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Biodiesel production process is generally carried out through two stages, that are the
stage of oil extraction from raw materias and the stage of transesterification oil into
biodiesel. Both stages are done separately and discontinuously, so the biodiesel
production process becomes less efficient and consume alot of energy (Kartika et al.,
2009). Based on these constraints, a ssmpler aternative process is needed to produce
biodiesal through in situ transesterification process. In situ transesterification is a
simpler method in producing biodiesel by eliminating oil extraction and purification
processes, therefore it reduces production costs (Haas et al., 2004). Two factors to
consider in biodiesal production by in situ transesterification are the concentration of
catalyst and reaction temperature which affect the biodiesel yield and properties.

This study aimed to determine the optimum reaction temperature and catalyst



concentration, and the interaction between the two treatments on the yield of
biodiesel and acid number, saponification number, iodine number, and cetane number
according to SNI-04-7182-2006. The research was arranged in factorial Randomized
Block Design with three replications. The treatments consinted of two factors, that
were ; the first factor was the reaction temperature (45°C, 55°C, and 65°C) and the
second factor was the concentration of NaOH catalyst (1.5%, 2.5% and 3.5%). The
homogenity and additivity of data were analyzed by Barlett and Tuckey test,
respectively. The data was analyzed by analysis of variance for difference between
treatments, and further analyzed by Orthogonal Polinomial to get the best treatment.
The results showed that the best treatment was T3K3, that was at reaction
temperature of 65°C and catalyst concentration of 3.5% (w/w), which resulted the
biodiesdl yield of 53.11%, the acid number of 1.49 mg KOH/gram, the saponification
number of 194.48 mg KOH/gram, the iodine number of 28,68 gl, /100g, and the

cetana number of 67,98.

Keywords: Biodiesel, spent bleaching earth, transesterification in situ
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Proses produksi biodiesel umumnya dilakukan dua tahap yaitu tahap ekstraksi minyak dari
bahan baku dan tahap transesterifikasi minyak menjadi biodiesel. Kedua tahapan tersebut
dilakukan secara terpissh dan diskontinyu, sehingga proses produksi biodiesel menjadi
kurang efisien dan mengkonsumsi banyak energi (Kartika et al., 2009). Berdasarkan kendala
tersebut, diperlukan proses alternatif untuk memproduksi biodiesel yang lebih sederhana
melalui transesterifikasi in situ.  Transesterifikas in situ merupakan metode untuk
memproduksi  biodiesel yang mengeliminasi proses ekstraksi dan pemurnian minyak,
sehingga dapat menurunkan biaya produksi (Haas et al., 2004). Beberapa faktor yang
perlu diperhatikan dalam proses pembuatan biodiesel secara transesterifikasi in situ
adalah konsentrasi katalis dan suhu reaks yang dapat mempengaruhi jumlah

rendemen biodiesel dan karakteristik biodiesel yang dihasilkan. Penelitian ini

bertujuan untuk mengetahui suhu reaksi dan konsentrasi katalis optimal, serta



interaksi antara kedua perlakuan tersebut terhadap rendemen biodiesel serta bilangan
asam, bilangan penyabunan, bilangan iod, dan bilangan setana yang sesuai dengan
SNI-04-7182-2006. Metode penelitian yang digunakan adalah Rancangan Acak
Kelompok Lengkap secara faktorial dengan tiga ulangan. Perlakuan terdiri dari dua
factor, yaitu aktor pertama adalah suhu reaksi (45°C, 55°C, dan 65°C) dan faktor
kedua adalah konsentrasi katalis NaOH (1,5%, 2,5% dan 3,5%). Selanjutnya
keseragaman data diuji dengan uji Barlett dan kemenambahan data diuji dengan uji
Tuckey. Datadianalisis dengan sidik ragam untuk mendapatkan penduga ragam galat
dan uji signifikansi untuk mengetahui pengaruh antar perlakuan. Selanjutnya data
diuji lanjut menggunakan Polinomial Ortogonal. Hasil penelitian menunjukan bahwa
perlakuan terbaik adalah K3T3 yaitu pada konnsentrasi katallis 3.5% (b/b) dan suhu
reaksi 65°C yang menghasilkan jumlah rendemen biodiesel dari spent bleaching earth
(SBE) sebesar 53,11% serta memiliki karakteristik bilangan asam 1,49 mg
KOH/gram, bilangan penyabunan 194,48 mg KOH/gram, bilangan iod 28,68

g12/100g, dan bilangan setana 67,98.

Kata kunci : Biodiesel, spent bleaching earth, transesterifikasi in situ
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I. PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang dan Masalah

Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif untuk mesin diesel yang diproduksi
dengan reaksi transesterifikasi dan esterifikasi minyak tumbuhan atau lemak hewan
dengan alkohol rantai pendek seperti metanol dengan bantuan katalis yang bersifat
asam atau basa. Bahan baku biodiesel dapat berasal dari lemak atau minyak pangan
dan atau lemak dan minyak yang tidak layak untuk pangan (non edible oil/fat), seperti

minyak dedak padi, minyak jelantah, atau minyak spent bleaching earth (SBE).

Soent bleaching earth (SBE) merupakan limbah padat yang dihasilkan dari proses
pemurnian padaindustri minyak goreng. Pada proses pemurnian CPO, pemucatan
dilakukan dengan menggunakan bleaching earth (BE) dengan kadar antara 0,5%
hingga 2,0% dari berat CPO (Y oung, 1987). Dengan asumsi pada tahun 2010 CPO
yang dimanfaatkan menjadi minyak goreng sebesar 6,2 juta ton, maka dalam proses
pemurnian CPO diperlukan bleaching earth sebesar 124.000 ton per tahun. Pada
industri refinery minyak nabati, penanganan SBE digunakan sebagai landfill, yaitu
SBE ditumpuk pada suatu lahan khusus. Diperkirakan SBE yang dihasilkan semakin

meningkat karena kebutuhan industri akan BE tiap tahun semakin meningkat, yang



jikadibiarkan dapat berpotensi sebagai bahan pencemar lingkungan.

(Kusumaningtyas, 2011)

Pada dasarnya SBE masi h mengandung 20-30% minyak nabati (Kheang, 2006).
Menurut penelitian Lee et al. (2009) SBE memiliki kandungan minyak nabati yang
tinggi yaitu sekitar 20-40%. Tingginyaminyak yang terkandung di dalam Spent
bleaching earth (SBE), menjadikan SBE sebagai suatu bahan yang sangat potensial

untuk dimanfaatkan menjadi biodiesal.

