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ABSTRACT

Palm oil off grade is one of feedstock biodiesel from preparation of over done and decomposed
palm oil. This palm oil off grade have >5% free fatty acid composition, therefore need two
process to produce biodiesel that is esterification dan transesterification. The purpose of this
research is to produce heterogen basic catalyst from iron powder impregnation with Na,O and
study the effect of condition process variation. The variation of transesterification process is
temperature (50°C, 60°C and 70°C), moleratio of oil : methanol (1:6, 1:8 and 1:10) and catalyst
concentration (1%-wt, 2%-wt and 3%-wt) as long as 3 hours. The result of this research was
processed with Response Surface Methodology (RSM) and the number of steps was deter mined
by Central Composite Design (CCD). The highest yield of biodiesdl is 79,52% at temperature
60°C, mole ratio oil : methanol 1:8 and catalyst concentration 2%-wt. The result showed that the
catalyst concentration influencing the yield of biodiesal.

Keywords: biodiesel, heterogen catalyst, palm oil off grade, response surface methodology,

transesterification

1. Pendahuluan aternatifnya. Sawit off grade terbentuk

Biodiesel merupakan bahan bakar
terbarukan  yang  diperoleh  melalui
transesterifikass minyak nabati, lemak
hewan ataupun daur ulang minyak dari
industri makanan dengan metanol (Taufiq
dkk, 2011). Beberapa tahun terakhir,
biodiesel lebih banyak diproduksi dari
tanaman pangan seperti biji ailmond, kedelai
dan sawit (Enggawati dan Ediati, 2013).
Biodiesel berbahan baku minyak sawit atau
CPO lebih berpotensial untuk diproduksi
dibandingkan dengan bahan lainnya
Namun, selama ini CPO merupakan bahan
baku utama dalam produksi minyak goreng
dan margarin (Tety dkk, 2012).

Penggunaan sawit off grade pada
produksi biodiesel merupakan salah satu

akibat proses panen lambat, panen terlalu
dini, buah busuk dan cacat, serta
pengangkutan dari lahan ke pabrik yang
terlambat. Keuntungan penggunaan sawit off
grade adalah dapat mengurangi biaya
produksi biodiesel karena 60% - 70% biaya
produksi biodiesel berasal dari biaya bahan
baku walaupun memiliki kadar ALB tinggi
(Helwani  dkk, 2009). Untuk produks
biodiesel dengan bahan baku yang memiliki
kadar ALB tinggi, jenis katalis yang cocok
digunakan adalah katalis homogen karena
tidak sensitif terhadap ALB. Akan tetapi,
katalis ini sulit dipisahkan dari produk dan
direcycle serta dapat menyebabkan masalah
lingkungan dan koros (Ho dkk, 2012).
Menggunakan katalis heterogen dapat
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menjadi solus karena tidak larut dalam
metanol dan dapat digunakan kembali
(Arzamendi dkk, 2007).

Penggunaan katalis heterogen basa
berupa NaOH/AI20sz menghasilkan yield
biodiesel sebesar 99%. Proses ini dilakukan
pada suhu 60 °C selama 3 jam dengan rasio
molar metanol:minyak sebesar 15:1 dan
katalis sebanyak 3%-b (Taufiq dkk, 2011).
Isam dkk (2013) membuat biodiesel dari
minyak sawit menggunakan katalis KF dan
NaNOs yang disupport pada milimetrik y-
Al,O3  (macrosphere). Hasil  optimum
diperoleh dengan menggunakan Kkatalis
NaNOs dengan kondisi proses berupa rasio
molar  metanol:minyak  sebesar 14:1,
temperatur reaks 60 °C, waktu reaksi
selama 3 jam dan kadar katalis 4%-b dengan
komposist NaNOz 0,3 g/g y-Al203 dengan
yield 87%. Penelitian lain yang dilakukan
oleh  Martinez dkk (2013) yang
menggunakan minyak bunga matahari
dengan katalis NaoO/NaX memperoleh yield
biodiesel optimum sebesar 99,3%. Kondisi
optimumnya adalah katalis sebanyak 10%-
berat minyak yang mengandung 10%-Na,
temperatur reaks 60°C dan rasio molar
metanol:minyak sebesar 10:1.

