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ABSTRACT

This research purpose to synthesis biodiesel from calophyllum inophyllum oil by
transesterification reaction using heterogeneous base catalyst Na,SiOg/iron powder. Catalyst
was synthesized from fly ash palm oil which supported by iron powder. Synthesis biodiesel on
transesterification reaction with the independent variables of this research variations is
agitation rate of 200 rpm, 300 rpm and 400 rpm and catalyst can be recycledas much as 3
times for every variation of agitation rate. These conditions aim to determine its effect on the
yield of biodiesel produced. Condition operation the transesterification are mol ratio of oil :
methanol 1 : 9 and loading catalyst 3%-w of oil feedstock with temperature reaction 60°C
during 2 hours reaction time. Physical characterization were done such as density 867 kg/m®,
kinematic viscosity 3,96 mm?/s, acid number 0,48 mg-KOH/g biodiesel and flash point 147°C
respectively accordance with the Indonesian National Standard. (SNI 7182:2015).

Keyword: Agitation Rate, Biodiesel, Esterification, Calophyllum inophyllum oil, Catalyst,
Recyle and Transesterification.

1.PENDAHULUAN

Pertumbuhan jumlah penduduk di
Indonesia yang semakin  meningkat
mengakibatkan kebutuhan akan bahan
bakar yang berasal dari minyak bumi
semakin meningkat pada setiap tahunnya.
Menurut Pardede [2012], konsumsi BBM
rata-rata pertahunnya mencapai 61,6 juta
kiloliter dengan rincian: 16,2 juta kiloliter
premium; 11,7 juta kiloliter minyak tanah;
26,9 juta kiloliter minyak solar; 1,1 juta
kiloliter minyak diesel; dan 5,7 juta
kiloliter minyak bakar. Kemampuan
produksi bahan bakar minyak di dalam
negeri hanya sekitar 44,8 juta Kkiloliter,
sehingga sebagian kebutuhan bahan bakar

di dalam negeri harus diimpor. Peningkatan
harga BBM di Indonesia mengakibatkan
krisis energi yang berkepanjangan.Selain
karena cadangan minyak bumi Indonesia
makin menipis, bahan bakar yang berasal
dari  minyak bumi umumnya dapat
mencemari lingkungan, sehingga alternatif
bahan bakar yang berasal dari minyak bumi
perlu dicari. Dengan kondisi tersebut,
pemanfaatan energi terbarukan harus
dioptimalkan agar menjaga sekaligus
menjamin  ketersediaan energi dimasa
mendatang. Berdasarkan dari segi geologis
dan letak geografinya, Indonesia memiliki
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potensi sumber daya energi terbarukan
yang sangat besar.

Salah satu cara untuk mengurangi
ketergantungan terhadap minyak bumi di
Indonesia adalah dengan pengembangan
bahan bakar alternatif terbarukan yang
berasal dari minyak tumbuhan yang disebut
dengan biodiesel [Pravitasari, 2009].Selain
berasal dari sumber energi terbarukan,
biodiesel merupakan produk ramah
lingkungan menghasilkan emisi gas buang
yang jauh lebih baik daripada bahan bakar
yang berasal dari minyak bumi, sehingga
dapat mengurangi kerusakan lingkungan
oleh polusi udara dan hujan asam [Devitria
dkk, 2013].

Biodiesel merupakan salah satu jenis
dari bioenergi modern. Biodiesel adalah
bahan bakar diesel alternatif potensial yang
berasal dari minyak nabati atau minyak
hewani dengan cara transesterifikasi
menggunakan alkohol seperti metanol atau
etanol [Knothe dkk, 2005]. Biodiesel
diproduksi dari berbagai sumber minyak
dan lemak. Salah satu sumber minyak
nabati tersebut adalah minyak nyamplung.
Tanaman ini sudah mulai berkembang
populasinya yang tersebar hampir di
seluruh Indonesia adalah salah satunya
tanaman nyamplung (Calophyllum
inophyllum). Kandungan minyak
nyamplung berkisar antara 40-75%, lebih
tinggi dari kandungan minyak jarak pagar
(40-60%) dan minyak karet (40-50%)
[Fadhlullah dkk, 2015]. Minyak nyamplung
merupakan sumberdaya energi terbarukan
yang cukup potensial sebagai bahan dasar
biodiesel. Maka produksi bahan bakar
nabati berbahan baku minyak nyamplung
merupakan salah satu cara tepat yang
dilakukan di Indonesia.