Proses produksi biodiesel umumnya dilakukan melalui duatahap yaitu tahap
ekstraksi minyak dari bahan baku dan tahap transesterifikasi minyak menjadi
biodiesal. Ekstraksi minyak nabati umumnya dilakukan secara mekanik
menggunakan expeller atau hydraulic press yang kemudian diikuti oleh ekstraksi
dengan n-heksana. Adapun transesterifikasi minyak nabati menjadi biodiesel
umumnya dilakukan melalui proses transformasi kimia dengan menggunakan

pereaksi metanol atau etanol dan katalisator asam atau basa.

K edua tahapan tersebut dilakukan secara terpisah dan diskontinyu, sehingga proses
produksi biodiesel menjadi kurang efisien dan mengkonsumsi banyak energi. Selain
itu, proses produksi minyak dari biji membebani 70% dari total biaya proses produksi
biodiesel (Kartika et al., 2015). Berdasarkan kendala tersebut, diperlukan alternatif
proses produksi biodiesel yang |ebih sederhana melaui transesterifikasi in situ.
Proses transesterifikasi in situ lebih efisien dari pada proses transesterifikasi

konvensional (Hailegiorgiset al., 2013).



Transesterifikasi in situ merupakan langkah yang lebih sederhana dalam
memproduksi biodiesel dengan mengeliminasi proses ekstraksi dan pemurnian
minyak sehingga dapat menurunkan biaya produksi biodiesel (Haas et al., 2004).

M etode proses transesterifikas in situ adalah metode dimana proses ekstraksi dan
transesterifikasi tidak dilakukan terpisah, proses ekstraksi minyak dan reaksi
transesterifikasi minyak menjadi biodiesel terjadi secara simultan dalam satu kali
proses. Metode ini memanfaatkan trigliserida yang berasal dari bahan baku sumber
minyak tanpa perlu mengekstrak dan memurnikannya terlebih dahulu

(Qian et al., 2008).

Hasil-hasil penelitian sebelumnya menunjukan bahwa katalis basa (NaOH) dan suhu
dapat meningkatkan rendemen biodiesel pada proses transesterifikasi in situ, namun
hingga saat ini belum diketahui berapa jumlah konsentrasi katalis basa dan suhu
optimal yang menghasilkan rendemen biodiesdl tertinggi. Oleh karenaitu, penelitian
ini dimaksudkan untuk mendapatkan hasil uji katalis dan suhu reaksi yang optimal
untuk memperoleh rendemen,bilangan asam, bilangan penyabunan, bilangan iod dan

bilangan setana terbaik dari biodiesel berbahan baku Spent Bleaching Earth (SBE).

1.2. Tujuan Pendlitian

Tujuan dilaksanakannya peneliatian ini adalah
1. Mengetahui konsentrasi NaOH optimal pada proses produksi biodiesel secara
transesterifikasi in situ untuk menghasilkan rendemen optimum, bilangan asam,

bilangan setana yang sesuai SNI-04-7182-2006.



2.  Mengetahui suhu reaksi optimal pada proses produksi biodiesel secara
transesterifikasi in situ untuk menghasilkan rendemen optimum, bilangan asam,
bilangan setana yang sesuai SNI1-04-7182-2006.

3. Mengetahui interaksi antara suhu reaksi dan konsentrasi NaOH pada proses

transesterifikasi in situ dalam pembuatan biodiesel.

1.3. Kerangka Pemikiran

Biodiesel merupakan bahan bakar yang terdiri dari campuran mono-alkyl ester dari
rantai panjang asam lemak, yang dipakai sebagai aternative bagi bahan bakar dari
mesin diesel dan terbuat dari sumber terbaharui seperti minyak nabati atau lemak
hewani (Rahayu, 2005). Salah satu bahan baku yang dapat dijadikan biodiesel adalah
spent bleaching earth (SBE). Spent bleaching earth (SBE) dipilih sebagai bahan
baku pembuatan biodiesel dalam penelitian ini, karena didalamnya masih
mengandung 20-30% minyak nabati (Kheang, 2006). Bahkan menurut Lee et al.
(2009) spent bleaching earth (SBE) mengandung sekitar 30-40% minyak nabati. Hal
tersebut menjadikan SBE sebagai suatu bahan yang sangat potensial untuk

dimanfaatkan menjadi biodiesel.

Minyak yang mengandung asam lemak bebas (ALB) tinggi (>2%) perlu dilakukan
proses esterifikasi dengan katalis asam untuk menurunkan kadar asam lemak bebas
sampal sekitar 2% kemudian dilanjutkan proses transesterifikasi dengan katalis basa
(Ramadhas et al., 2005). Sebagaimana penelitian yang telah dilakukan oleh

Kusumaningtyas (2011) mengenai produks biodiesel secara esterifikas



transesterifikasi in situ pada minyak spent bleaching earth (SBE) yang direaksikan
dengan methanol, katalis NaOH dengan 1,5% (b/b) dan suhu 65°C menghasilkan
rendemen 29,64% serta karakteristik bilangan asam yaitu 0,54 mg KOH/gram dan

bilangan penyabunan sebesar 416,67 mg KOH/gram.

Suryani et al. (2014) telah melakukan percobaan yang serupa mengenai produksi
biodiesal dari residu minyak dalam spent bleaching earth (SBE) secarain situ dengan
konsentrasi katalis H,SO, dan NaOH yaitu 1,5% (v/b), variasi rasio
metanol/heksana/bahan 6/0/1, suhu reaksi 65°C dan kecepatan pengadukan 650 rpm
menghasilkan rendemen biodiesel sebesar 90,17%. Menurut Shiu et al. (2010)
peningkatan konsentrasi katalis NaOH dapat meningkatkan rendemen biodiesd,
namun penambahan konsentrasi katalis yang terlalu tinggi dapat menyebabkan
terjadinya proses saponifikasi sehingga menurunkan rendemen biodiesel. Sedangkan
menurut Wayan dan Rosmawaty (2014) penggunaan suhu reaksi yang semakin tinggi
sampai dengan 65°C dapat meningkatkan jumlah rendemen biodiesel, sehingga reaksi
dapat berjalan semakin cepat. Namun Julia (2007) mengemukakan bahwa
penggunaan suhu yang melebihi titik didih methanol (65°C) dapat menyebabkan
penurunan konversi biodiesel yang diakibatkan karena menguapnya sebagian

methanol saat reaksi.