Berdasarkan hasil penelitian-
penelitian tersebut disimpulkan bahwa
penyangga yang umum digunakan untuk
katalis NaoO adalah NaX dan Al203 yang
merupakan katalis sintetik dan NaO
diperoleh dengan melakukan  proses
kalsinas NaNOs dengan energi yang tinggi.
Selain itu jumlah katalis dan rasio reaktan
yang digunakan cukup besar daam
memproduks biodiesel. Oleh karena itu,
penelitian ini dilakukan untuk membuat
katalis NapO dari NaNOs yang diimpregnasi
dengan limbah serbuk bes dari pengrajin
teralis untuk produksi biodiesel dari sawit
off grade dengan varias jumlah katalis yang
lebih rendah, rasio reaktan yang lebih kecil
serta suhu reaksi.

2.  Metodologi
2.1 Bahan yang digunakan

Bahan yang digunakan pada
penelitian ini adalah minyak dari sawit off
grade yang diperoleh dari hasil ekstraks,
aquadest, metanol, serbuk besi, NaNOs
H>SO4 98%, etanol teknis, KOH, indikator
PP, dan asam oksalat.

2.2 Alat yang digunakan

Alat-alat  yang digunakan daam
penelitian ini adalah labu leher tiga 500 ml,
magnetic stirrer, oven, furnace, hot plate,
timbangan analitik, kondensor, spindle
press, piknometer 10 ml, viskometer
Ostwald, gelas piada 250 ml, buret,
erlenmeyer, pipet tetes, gelas ukur 50 ml dan
statif.

2.3 Prosedur Pendlitian
1.  Persigpan Bahan Baku

Buah sawit off grade dicuci dan
dikukus selama 120 menit. Setelah proses
pengukusan selesal, buah dipres
menggunakan spindle hydraulic press. Hasil
ekstraks selanjutnya dimasukkan ke dalam
corong pisah hingga terbentuk dua lapisan
yaitu minyak dan air. Kemudian dianalisa
untuk mengetahui kadar ALB dan kadar
airnya (Nugroho, 2013).

2. Pembuatan Katalis

Katdis yang digunakan pada
pembuatan  biodiesel adalah  katalis
homogen,H>SO4 untuk tahap esterfikasi dan
katalis heterogen basa berupa NaNOs
termodifikasi untuk tahap transesterifikasi.
Proses modifikasi katalis ini dilakukan
dengan metode  impregnas basah
menggunakan serbuk besi. Komposisi
impregnasi adalah 45%-b NaNOsz yang
dimuat ke serbuk besi. NaNOsz yang telah
dihitung banyaknya dilarutkan kedalam 250
ml akuades dengan suhu 80°C. Serbuk besi
ditambahkan lalu diaduk pada suhu 80°C
sdlama 4 jam. Katalis kemudian dioven
pada suhu 110 °C selama 24 jam dan di-
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furnace selama 4 jam pada suhu 650 °C (Ho
dkk, 2014).

3. ProsesEsterifikasi

Esterifikasi bertujuan untuk
menurunkan kadar ALB pada sawit off
grade. Sebanyak 100 gram minyak sawit off
grade dimasukkan kedalam reaktor berupa
labu leher tiga yang dilengkapi dengan
kondensor. Setelah mencapai suhu reaksi
60°C, Metanol ditambahkan dengan
perbandingan rasio mol minyak : metanol
1:12 dan katalis H>SOs4 sebanyak 1%-b
kedalam reaktor. Kondensor dipasang,
pengaduk mulai dijalankan dan waktu reaks
dimulai pada saat penambahan metanol dan
katalis. Setelah 1 jam proses, campuran
dipisahkan dalam corong pisah. Lapisan atas
berupa katalis H2SOs dan metanol sisa
dipisahkan dari lapisan bawah yang akan
dilanjutkan ke tahap reaks transesterifikasi.
Sebelum dilanjutkan ke tahap
transesterifikasi lapisan bawah ini diperiksa
kadar ALB-nya (Budiawan dkk, 2013).

4.  Proses Transesterifikasi

Proses transesterifikasi  dilakukan
untuk  mendapatkan  biodiesel  dengan
mengkonversi trigliserida yang terdapat di
dalam minyak sawit off grade. Lapisan
bawah pada pemisahan produk hasil reaks
esterifikas dimasukkan ke dalam reaktor
transesterifikasi, kemudian  dipanaskan
hingga mencapai suhu reaksi. Setelah suhu
reskss yang telah ditentukan tercapai,
tambahkan pereakss metanol dan katalis
NaNOs/FesO4. Kondensor dipasang dan
pengaduk mulai dijalankan. Setelah reaksi
berlangsung selama 3 jam. Endapan berupa
katalis dipisahkan dari filtratnya
menggunakan magnet. Lakukan
pengulangan perlakukan untuk variasi molar
minyak : metanol ialah 1:6, 1:8, 1:10,
konsentrasi katalis 1%-b, 2%-b, 3%-b dan
temperatur reaksi 50°C, 60°C, 70°C.

