] 

d-
spaci
ng [Å] 

Rel. 
Int. 
[%] 

Tip 
Widt

h 

Match
ed by 

18,046
490 

1351,118
000 

0,3542
40 

4,915
59 

42,7
6 

0,42
51 

00-
044-
1481 

28,766
380 

3159,938
000 

0,1574
40 

3,103
54 

100,
00 

0,18
89 

00-
044-
1481 

32,300
300 

160,6802
00 

0,3148
80 

2,771
60 

5,08 0,37
79 

00-
043-
1001 

34,178
460 

2260,600
000 

0,5510
40 

2,623
48 

71,5
4 

0,66
12 

00-
005-

0508; 
00-

044-
1481 

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

20 30 40 50 60 70 80 90 100 110

 Peak List

 00-005-0508

 00-043-1001

 00-044-1481
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37,358
280 

370,2253
00 

0,3936
00 

2,407
16 

11,7
2 

0,47
23 

00-
043-
1001 

39,390
170 

233,8215
00 

0,3148
80 

2,287
55 

7,40 0,37
79 

00-
005-
0508 

47,214
350 

1431,391
000 

0,3936
00 

1,925
11 

45,3
0 

0,47
23 

00-
044-
1481 

49,409
700 

346,5276
00 

0,3542
40 

1,844
59 

10,9
7 

0,42
51 

00-
005-
0508 

50,931
650 

746,8577
00 

0,4329
60 

1,792
99 

23,6
4 

0,51
96 

00-
005-

0508; 
00-

044-
1481 

54,221
360 

705,2648
00 

0,4329
60 

1,691
72 

22,3
2 

0,51
96 

00-
005-

0508; 
00-

044-
1481 

56,355
850 

119,0247
00 

0,3148
80 

1,632
61 

3,77 0,37
79 

00-
044-
1481 

58,197
830 

574,9070
00 

0,3542
40 

1,585
25 

18,1
9 

0,42
51 

00-
005-
0508 

59,682
940 

283,9066
00 

0,3936
00 

1,549
30 

8,98 0,47
23 

00-
005-

0508; 
00-
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044-
1481 

62,817
400 

182,7874
00 

0,4723
20 

1,479
33 

5,78 0,56
68 

00-
044-
1481 

64,275
580 

178,3809
00 

0,7872
00 

1,449
25 

5,65 0,94
46 

00-
043-

1001; 
00-

044-
1481 

67,534
810 

73,71121
0 

0,4723
20 

1,387
02 

2,33 0,56
68 

00-
005-

0508; 
00-

043-
1001 

72,284
220 

105,0161
00 

0,9446
40 

1,307
14 

3,32 1,13
36 

00-
044-
1481 
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Lampiran 3. Karakterisasi lanjut TPD-CO2 

Kalsinasi Cangkang telur bebek 900oC 4 Jam 
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Katalis heterogen 3%MoO3/CaO 600oC 4 jam 
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Lampiran 4. Karakterisasi lanjut TPD-NH3  

Katalis heterogen 3%MoO3/CaO 600oC 4 jam 
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Lampiran 5. Karakterisasi GC-MS 
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Spektrum GC-MS B1-3%MoO3/CaO 
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Spektrum GC-MS B2 CaO 
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