Suhu dalam pembuatan biodiesel secaratransesterifikasi in situ yang sangat
berpengaruh terhadap proses terbentuknya biodiesel, dimana besar atau kecilnya suhu
reaks yang diberikan akan mempengaruhi besarnya jumlah rendemen biodiesel yang

dihasilkan (Poltack, 2013). Selain itu, penggunaan katalis dalam proses pembuatan



biodiesel sangat diperlukan untuk dapat meningkatkan produksi biodiesel baik dari
segi kuantitas dan kualitasnya (Wayan dan Rosmawaty, 2014). Tetapi, konsentras
katalis perlu diperhatikan karena jika katalis yang digunakan terlalu banyak maka
dinilai kurang ekonomis dan semakin banyak jumlah konsentrasi katalis yang

digunakan belum tentu dapat meningkatkan produksi biodiesel (Galuh, 2007)

Georgogianni et al. (2008) telah melakukan percobaan transesterifikasi in situ pada
biji bunga matahari menggunakan katalis NaOH 2%, pada suhu 60 °C, dan kecepatan
pengadukan 600 rpm menghasilkan yield biodiesel yang diperoleh sebesar 95% pada
waktu reaksi 20 menit dengan perbandingan massa antara bahan dengan pereaksi
(metanol) sebesar 1:10. Qian et al. (2008) juga telah melakukan percobaan
transesterifikasi in situ biji kapas dan mendapatkan konversi minyak menjadi
biodiesel sebesar 98% dengan konsentrasi NaOH 0,1 mol/L, suhu dan waktu reaksi

masing-masing 40 °C dan 3 jam.

Sdlainitu, Kartika et al. (2015) telah melakukan penelitian mengenai transesterifikas
in situ biji jarak pagar pada suhu reaksi 60 °C, waktu reaksi 240 menit dan kecepatan
pengadukan 800 rpm menghasilkan rendemen biodiesel tertinggi (71%). Biodiesel
yang dihasilkan mempunyai bilangan asam 0,27 mg KOH/g sehingga memenuhi

Standar Biodiesdl Indonesia

Belum diketahui berapa suhu dan konsentrasi NaOH yang digunakan untuk proses
produksi biodiesel spent bleaching earth (SBE) secara transesterifikasi in situ yang

optimum. Namun penelitian-penelitian tersebut dapat dijadikan sebagai acuan dalam



penelitian ini. Oleh karenaitu melalui penelitian ini diharapkan dapat diketahui suhu
dan konsentrasi NaOH untuk produksi biodiesel yang dapat menghasilkan rendemen,
bilangan asam, bilangan penyabunan, bilangan iod dan bilangan setana yang

memenuhi SNI 04-7128-2006.

1.4. Hipotesis

Adapun hipotesis yang digjukan pada penelitian ini adalah :

1. Terdapat konsentrass NaOH optimal pada proses produksi biodiesel secara
transesterifikasi in situ untuk menghasilkan rendemen optimum, bilangan asam,
bilangan penyabunan, bilangan iod dan bilangan setana yang sesuai SNI-04-
7182-2006.

2. Terdapat suhu reaksi optimal pada proses produksi biodiesel secara
transesterifikasi in situ untuk menghasilkan rendemen optimum, bilangan asam,
bilangan penyabunan, bilangan iod dan bilangan setana yang sesuai SNI-04-
7182-2006.

3. Terdapat interaksi antara suhu reaksi dan konsentrasi NaOH yang digunakan

pada proses transesterifikas in situ dalam pembuatan biodiesel.



II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Spent Bleaching Earth (SBE)

Soent bleaching earth atau tanah pemucat bekas adalah limbah padat yang
dihasilkan dalam tahapan proses pemurnian minyak dalam industri minyak
goreng. Spent bleaching earth yang berasal dari pemurnian CPO merupakan
campuran antara bleaching earth dan senyawa organik yang berasal dari CPO.
Senyawa organik yang berasal dari CPO sebagian besar merupakan senyawa
trigliserida (fat) dan komponen organik dalam jumlah relatif kecil adalah
digliserida, asam lemak bebas, protein, zat warna alami, dan wax. Selain itu dalam
spent bleaching earth juga masih terkandung komponen asam fosfat. Asam fosfat
ini berasal dari proses degumming yang terbawa oleh CPO ke unit bleaching

(Wahyudi, 2000).

Tanah pemucat (bleaching earth) merupakan sgjenis tanah liat dengan komposisi
utama terdiri dari SiO,, Al,Os, air terikat sertaion Ca®*, magnesium oksida dan
besi oksida. Daya pemucat bleaching earth disebabkan oleh ion Al** pada
permukaan partikel penjerap sehingga dapat mengadsorbsi zat warna dan
tergantung perbandingan Al,O3; dan SiO, dalam bleaching earth (Ketaren, 1986).
Mineral ini memiliki rumus umum Al,03.4Si0,.xH,0 dan sifat yang mudah

menyerap air, mengembang, tidak tahan terhadap pengocokan dan tekanan yang



kuat. Selain itu, tanah pemucat memiliki warna yang bervarias mulai dari putih

krem, abu-abu, kuning sampai coklat kehitaman.

Pada umumnyaindustri minyak akan membuang spent bleaching earth pada suatu
lahan (landfill). SBE yang telah digunakan dalam proses pemurnian lama
kelamaan akan terdeaktivasi karena permukaannya telah tertutupi oleh bahan-
bahan pengotor yang terbawa pada proses pemurnian CPO antara lain fosfatida,
gum, logam, asam lemak serta zat warna pada CPO sehinggatidak dapat
digunakan kembali dan dapat berpotensi untuk pencemaran lingkungan. Menurut
PP No. 85 tahun 1999, SBE merupakan limbah bahan berbahaya dan beracun
(limbah B3). Karena SBE dapat menimbulkan polusi dan reaksi pembakaran

(Krisyanti dan Sukandar, 2011).

2.2. Biodiess (Metil Ester)

Biodiesel merupakan sejenis bahan bakar diesel yang diproses dari bahan hayati
terutama minyak nabati dan lemak hewan dan secara kimiawi dinyatakan sebagai
mono-alkil ester dari asam lemak rantai panjang yang bersumber dari golongan
lipida (Darnoko, 2000). Sedangkan Bahan bakar diesel biasajuga disebut light oil
atau solar adalah suatu campuran dari hydrocarbon yang telah didistilasi setelah
bensin dan minyak tanah dari minyak mentah pada temperatur 200°C sampai
340°C. Sebagian besar solar digunakan untuk menggerakkan mesin diesel

(Sugiyono, 2006).

Biodiesel memiliki beberapa keuntungan jika dibandingkan dengan solar
diantarannya dapat diperbaharui dan ramah lingkungan karena tidak mengandung

senyawa aromatik dan sulfur sehingga mudah terurai dan tidak beracun, juga



10

dalam penggunaannya sebagai bahan bakar diesel dapat mengurangi emisi gas
buang sehingga tidak menambah efek rumah kaca, dan bilangan setana yang lebih

tinggi dari petroleum diesel (Risnoyatiningsih, 2010).