5.  Pemisahan dan Pemurnian

Filtrat dari proses transesterifikasi
dimasukkan kedalam corong pisah dan
didiamkan sampai terbentuk dua lapisan.
Lapisan atas merupakan crude biodiesel
yang kemudian dimurnikan dengan cara
dicuci dengan aguades dan dipanaskan pada
suhu 105°C selama 1 jam.

3. Hasil dan Pembahasan
3.1 Ekstraks Minyak Sawit Off Grade
Bahan baku yang digunakan berupa
minyak sawit off grade dari buah sawit
lewat matang dan busuk yang diekstraksi
menggunakan spindle hydraulic press.
Sebelum digunakan, minyak terlebih dahulu
dianalisa kadar asam lemak bebas (ALB)
dan kadar airnya. Data analisa karakteristik
minyak sawit off grade sebagai bahan baku
yang digunakan dapat dilihat pada Tabel 4.1
berikut.

Tabdl 3.1 Karakteristik Bahan Baku

No. Karakteristik Satuan Nilai
1 Kadar air % 1,58
2 Kadar asam lemak % 11,94

bebas

Kadar air dan kadar ALB minyak
sawit off grade cukup tinggi. Kandungan air
dadam minyak dapat mengakibatkan
terjadinya hidrolisis terhadap minyak
menjadi ALB. Jika kandungan ALB terlalu
tinggi dadam minyak pada proses
transesterifikasi, maka akan terjadi reaks
antara katalis basa dengan ALB membentuk
sabun. Hal ini menyebabkan kinerja katalis
menjadi tidak efektif dan menyulitkan
proses pemisahan biodiesel dengan gliserol
(Awaludin dkk, 2009).

3.2 Karakteristik Katalis

Katalis dianalisa tingkat kebasaannya
menggunakan indikator Hammet. Indikator
Hammet yang digunakan adalah indikator
phenolphthalein (H_ = 9,3). Pengujian ini
ditunjukkan dengan perubahan warna dari
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bening menjadi ungu saat ditambahkan
indikator phenolphthalein pada larutan
katalis. Ha ini  menunjukkan Kkatalis
memiliki kebasaan > 9,3. Kebasaan katalis
dapat meningkatkan  aktifitas katais
sehingga yield biodiesel menjadi tinggi.
Selain itu kekuatan basa katalis memberikan
pengaruh yang lebih besar terhadap yield
dibandingkan dengan pengaruh  luas
permukaan katalis (Helwani dkk, 2013;
2016). Pada katalis yang telah dikalsinas
terbentuk  FeNaO; dan Na&O vyang
menandakan NaNOs pada permukaan dan
matriks FesOs berubah menjadi  FeNaO:>
selama proses kalsinasi dan terikat kuat.

3.3 Yielddan Karakteristk Biodiesel
1. Konverss Asam Lemak Bebas pada
Reaks Esterifikasi

Minyak hasil ekstraksi sawit off grade
memiliki kadar ALB yang tinggi Yyaitu
11,94% sehingga perlu dilakukan proses
esterifikasi. Tujuan dari proses ini adalah
menurunkan kadar ALB pada minyak sawit
off grade. Kadar ALB minyak sawit off
grade setelah esterifikas turun menjadi
1,44%.

2. Yield Biodiesdl

Yield biodiesel yang dihasilkan
berkisar antara 25,18% sampa 79,58%.
Yield biodiesel terbesar diperoleh pada
kondisi proses suhu reaksi 60°C dengan
perbandingan mol minyak dan metanol 1:8
dan berat katalis 2%-b. Sedangkan yield
terendah diperoleh pada suhu reaksi 60°C
dengan perbandingan mol minyak dan
metanol 1:8 dan berat katais 0%-b.

Biodiesel yang diperoleh pada pendlitian ini
jauh lebih kecil dari penelitian sebelumnya.
Isam dkk (2013) menggunakan katalis
NaO dari NaNOs yang diimpregnasi dengan
y-Al203 untuk mengkonversi minyak sawit
menjadi biodiesel dengan yield tertinggi
sebesar 87%. Hal ini disebabkan jumlah
katalis NaNOz yang diimpregnasikan
dengan limbah serbuk besi pada pendlitian
ini hanya 45%-b dari total akhir katalis,
dimana penelitian Taufig dkk (2011)
menggunakan NaNOs sebanyak 50%-b (dari
total akhir katalis) pada proses impregnasi
ke support alumina sehingga memiliki sisi
aktif katalis yang lebih.