Produksi  biodiesel menggunakan
katalis basa homogen memiliki kemampuan
katalisator yang tinggi. Akan tetapi

permasalahan yang akan dihadapi dengan
menggunakan katalis homogen adalah
proses pemurnian sulit dilakukan karena
katalisasam dan basa cair larut sempurna di
dalam gliserol dan larut sebagian di dalam
biodiesel, sehingga harus dilakukan
penambahan satu unit pemisahan yang
membutuhkan biaya. Oleh karena itu, perlu
dikembangkan  penelitian ~ pembuatan
biodiesel menggunakan Kkatalis heterogen
(solid).  Katalis  heterogen  memiliki
beberapa karakterisasi yaitu aktivitas yang
tinggi, kondisi reaksi yang ringan, biaya
relatif ~murah, tidak korosif, ramah
lingkungan, dan dapat dipisahkan dari
larutan sehingga bisa digunakan kembali
[Subagjo, 2012].

2. METODE PENELITIAN
2.1 Bahan dan Alat
2.1.1 Bahan

Bahan yang digunakan dalam
penelitian pembuatan biodiesel ini adalah
minyak nyamplung yang berasal dari
Koperasi PT. Jarak Lestari Cilacap, Jawa
Tengah. Bahan lain yang digunakan adalah
metanol pa, etanol pa, indikator pp, H,SOy,
dan KOH 0,1 N. Sedangkan bahan
pembuatan katalis Na,SiOs/serbuk besi
adalah fly ash dari sisa pembakaran pabrik
kelapa sawit (PTPN V Sei Galuh), NaOH
pa, akuades, tabung serta regulator gas CO;
dan serbuk besi.

2.1.2 Alat

Alat yang digunakan berupa oven,
furnace, labu leher tiga sebagai reaktor,
reaktor batch 1 liter dan 2 liter, kondensor,
selang air pendingin, statif dan klem, motor
pengaduk, batang pengaduk, magnetic
stirrer, heater atau hot plate, termometer,
ayakan, timbangan analitik, lumpang
porselin, pipet tetes, buret, peralatan gelas
seperti corong pisah, corong kaca, corong
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buchner, erlenmeyer buchner, pompa
vakum, gelas kimia 100 ml, gelas ukur 100
ml, labu ukur 1 liter dan medan magnet dan
alat analisis fisik seperti piknometer dan
viskometer oswald.

Variabel yang diteliti pada penelitian
ini yaitu Kkecepatan pengadukan dan
perlakuan recycle katalis sebagai variable
berubah. Variasi kecepatan pengadukan
yang dilakukan yaitu 200 rpm, 300 rpm,
400 rpm dan perlakuan katalis yang
direcycle kembali sebanyak 3 kali pada
setiap variasi kecepatan pengadukan.
Variabel tetap pada penelitian ini yaitu
berat minyak nyamplung 50 gram, berat
katalis H,SO, 1% dari volume minyak,
waktu reaksi selama 2 jam, suhu reaksi
60°C, berat katalis NaySiOa/serbuk
besiyaitu 3% dari berat minyak dan rasio
mol minyak terhadap metanol yaitul : 9.

Gambar 2.Rangkaian Alat Transesterifikasi

2.2Prosedur Penelitian

Penelitian ini terdiri dari 2 tahap yang
utama, yaitu pembuatan Kkatalis Na,SiOs/
serbuk besidan pembuatan biodiesel.

Tahap Pembuatan Katalis

Langkah pertama fly ash dipanaskan
menggunakan oven selama 24 jam dengan
temperatur 105°C untuk menghilangkan

uap air. Kemudian fly ash yang
mengandung karbon dan mineral lainnya
dihilangkan menggunakan furnace dengan
temperatur tinggi yaitu 400°C selama 3
jam.

Fly ash yang mengandung silika
tersebut diekstraksi dengan mereaksikan
SiO,dengan  NaOH yang menghasilkan
Na,SiO3. Adapun langkah berikut yaitu:
Membuat  larutan NaOH 14 N
menggunakan labu ukur 1000 ml. Dari
hasil perhitungan, didapat padatan NaOH
yang digunakan sebanyak 56 gram.
Kemudian 56 gram NaOH dimasukkan
kedalam labu ukur dan dilarutkan dengan
akuades hingga mencapai 1000 ml.
Selanjutnya larutan NaOH 14 N
dimasukkan kedalam reaktor batch dan
ditambahkan fly ash sawit sebanyak 280
gram. Tahap berikutnya adalah campuran
tersebut  diaduk  dengan  kecepatan
pengadukan 300 rpm dan dipanaskan pada
suhu 80°C selama 3 jam. Kemudian hasil
ekstraksi dipisahkan dengan cara disaring
dengan corong buchner dan pompa vakum
untuk memisahkan fly ash dan filtrat.