Biodiesel didefinisikan sebagai mono alkil ester rantai panjang dari asam lemak

yang diderivasi dari bahan yang dapat diperbaharui (renewable feedstocks), untuk

penggunaan penyudutan kompresi (compression-ignition) dari mesin diesel.

Biodiesel dianggap sebaga bahan bakar pengganti (alternatif) dari bahan bakar

konvensional diesel solar yang tersusun dari metil ester asam lemak (FAME)

(Krawczyk, 1996). Penjelasan tentang syarat dan mutu biodiesel menurut SNI

(Standar Nasional Indonesia) dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Persyaratan kualitas biodiesel menurut SNI-04-7182-2006

Parameter dan satuannya Batas nilai Metode uji Metode setara

Massa jenis pada 40°C, kg/m3 850 - 890 ASTM D 1298 SO 3675
Viskositas kinematik pd 40°C, 2,3-6,0 ASTM D 445 SO 3104
mm?/s (cSt)

Angka setana min. 48 ASTM D 613 ISO 5165
Titik kilat (mangkok tertutup), °C min. 100 ASTM D 93 1SO 2710
Titik awan/mendung, °C maks. 18 ASTM D 2500 -

Korosi strip tembaga (3 jam pada maks. no 3 ASTM D 130 SO 2160
50 °C)

Residu karbon (%-b)

- dalam contoh adli maks. 0,05

- dalam 10% ampas adli (maks.0,3)  ASTM D 4530 1SO 10370
Air dan sedimen, %-vol maks. 0,05 ASTM D2709 -
Temperatur distilasi 90%, °C maks. 360 ASTM D1160 -

Abu tersulfatkan, %-b maks. 0,02 ASTM D 974 SO 3987
Belerang, ppm-b (mg/kg) maks. 80 ASTM D 5453 PrEN ISO

20884

Angka asam, mg-KOH/g maks. 0,8 FBI-A01-03 ASTM D 974
Gliserol bebas, %-b maks. 0,02 FBI-A02-03 AOCS Ca 14-56
Gliserol total, %-b maks. 0,24 FBI-A02-03 AOCS Ca 14-56
Kadar ester akil, %-b min. 96,5 FBI-A03-03 FBI-A03-03
Angkaiodium, %-b (g-1,/100g) maks. 115 FBI-A04-03 PrEN 14111
Uji Halphen Negatif FBI-A06-03 AOCS Cb 1-25

sumber : Standar Nasional Indonesia, 2006.



Biodiesel dapat diperolen melalui reaks transesterifikas trigliserida dan atau
reaks esterifikasi asam lemak bebas dengan methanol tergantung dari kualitas
minyak nabati yang digunakan (Nurhayati, 2014). Menurut Hambali (2007),
prinsip proses pembuatan biodiesel sebenarnya sangat sederhana. Biodiesel
dihasilkan melalui proses transesterifikasi minyak atau lemak dengan alkohal.
Alkohol akan menggantikan gugus alkohol pada struktur ester minyak dengan
dibantu katalis. Katalis yang umumnya digunakan adalah NaOH dan KOH

(Hambali, 2007).

Berdasarkan kandungan FFA dalam minyak nabati maka proses pembuatan
biodiesel secara komersial dibedakan menjadi 2 yaitu :
1. Transesterifikas dengan katalis basa untuk bahan baku refined oil atau

minyak nabati dengan kandungan FFA rendah.

2. Esterifikas dengan katalis asam (umumnya menggunakan asam sulfat) untuk

minyak nabati dengan kandungan FFA tinggi dilanjutkan dengan

transesterifikasi dengan katalis basa.

Biodiesel bersifat biodegradable, hampir tidak mengandung sulfur, dan bahan

bakar. Alternatif bahan bakar terdiri dari metil atau etil ester, hasil

transesterifikasi baik dari trigliserida (TG) atau esterifikasi dari asam lemak bebas

(FFA) (Madan Hanna, 1999).

Proses esterifikasi dengan katalis asam diperlukan jika minyak nabati
mengandung FFA di atas 5%. Jika minyak berkadar FFA tinggi (>5%) langsung
ditransesterifikasi dengan katalis basa maka FFA akan bereaksi dengan katalis

membentuk sabun. Terbentuknya sabun dalam jumlah yang cukup besar dapat
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menghambat pemisahan gliserol dari metil ester dan berakibat terbentuknya
emulsi selama proses pencucian, jadi esterifikasi digunakan sebagai proses
pendahuluan untuk mengkonversikan FFA menjadi metil ester sehingga
mengurangi kadar FFA dalam minyak nabati dan selanjutnya dilakukan proses
transesterifikasi dengan katalis basa untuk mengkonversikan trigliserida menjadi

metil ester (Ozgul dan Turkay, 2003).

Biodiesel memiliki beberapa keuntungan jika dibandingkan dengan solar
diantarannya dapat diperbaharui dan ramah lingkungan karena tidak mengandung
senyawa aromatik dan sulfur sehingga mudah terurai dan tidak beracun, juga
dalam penggunaannya sebagai bahan bakar diesel dapat mengurangi emisi gas
buang sehingga tidak menambah efek rumah kaca, dan bilangan setana yang lebih

tinggi dari petroleum diesel (Hambali, 2007).

2.3. Lemak dan Minyak

Lemak dan minyak adalah salah satu kelompok yang termasuk pada golongan
lipid, yaitu senyawa organik yang terdapat di alam sertatidak larut dalam air,
tetapi larut dalam pelarut organik non-polar, misalnya dietil eter (C,HsOC,Hs),
kloroform (CHCI3), benzena dan hidrokarbon lainnya. Lemak dan minyak dapat
larut dalam pelarut tersebut karena mempunyai polaritas yang sama dengan

pelarut tersebut (Herlina, 2002).

Lemak dan minyak adalah trigliserida dan triasilgliserol. Trigliserida banyak
diubah menjadi monogliserida dan digliserida, karena baik monogliserida
dan digliserida luas penggunaannya sebaga bahan pengemulsi. Oleh karenaitu

trigliserida melalui reaks transesterifikas dengan akohol diubah menjadi
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monogliserida dan digliserida dengan bantuan katalis seperti natrium metoksida
dan basalewislainnya. Hanya sgja prosesini menghasilkan campuran yang
terdiri atas 40-80% monogliserida, 30-40% digliserida 5-10% trigliserida, 0,2-9%

asam lemak bebas dan 4-8 % gliserol (Juliati, 2009).