3. Karakteristik Biodiesel

Karateristik biodiesel yang diuji pada
penelitian ini adalah densitas, viskositas
kinematik, angka asam dan titik nyala. Hasil
pengujian karakteristik biodiesel dengan
karakteristik biodiesel berdasarkan SNI 04-
7182-2012 ditampilkan pada Tabel 3.2.

Densitas merupakan nila kalor dan
daya yang dihasilkan oleh mesin diesdl per
satuan volume bahan bakar. Biodiesel yang
memiliki densitas melebihi ketentuan akan
menghasilkan reaks pembakaran tidak
sempurna. Sehingga akan meningkatkan
emisi dan keausan mesin (Prihandana dkk.,
2006). Viskositas kinematik didefinisikan
sebagai daya tahan atau resistans suatu
fluida untuk mengalir di bawah gravitasi.
Viskositas bahan bakar yang tinggi dapat
menyebabkan sistem injeks dan
pembakaran tidak berjalan sempurna serta
dapat membentuk deposit dalam mesin.

Tabel 3.2 Perbandingan Karakteristik Biodiesel Hasil Penelitian dengan Biodiesel Standar

Nasional Indonesia (SNI) 04-7182-2012

Karakteristik Satuan Biodiesel Hasll SNI
Pendlitian 04-7182-2012
Densitas kg/m? 861,66 850 - 890
Viskositas Kinematik mm?/s 5,38 2,3-6,0
Angka Asam mg-K OH/g 0,43 Maks. 0,8
Titik Nyala °C 173 Min. 100
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Faktor yang mempengaruhi
terbentuknya asam dalam biodiesel adalah
jenis dan tingkat kemurnian bahan baku,
proses pembuatan biodiesel seperti katalis
asam yang digunakan pada tahap
transesterifikasi serta proses penyimpanan.
Angka asam yang tinggi pada biodiese
dapat menyebabkan korosif pada mesin
(Kasim, 2010). Titik nyala yaitu paramater
yang bertujuan untuk pencegahan insiden
ketika proses penyimpanan dan transportasi
dari minyak biodiesel. Titik nyala yang
tinggi dari SNI membuat biodiesel aman
dalam penyimpanan dan penanganan bahan
bakar.

3.4 Desain dan AnalissModel Yield

Desain yang digunakan pada
penelitian ini berupa metode Response
Surface Methodology (RSM) yang memiliki
tujuan untuk mempelagjari pengaruh kondisi
proses terhadap yield biodiesel.
Pengaruhnya berupa suhu reaksi(&1), rasio
mol minyak : metanol (§2) dan jumlah
katalis (§3) terhadap yield biodiesa (y)
dimana y merupakan respon. Rancangan
percobaan dan vyield yang diperoleh
ditampilkan pada Tabel 3.3.

Tabel 3.3 Rancangan Percobaan dengan Menggunakan Kode Variabel

Natural Variable Coded Variable Yield
Standar - Run X1 X2 X3 X1 X2 X3 Experimental Predicted
1 9 50 6 1 -1 -1 -1 33,32 34,84
2 17 70 6 1 1 -1 -1 53,90 48,94
3 2 50 10 1 -1 1 -1 41,54 40,06
4 14 70 10 1 1 1 -1 44,60 48,37
5 18 50 6 3 -1 -1 1 71,24 72,88
6 1 70 6 3 1 -1 1 43,46 50,35
7 20 50 10 3 -1 1 1 74,34 84,71
8 4 70 10 3 1 1 1 52,52 56,41
9 19 44 8 2 -1,68 0 0 64,56 60,01
10 6 77 8 2 1,68 0 0 51,16 48,06
11 13 60 5 2 0 -1,68 0 60,14 59,72
12 12 60 12 2 0 1,68 0 76,44 69,20
13 7 60 8 0 0 0 -1,68 25,18 28,47
14 5 60 8 4 0 0 1,68 78,16 67,22
15 11 60 8 2 0 0 0 61,04 69,92
16 16 60 8 2 0 0 0 62,74 69,92
17 10 60 8 2 0 0 0 79,52 69,92
18 3 60 8 2 0 0 0 75,62 69,92
19 15 60 8 2 0 0 0 72,14 69,92
20 8 60 8 2 0 0 0 67,14 69,92
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Data hasil penelitian yang diperoleh
diolah menggunakan program Design Expert
7.0 sehingga diperoleh  persamaan
polinomial orde dua yang ditampilkan pada
Persamaan 1 berikut.