Selanjutnya hasil ekstraksi berupa
filtrat dimasukkan kedalam reaktor batch.
Filtrat diimpregnasi menggunakan serbuk
besi sebanyak 112 gram. Selanjutnya
campuran antara filtrat dan serbuk besi
dipresipitasi dengan mengalirkan gas CO;
pada kecepatan aliran 30 liter/menit selama
1 jam dengan kecepatan pengadukan
sebesar 300 rpm. Setelah terbentuk endapan
katalis, kemudian dipisahkan dengan cara
disaring dengan corong buchner dan pompa
vakum untuk memisahkan antara endapan
dan filtrat. Selanjutnya endapan Kkatalis
yang telah dipisahkan, dimasukkan ke
dalam oven pada suhu 105°C selama 24
jam untuk mengurangi kadar air sehingga
membentuk  bongkahan katalis. Lalu
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bongkahan katalis tersebut digerus lalu
diayak hingga 30-60 mesh.

Butiran katalis yang didapat lalu
dikalsinasi menggunakan furnace selama 3
jam pada suhu 400°C yang bertujuan untuk
mengaktivasi katalis serta menguapkan air
maupun  karbondioksida pada katalis
[Limbong, 2016]

Tahap Pembuatan Biodiesel

Degumming dilakukan agar
bertujuan menghilangkan zat pengotor pada
minyak. Minyak nyamplung ditimbang
beratnya lalu ditambahkan asam phospat
sebanyak 0,3% dari berat minyak.
Kemudian dipanaskan hingga mencapai
suhu 80°C sambil diaduk dengan
menggunakan magnetic stirrer. Setelah
suhu reaksi tercapai, kondisi suhu minyak
dipertahankan selama 1 jam selama
pengadukan. Selanjutnya dilakukan
penyaringan menggunakan kertas saring
untuk memisahkan antara minyak dan zat
pengotor yang mengendap [Sahirman,
2009].

Minyak nyamplung memiliki kadar
asam lemak bebas lebih besar dari 2%
sehingga perlu dilakukan tahap esterifikasi
terlebih dahulu. Minyak yang telah didapat
dari hasil degumming dimasukkan ke dalam
batch reactor. Proses dijalankan pada hot
plate dengan temperatur reaksi 60°C.
Setelah suhu reaksi tercapai, pelarut
metanol yang telah diukur dengan variasi
perbandingan rasio mol minyak : metanol
yaitu 1 : 12 dan berat katalis asam H,SO4
sebanyak 1% dari volume minyak [Atabani
dan Cesar, 2014] ditambahkan ke dalam
reaktor.

Setelah metanol dan katalis asam
ditambahkan, waktu reaksi berlangsung
selama 3 jam pada kecepatan pengadukan
300 rpm. Produk ester dimasukkan ke
dalam corong pisah dan didiamkan selama

6 jam sampai terbentuk tiga lapisan.
Lapisan bawah berupa katalis asam, lapisan
tengah berupa ester, lapisan atas berupa
metanol sisa. Katalis asamdipisahkan dari
produk lainnya. Produk ester diambil dan
dimurnikan dengan pencucian
menggunakan akuades yang bertujuan
untuk menghilangkan sisa katalis asam.
Kemudian dilakukan analisa angka asam
lemak terhadap minyak. Apabila minyak
mengandung kadar ALB < 2%, maka dapat
dilakukan tahap transesterifikasi.

Pembuatan  biodiesel  dilakukan
dengan proses transesterifikasi. Produk
ester ditimbang sebanyak 50 gram minyak
dimasukkan ke dalam reaktor labu leher
tiga 1 liter yang telah dilengkapi dengan
hot plate, motor pengaduk, termometer, dan
kondensor. Proses dijalankan diatas hot
plate pada suhu reaksi 60°C. Setelah suhu
reaksi tercapai, pelarut metanol yang telah
diukur dengan perbandingan rasio molar
minyak : metanol yaitu 1 : 9 dan berat
katalis Na,SiOs/serbuk besi sebanyak 3%
dari berat minyak, ditambahkan ke dalam
reaktor. Waktu reaksi 2 jam pada variasi
kecepatan pengadukan yaitu 200, 300, 400
rpm. Kemudian Kkatalis dipisahkan dari
reaktor untuk recycle kembali.