2.4. Ederifikas

Esterifikas adalah tahap konversi dari asam lemak bebas menjadi ester.
Esterifikas mereaksikan minyak lemak dengan akohol. Asam sulfat, asam
sulfonat organik atau resin penukar kation asam kuat merupakan katalis-katalis

yang biasaterpilih dalam praktek industrial (Nurhayati, 2014).

Esterifikas in situ adalah reaksi di mana bahan yang mengandung asam lemak
bebas direaksikan dengan alkohol membentuk ester dan air. Esterifikasi in situ
hanya dapat dilakukan jika umpan yang direaksikan dengan alkohol mengandung
asam lemak bebastinggi. Selainitu, tidak diperlukan adanya tahap ekstraksi
dalam prosesini karena pada esterifikasi in situ, alkohol berfungsi sebagai solven

pengekstrak sekaligus sebagai reaktan.

Esterifikasi biasa dilakukan untuk membuat biodiesel dari minyak berkadar asam
lemak bebastinggi (berangka asam = 2 mg-KOH/g). Padatahap ini, asam lemak
bebas akan dikonversikan menjadi metil ester. Tahap esterifikasi biasa diikuti
dengan tahap transesterifikasi. Namun sebelum produk esterifikasi diumpankan
ke tahap transesterifikasi, air dan bagian terbesar katalis asam yang dikandungnya
harus disingkirkan terlebih dahulu. Esterifikasi in situ dapat dilaksanakan dengan
menggunakan katalis padat (heterogen) atau katalis cair (homogen). Pada

penelitian ini, digunakan katalis cair berupa asam sulfat (H2SO,).
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Reaks Esterifikas :
RCOOH + CH;OH <+— RCOOCH; + H,0O

Asam lemak metanol Metil ester Ailr

mekanisme reaksi esterifikasi dengan katalis asam dapat dilihat pada gambar 2

dibawahini :
OH
P R'OH
R—COOH+H'= R—C_ + Kl
s =R'OH
OH
OH OH
| + |
R- -(I' (]}R’ = R ——(_[_'-—--(_m’ F H =
OH OH
6“: OH O
R—C—OR'=2R—C? + = R—-C—OR'+H"
1 BT Cg o S=RE=C=0RH
OH OR’

Gambar 1. Mekanisme reaksi esterifikasi dengan katalis asam

25. Transesterifikas In Situ

Reaksi transesterifikasi merupakan reaksi tigatahap dan reaksi balik (reversible)
yang membentuk tiga molar FAME dan satu molar gliserol (GL) dari satu molar
trigliserida (TG) dan tiga molar metanol. Digliserida (DG) dan monogliserida
(MG) merupakan hasil reaksi antara (intermediate). Katalis diharapkan dapat
mempengaruhi lgju reaksi dalam memproduksi biodiesel secara katalitik pada

skalakomersial (Susilo, 2006).

Mekanisme reaksi untuk transesterifikasi berkatalis basa dapat diformulasikan
dalam tigatahap. Tahap pertama adalah penyerangan atom karbon karbonil dari

molekul trigliserida oleh anion akohol (ion metoksida) untuk membentuk
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senyawa antara. Di tahap kedua, senyawa antara bereaksi dengan akohol
(metanol) untuk meregenerasi anion alkohol (ion metoksida). Di tahap terakhir,
pembentukan kembali senyawa antara dihasilkan dalam bentuk ester asam lemak
dan digliserida. KetikaNaOH, KOH, K,CO;3 atau katalis sgenis lainnya
dicampur dengan akohol, (Madan Hanna, 1999). Reaks Transesterifikasi dapat

dilihat pada Gambar 2.

0

0
—_—)—C— H,C—0—H
H,C—O0—C—R ’ H;C—0—C—R,
O 0
katalis
HC—O—C—R, +3CH.OH HC—O0—H + H;C—O0—C—R,
0
0
] H ”-(‘_()_(‘_R:
H,C—0—C—R; H,C—O0—H

Trigliserida Metanol Gliserol Metil Ester

Gambar 2. Reaks Transesterifikas

Transesterifikasi in situ juga memiliki beberapa keunggulan yaitu

1) ester akil asam-asam lemak, karena memiliki viskositas dan karakter
kelarutan yang berbeda dari trigliserida asalnya, dapat lebih mudah terjumput
(recovered) dari bahan sumber minyak dan bahkan mungkin dengan
menggunakan pelarut (yaitu alkohol) yang harga dan marabahayanya lebih
rendah daripada heksan (pelarut konvensional ekstraksi minyak-lemak).

2) perbaikan kemudahan dicerna mungkinbisaterjadi pada bungkil ekstraksi,
akibat pengaruh asam atau basa katalis transesterifikasi

(Harrington et al., 1985).
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Beberapa faktor utama yang mempengaruhi reaksi alkoholisis, terutama untuk

meningkatkan hasil/rendamen adalah :

1. Waktu reaksi, makin panjang waktu reaksi, maka kesempatan molekul -
molekul reaktan bertumbukan makin banyak sehingga konversi makin besar.
Jika kesetimbangan reaksi telah tercapai, bertambahnya waktu reaksi tidak
akan memperbesar hasil konversi.

2. Konsentrasi, kecepatan reaksi sebanding dengan konsentrasi reaktan. Y aitu
rasio molar antaratrigliserida dan alkohol, makin tinggi konsentrasi pereaksi,
makin banyak pula kesempatan molekul reaktan untuk saling bertumbukan
sehingga semakin tinggi pula keceaptan reaksinya.

3. Katalisator, katalis berfungsi mempercepat reaksi dengan menurunkan energi
aktivasi, namun tidak mempengaruhi letak kesetimbangan. Katalis juga
menyediakan situs-situs aktif tempat terjadinya reaksi. Katalis yang biasa
digunakan umumnya basa (NaOH, KOH), atau asam (HCI), natrium metilat,
penukar ion zeolit, dll.

4. Kandungan air, dalam bahan baku.

5. Kandungan asam lemak bebas pada bahan baku (akan menghambat reaks
yang diharapkan).

6. Kandungan gliserol, pada bahan baku minyak, karena dapat menghambat
reaks akibat terjadi penggumpalan/emulsi.

7. Kandungan sabun, sama seperti kandungan gliserol jika bahan baku banyak
mengandung gliserol dan sabun akan menghambat terbentuknya metil ester.

8. Suhu, semakin tinggi suhu reaksi maka metyl ester yang dihasilkan akan

semakin meningkat.
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9. Pengadukan, agar reaksi berjalan lebih cepat, diperlukan pencampuran
sebaik-baiknya dengan jalan pengadukan. Pengadukan mempengaruhi
besarnya faktor frekuensi sehingga kecepatan reaksi akan bertambah besar.