Y =69,92 - 355 X1 + 2,82 X+ 11,52 X3 —
562 X12 — 1,93 X2 - 7,8 X352 + 1,44
X1X2-9,15 X1 X3+ 1,66 X2X3 ... (@h)]

Keterangan: Y =Yield biodiesd (%)
X1 = Suhu reaksi (°C)
X2 = Rasio Mol (mal)
X3 =Konsentrasi Katalis (%)

3.5 Pengaruh Kondis Prosesterhadap

Yield Biodiesel

Kondis proses yang digunakan dalam
penelitian ini  khususnya pada proses
transesterifikas adalah suhu resksi, rasio
mol minyak : metanol dan jumlah katalis.
Hasil P-value diperoleh bahwa kondis
proses yang memberikan  pengaruh
signifikan terhadap yield biodiesel adalah
jumlah katalis sedangkan suhu reaksi dan
rasso mol minyak metanol  tidak
memberikan pengaruh yang signifikan.

Suhu reaks transesterifikasi yang
divariasikan adalah 50 -70 °C. Peningkatan
suhu reaksi menyebabkan jumlah biodiesel
yang diperoleh meningkat. Suhu reaks
esterifikas maupun transesterifikas harus
dijaga dibawah titik didih metanol. Ketika
suhu telah mencapai titik didih metanol,
maka akan terbentuk gelembung metanol
yang dapat menghalangi transfer massa dan
mengurangi jumlah metanol yang bereaksi
dengan minyak biodiesdl (Taufiq dkk,
2011). Ha inilah yang penurunan yield
biodiesel ketika suhu reaks semakin
mendekati suhu 70 °C. Menurut Awaudin
dkk (2009), jika suhu reaksi ditingkatkan
setelah mencapai kondisi optimum maka
kenaikan suhu tidak akan menambah
perolehan biodiesel.

Rasio mol minyak : metanol pada
penelitian ini tidak memberikan pengaruh

yang signifikan terhadap yield biodiesdl.
Awauddin dkk (2009) menyatakan apabila
konsentrasi metanol ditingkatkan diatas atau
dikurangi dibawah konsentrasi optimalnya,
maka pada produks biodiesel tidak terjadi
peningkatan yang berarti namun akan
mengakibatkan peningkatan gliserol dan
emuls yang terbentuk. Penggunaan metanol
yang melebihi rasio optima dalam suatu
resks tidak akan meningkatkan vyield
biodiesel, tetapi hanya akan meningkatkan
biaya produksi (Budiawan dkk, 2013).

Semakin  banyak  katalis yang
digunakan maka yield biodiesel yang
dihasilkan semakin tinggi. Namun, pada
penggunaan kadar katalis yang lebih besar
menyebabkan  sedikit yield biodiese
menurun. Menurut Ulfayana dan Helwani
(2014) semakin besar konsentrasi yang
diberikan maka semakin banyak sabun yang
terbentuk sehingga perolehan biodiesel yang
dihasilkan berkurang. Penyabunan akan
mempersulit pemisahan biodiesel dengan
gliserol sehingga menyebabkan
terbentuknya emulsi. Sebagian biodiesel
terjebak dalam emuls sehingga saat
dilakukan pemurnian, biodiesel  tersebut
ikut terbuang bersama air cucian. Selain itu,
penggunaan katalis yang terlalu banyak
menyebabkan campuran antara katalis dan
reaktan yang semakin mengental, sehingga
pengadukan yang diperlukan lebih besar
(Taufiq dkk, 2011).

4. Kesimpulan

Katalis yang terbentuk dari impregnasi
serbuk besi dengan NaNOs sebagai prekusor
NaO adalah FeNaO». Yield biodiesel hasil
reaks transesterifikasi berkisar dari 25,18%
sampai  79,52%. Kondisi operasi dengan
perolehan yield tertinggi adalah pada suhu
60°C, katalis sebanyak 2%-b dan rasio mol
minyak:metanol sebesar 1:8. Kondis
operass  yang memberikan  perngaruh
signifikan terhadap yield biodiesel adalah
konsentrasi katalis.
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