Proses recycle ini diawali dengan
menempelkan  medan  magnet pada
permukaan  reaktor  setelah  proses
transesterifikasi, lalu medan magnet ditarik
keatas reaktor untuk mendapat sisa katalis.
Katalis sisa dari reaktor tersebut masih
mengandung minyak.Oleh karena itu,
minyak harus dihilangkan terlebih dahulu
dengan memasukkan katalis dengan larutan
n-heksan. Larutan n-heksan bertujuan untuk
mengikat minyak yang terdapat pada
katalis. Larutan n-heksan sebanyak 10 ml
dalam gelas kimia sambil diaduk dengan
batang  pengaduk  dan  dipanaskan
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menggunakan hot plate selama 120 menit
pada suhu 55°C.

Setelah dipanaskan, minyak pada
padatan tersebut terikat oleh pelarut n-
heksan.Kemudian padatan dan pelarut
dipisahkan menggunakan Kkertas saring.
Lalu Kkatalis tersebut dioven untuk
menghilangkan sisa uap air. Selanjutnya
katalis dikalsinasi dengan furnace pada
suhu 400°C selama 3 jam untuk
mengaktivasi kembali sisi aktif Kkatalis.
Kemudian katalis dapat digunakan kembali
untuk reaksi transesterifikasi.

Setelah hasiltransesterifikasi yang
telah dipisahkan dari katalis, kemudian
dimasukkan ke dalam corong pisah dan
didiamkan selama 6 jam hingga terbentuk
tiga lapisan. Lapisan bawah berupa hasil
samping gliserol, lapisan tengah berupa
crude biodiesel dan lapisan atas berupa
metanol sisa. Hasil samping gliserol
dipisahkan dari corong pisah, kemudian
crude biodiesel diambil dandimurnikan
dengan carapencucian dengan akuades
yang telah dipanaskan. Kemudian crude
biodiesel dipanaskan menggunakanoven
pada suhu 105°C selama 1 jam untuk
menguapkan metanol sisa reaksi dan air.
Selanjutnya biodiesel ditimbang untuk
menentukan  yield  biodiesel  yang
dihasilkan.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Proses Degumming

Minyak nyamplung hasil proses
degumming ditentukan karakteristiknya
meliputi densitas, viskositas, kadar air,
kadar asam lemak bebas dan perubahan
warna. Karakteristik minyak nyamplung
sebelum dan setelah proses degumming
dapat dilihat pada Tabel 3.1

Tabel 3.1 Karakteristik Minyak Setelah
Degumming

Karakteristik Satuan D Setelar_]
egumming
Densitas kg/m? 928
Viskositas mm?/s 6,18
Kadar air % 5,84
Kadar ALB % 20,79
Warna - Kecoklatan

Proses Esterifikasi

Menurut Azmi [2009] vyaitu reaksi
esterifikasi merupakan proses perlakuan
awal dalam pembuatan biodiesel yang
bertujuan untuk mengurangi kadar air dan
kadar ALB yang tinggi pada minyak.
Tingginya kadar ALB disebabkan oleh
kadar air yang tinggi dan aktivitas enzim
lipase dalam minyak yang digunakan
sebagai bahan baku. Kadar air dan kadar
ALB sebelum dan sesudah proses
esterifikasi dapat dilihat pada Tabel 3.2

Tabel 3.2 Karakteristik Produk Esterifikasi.

L Setelah
Karakteristik Satuan Esterifikasi
Kadar air % 0,34
Kadar ALB % 1,717

Karakteristik Biodiesel

Perbandingan hasil karakterisik sifat
fisika biodiesel pada penelitian ini dapat
dilihat pada Tabel 3.3.

Tabel 3.3 Perbandingan Karakteristik

Parameter dan SNI Hasil
Satuannya 7182:2015

Massa Jenis, kg/m®  850-890 867
Viskositas, mm?/s 2,3-6,0 3,96

Angka asam, mg- Maks. 0,6 0,48
KOH/g

Titik Nyala, °C Min 100 147
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4. KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian yang
telah dilakukan, maka dapat disimpulkan
bahwa biodiesel dapat diproduksi dari
minyak  nyamplung  melalui  reaksi
transesterifikasi menggunakan katalis basa
heterogen Na,SiOs/serbuk besi. Katalis
basa heterogen Na,SiOg/serbuk besi dapat
disintesis dari limbah fly ash dan disupport
oleh serbuk besi. Biodiesel yang dihasilkan
telah memenuhi standar mutu menurut SNI
dengan karakteristik: densitas 867 kg/m3,
viskositas 3,96 cSt, angka asam 0,48 mg-
KOH/gr biodiesel dan titik nyala 147°C.
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