10. Perbandingan reaks, reaksi alkoholisis minyak nabati memerlukan akohol
berlebih, selain untuk meningkatkan kosentrasi pereaktan, alkohol berfungsi

sebagal pelarut terhadap minyak itu sendiri (K etta dan John, 1978).

2.6. Katalis

Katalis adalah suatu zat yang mempercepat lgju reaksi reaksi kimia pada suhu
tertentu, tanpa mengalami perubahan atau terpakai oleh reaksi itu sendiri. Suatu
katalis berperan dalam reaksi tapi bukan sebagai pereaks ataupun produk. Katalis
memungkinkan reaksi berlangsung lebih cepat atau memungkinkan reaksi pada
suhu lebih rendah akibat perubahan yang dipicunyaterhadap pereaksi. Pada
proses esterifikasi, asam akan mempercepat reaksi dengan cara mendonorkan
elektron ke grup alkoxy sehingga gugusini lebih reaktif. Sebaliknya, basa pada
transesterifikasi berfungsi sebagal katalis dengan cara menarik elektron menjadi

reaktif (Prihandanaet al., 2006).

Secara komersial biodiesel banyak diproduksi dengan transesterifikasi alkali
(basa) di bawah tekanan atmosfir, diproses secara batch, dioperasikan pada suhu
60 — 70°C dengan metanol dan akan terbentuk metil ester secara maksimal dalam
waktu 60 menit. Hasil atau kandungan metil ester yang diperoleh sekitar 97-99%
dan proses yang dipilih bergantung dari mutu bahan baku (minyak nabati) awal,
jikaminyak mempunyai nilai FFA < 0,5 % maka bisalangsung diproses dengan

transesterifikasi dengan katalis basa, bila kandungan FFA > 5 % maka proses
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harus dilakukan dengan Es-trans (esterifikasi-transesterifikasi), setelah reaksi
selesai akan terbentuk 2 lapisan, lapisan atas berupa metil ester atau biodiesel

serta bagian bawah adalah gliserol (Freedman, 1984).

Katalis asam dilakukan dalam rangka mensintesis minyak yang mempunyai nilai
FFA tinggi. Katalis asam seperti asam sulfat, asam phospat, asam klorida cocok
untuk reaksi yang mempunyai bilangan asam lemak bebas tinggi. Reaks katalis
asam memerlukan waktu reaksi jauh lebih panjang dibanding reaks katalis basa

(Gerpen et al., 2004).

2.6.1. Asam Sulfat (H2SO,)

Asam sulfat (H,SO,) merupakan cairan yang bersifat korosif, tidak berwarna,
tidak berbau, sangat reaktif dan mampu melarutkan berbagai logam. Bahan kimia
ini dapat larut dengan air dengan segal a perbandingan,mempunyai titik leleh
10,31 °C dan titik didih pada 336,85 °C tergantung kepekatan serta pada
temperatur 300 °C atau |ebih terdekomposisi menghasilkan sulfur trioksida

(Lutfianti, 2008). Sifat — sifat asam sulfat ditunjukkan pada Tabel 2

Tabel 2. Sifat Fisikadan Kimia Asam Sulfat

Berat molekul 98,08 g/moal
Titik leleh 10,49 °C

Tetik didih 340°C

Soecific gravity 1,834

Warna Tidak berwarna
Wujud Cair

Sumber : Perry (1984)
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2.6.2. Natrium Hidroksida (NaOH)

Natrium hidroksida (NaOH) juga dikenal sebagai soda kaustik atau sodium
hidroksida, adalah sejenis basa logam kaustik. Natrium hidroksida terbentuk dari
Oksida basa Natrium Oksida dilarutkan dalam air. Natrium hidroksida
membentuk larutan alkalin yang kuat ketika dilarutkan ke dalam air. Natrium
hidroksida digunakan di berbagai macam bidang industri, kebanyakan digunakan
sebagai basa dalam proses produksi bubur kayu dan kertas, tekstil, air minum,

sabun dan deterjen (Sarastina, 2014).

Natrium hidroksida adalah basa yang paling umum digunakan dalam laboratorium
kimia. Natrium hidroksida murni berbentuk putih padat dan tersedia dalam
bentuk pelet, serpihan, butiran ataupun larutan jenuh 50%. Natrium hidroksida
sangat larut dalam air dan akan melepaskan panas ketika dilarutkan. Natrium
hidroksida juga larut dalam etanol dan metanol, walaupun kelarutan NaOH dalam
kedua cairan ini lebih kecil daripada kelarutan KOH. Natrium hidroksida tidak
larut dalam dietil eter dan pelarut nonpolar lainnya. Larutan natrium hidroksida
akan meninggalkan noda kuning pada kain dan kertas (Sarasting, 2014). Sifat -

sifat fisika dan kimia Natrium hidroksida (NaOH) ditunjukkan pada Tabel 3
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Tabel 3. Sifat Fiskadan KimiaNaOH

Massa molar 40 g/mol

Wujud Zat padat putih
Soecific Gravity 2,130

Titik leleh 318,4 °C (519 K)
Titik didih 1390 °C (1663 K)
Kelarutan dalam air 111 g/100 ml (20 °C)
K ebasaan (pKb) -2,43

Sumber : Perry (1984)

Proses transesterifikasi in situ menggunakan katalis basa yaitu natrium hidroksida
(NaOH) untuk mempercepat reaksi. Katalis NaOH dipilih karena dapat
memberikan konversi yang tinggi pada produk serta mudah didapatkan, selain itu
katalis basa bersifat korosif (Kusumaningtyas, 2011). Balai Rekayasa Desain dan
Sistem Teknologi (2008) juga menyebutkan bahwa natrium hidroksida (NaOH)
yang juga dikenal sebagai caustic soda bersifat basa, dalam pembuatan biodiesel

NaOH berfungsi sebagai katalis reaks transesterifikasi.

2.7. Suhu

Suhu selamareaksi transesterifikasi dapat dilakukan pada rentangsuhu 30 °C - 65
°C dan dijaga selama proses, tergantung dari jenis minyak yang digunakan.
Daam proses transesterifikas perubahan suhu reaksi menyebabkan gerakan
molekul semakin cepat (tumbukan antara molekul pereaks meningkat) atau

energi yang dimiliki molekul bisa mengatasi energi aktivasi dengan katalain
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perubahan suhu akan mempengaruhi probabilitas /peluang molekul dengan energi

yang sama atau lebih tinggi dari energi aktivasi (Nurhayati, 2014).

Suhu mempengahuhi viskositas dan densitas, karena viskositas dan densitas
merupakan dua parameter fisik penting yang mempengaruhi pemanfaatan
biodiesel sebagai bahan bakar. Semakin tinggi suhu menyebabkan gerakan
molekul semakin cepat atau energi kinetik yang dimiliki molekul-molekul
pereaksi semakin besar sehingga tumbukan antara molekul pereaksi juga

Meningkat (Sahirman, 2009)

2.8. Pdarut

Jenis alkohol yang selalu dipakai pada proses transesterifikasi adalah metanol
dan etanol. Metanol merupakan jenis alkohol yang paling disukai dalam
pembuatan biodiesel karena metanol (CH3zOH) mempunyai keuntungan lebih
mudah bereaksi atau |ebih stabil dibandingkan dengan etanol (C;HsOH) karena
metanol memiliki satu ikatan karbon sedangkan etanol memiliki duaikatan
karbon, sehingga lebih mudah memperoleh pemisahan gliserol dibanding dengan

etanol (Rilan, 2009).

Kerugian dari metanol adalah metanol merupakan zat beracun dan berbahaya
bagi kulit, mata, paru-paru dan pencernaan dan dapat merusak plastik dan karet
terbuat dari batu bara metanol berwarna bening seperti air, mudah menguap,
mudah terbakar dan mudah bercampur dengan air. Etanol lebih aman, tidak
beracun dan terbuat dari hasil pertanian, etanol memiliki sifat yang sama dengan
metanol yaitu berwarna bening seperti air, mudah menguap, mudah terbakar dan

mudah bercampur dengan air. Metanol dan etanol yang dapat digunakan hanya
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yang murni 99%. Metanol memiliki massa jenis 0,7915 g/m3, sedangkan etanol
memiliki massajenis 0,79 g/m3. Metanol tersedia dalam bentuk absolut sehingga
proses hidrolisis dan pembentukan sabun akibat air yang terdapat dalam alkohol
dapat diminimalkan (Prihandana et al., 2006). Sifat-sifat fisik dan kimia methanol

ditnjkan pada Tabel 4.

Tabel 4. Sifat Fisika dan Kimia M ethanol

Sifat Kimiawi Methanol
Rumus Mol ekul CH,OH
Massa molar 32,04 g/moal
Wujud cairan tidak berwarna
Specific gravity 0,7918
Titik leleh -97°C, -142,9 °F (176 K)
Titil didih 64,7 °C, 148,4 °F (337,8 K)
Kelarutan dalam air sangat larut
Keasaman (pKa) ~155

Sumber : Perry (1984)

2.9. Bilangan asam

Bilangan asam juga merupakan parameter penting dalam penentuan kualitas
minyak. Bilangan asam didefinisikan sebagai jumlah mg KOH yang diperlukan
untuk menetralkan asam lemak bebas dalam 1 g minyak/lemak. Bilangan asam
menunjukkan banyaknya asam lemak bebas yang ada dalam minyak akibat reaksi
hidrolisis, reaksi kimia, pemanasan, proses fisika, atau reaks enzimatis. Semakin

tinggi bilangan asam, maka semakin banyak minyak yang telah terhidrolisis,
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berarti mutu minyak/lemak menjadi tidak baik. Penentuannya dilakukan dengan
caratitrasi menggunakan KOH 0,1 N dengan ditambahkan indikator fenolftalein

(PP) (Sulastri, 2011).

2.10. Bilangan penyabunan

Angka penyabunan dapat dipergunakan utuk menentukan berat molekul minyak
dan lemak yang secarakasar. Minyak yang disusun oleh asam lemak berantai C
pendek berarti mempunyal berat molekul relative kecil, akan mengurangi angka
penyabunan yang besar. Sebaliknya minyak dengan berat molekul besar

mempunyai angka penyabunan relative kecil. Angka penyabunan ini dinyatakan
sebagai banyaknya (mg) NaOH yang dibutuhkan untuk menyabunkan satu gram

lemak atau minyak (Sulastri, 2011).

2.11. Bilangan lod

Bilangan lod menunjukkan tingkat ketidakjenuhan atau banyaknya ikatan rangkap
asam asam lemak penyusun biodiesel. Kandungan senyawa asam lemak tak jenuh
meningkatkan performans biodiesel pada temperatur rendah karena senyawa ini
memiliki titik leleh (Melting Point) yang lebih rendah, sehingga berkorelas
terhadap clout point dan pour point yang rendah. Namun di sisi lain banyaknya
senyawa lemak tak jenuh di dalam biodiesel memudahkan senyawa tersebut
bereaksi dengan oksigen di atmosfer. Biodiesel dengan kandungan bilangan iod
yang tinggi akan mengakibatkan tendensi polimerisasi dan pembentukan deposit
padainjector noozle dan cincin piston pada saat mulai pembakaran. Nilai
maksimum harga angka lod yang diperbolehkan untuk biodiesel < 115 g I./g

minyak berdasarkan Standart Biodiesel Indonesia (Sulastri, 2011).
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2.12. Bilangan Setana

Bilangan setana menunjukkan seberapa cepat bahan bakar mesin diesel yang
diinjeksikan ke ruang bakar bisaterbakar secara spontan setelah bercampur
dengan udara. Semakin tinggi bilangan setana bahan bakar maka semakin cepat
suatu bahan bakar mesin diesel terbakar setelah diinjeksikan ke dalam ruang bakar
(Knothe, 2010). Biodiesel yang mengandung asam lemak jenuh (asam laurat,
miristat, palmitat, stearat, arakhidat dan lain-lain) yang tinggi mempunyai

bilangan setana yang tinggi sedangkan yang mengandung asam lemak ikatan
rangkap 1 (palmitoleat dan oleat) yang tinggi mempunyai 12 bilangan setana
sedang serta yang mengandung asam lemak dengan ikatan rangkap 2 atau lebih
(linoleat, linolenat dan arakhidonat) yang tinggi mempunyai bilangan setana yang

rendah (Tyson, 2004).

Angka setana yang tinggi menunjukkan bahwa bahan bakar dapat menyala pada
suhu yang relatif rendah, dan sebaliknya angka setana rendah menunjukkan bahan
bakar baru dapat menyal a pada suhu yang relatif tinggi. Penggunaan bahan bakar
mesin diesel yang mempunyai angka setana yang tinggi dapat mencegah
terjadinya knocking karena begitu bahan bakar diinjeksikan ke dalam silinder
pembakaran maka bahan bakar akan langsung terbakar dan tidak terakumulasi

(Shreve, 1956).



[11. BAHAN DAN METODE

3.1. Waktu dan Tempat Pendlitian

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Anaisis KimiaHasi| Pertanian
Jurusan Teknologi Hasil Pertanian Fakultas Pertanian dan UPT Laboratorium
Terpadu dan Sentralnovasi Teknologi Universitas Lampung pada bulan Agustus

sampai dengan Januari 2017.

3.2. Bahan dan Alat Pendlitian

Bahan baku utama yang digunakan dalam penelitian ini adalah Spent Bleaching
Earth (SBE) dari PT. Sinar Laut di Bandar Lampung. Bahan lainnya adalah
methanol, NaOH, heksana, H,SO;,, indikator fenolftalein (PP), etanol, KOH,

kloroform, larutan wijs, K1, Na;S,03, indikator amilum, HCI dan aguades.

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian adalah labu leher tiga, kondensor,
thermometer, hot plate stirrer, corong Buchner, kertas saring, pompa vakum, labu
penyaring, Erlenmeyer, gelas ukur, cawan porselen, pipet tetes, pipet volumetric,

magnetic stirrer, buret, statif dan klem, oven, dan labu pemisah.
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3.3. Metode Penditian

Penelitian ini dilakukan dengan menggunakan Rancangan Acak Kelompok
Lengkap (RAKL) dan disusun secarafaktoria yaitu 2 faktor dalam 3 taraf dengan
3 kali ulangan.

Faktor perlakuan berupa konsentrasi katalis (NaOH) yaitu 1,5 %, 2,5 %, 3,5% dan
suhu reaksi sebesar 45°C, 55°C, 65°C. Keseragaman ragam diuji dengan uji
Barlett dan kemenambahan data diuji dengan uji Tuckey. Datadianalisis dengan
sidik ragam untuk mendapatkan penduga ragam galat dan uji signifikansi untuk
mengetahui pengaruh antar perlakuan. Selanjutnya data diuji lanjut menggunakan

Polinomia Ortogonal.
3.4. Prosedur Percobaan
3.4.1. Prosedur Percobaan Pendahuluan

Tahap untuk mengetahui karakteristik SBE sebelum dilakukan proses produksi
biodiesel sekaligus untuk menentukan tahapan produksi menggunakan metode in
situ yang dilakukan. Analisis yang dilakukan meliputi kadar asam lemak bebas
dan kandungan Minyak Nabati dalam SBE dengan 2 kali ulangan untuk masing-

masing perlakuan.

1. AndisisKadar Minyak dalam SBE (Metode Ekstraksi)
Proses analisis kadar minyak dalam spent bleaching earth dilakukan mengikuti
prosedur pada penelitian Berlian et al. (2016). Metode penentuan kadar
minyak yang terkandung didalam spent bleaching earth (SBE) adalah metode

ekstraksi. Metodeini dilakukan dengan mereaksikan sebanyak 20 gram SBE
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kedalam labu didih dengan ditambahkan pelarut heksana sebanyak 500 ml.
Setelah itu dihidupkan pemanas/heater dengan suhu 100°C. Proses ekstraksi
berlangsung selama 6 jam. Setelah itu dilanjutkan dengan proses penguapan
sisa pelarut yang ada pada minyak spent bleaching earth (SBE) dalam ruangan

asam.

. Analisis Kadar Asam Lemak Bebas (ALB)

Proses analisis kadar asam lemak bebas dilakukan mengikuti prosedur pada
penelitian Saad et al. (2007) yaitu dengan menimbang sebesar 10 ml minyak
hasil ekstraksi dan dimasukan kedalam erlenmeyer 250 ml. Setelah itu
ditambahkan 25 ml etanol 96% dan dilanjutkan dengan proses pemanasan
dengan suhu 40°C. Setelah itu dilanjutkan dengan penambahan 5 tetes
indikator pp dan dilakukan prosestitrasi dengan larutan KOH 0,1 N sampai
muncul warna merah jambu dan tidak hilang warnanya selama 10 detik.
Setelah itu dihitung besarnyanilai bilangan asam lemak bebas dengan rumus
dibawah ini.

MIKOH x N KOH x BM Asam Palmitat
Kadar Asam Lemak Bebas = x 100 %

1000 X Berat Minyak

Bila kadar asam lemak bebas > 2 %, maka dilakukan reaksi esterifikasi, dengan
menggunakan katalis asam untuk menurunkan kadar ALB% tersebut menjadi

ester alkil, kemudian dilanjutkan dengan reaksi transesterifikasi.
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3. Andlisis kadar air
Proses analisis kadar air dilakukan mengikuti prosedur pada penelitian Pratama
et al. (2012). Metode penentuan kadar air dapat dilakukan dengan
memanaskan cawan porselen ke dalam oven pada suhu 105°C selama 30 menit.
Kemudian cawan didinginkan dalam desikator untuk kemudian ditimbang
beratnya. Ditimbang sampel spent bleaching earth sebanyak 5 gram,
kemudian dikeringkan di dalam oven pada suhu 105°C selama 3 jam dan
setalah itu dimasukan kedalam desikator dan ditimbang beratnya (Perlakuan
tersebut diulangi hingga diperoleh berat konstan yakni selisi penimbangan

berturut-turut 0.2 g

Kadar air = x 100%
Keterangan :
A = Berat sampel sebelum dipanaskan

B = Berat sampel setelah dipanaskan

3.4.2. ProsesEsterifikas In Situ

Esterifkas in situ dilakukan dengan mereaksikan 50 gram SBE dengan methanol
dan H,SO,. Perbandingan jumlah metanol/SBE yang digunakan adalah 6:1 (v/b)
yaitu sebesar 300 ml metanol. Jumlah katalis H,SO, yang ditambahkan sebanyak
1,5% (v/b). Selama proses digunakan pengadukan pada kecepatan 650 rpm pada
suhu 45°C, 55°C, 65°C menggunakan alat hot plate stirrer. Esterifikasi in situ
berlangsung selama 2 jam. Setelah proses esterifikasi in situ selesai, dilanjutkan
transesterifikasi in situ. Diagram alir proses esterifikas in situ dapat dilihat pada

Gambar 3.



29

Spent Bleaching Earth 50 g

Esterifikasi in situ (Kec. Pengadukan 650
rpm; T = 45°C, 55°C, 65°C selama 2 jam)

Methanol :
SBE =6:1
H,SO, 1,5%
(v/b)

Proses
Transesterifi-
kas in situ

Gambar 3. Proses pembuatan biodiesel secara esterifikasi in situ
(Kusumaningtyas, 2011).)

3.4.3. Proses Transesterifikas In Situ

Proses transesterifikasi in situ dilakukan selama 2 jam dengan kondisi suhu dan
kecepatan sama seperti kondisi proses esterifikas in situ sebelumnya. Pada
proses ini ditambahkan katalis NaOH sebanyak 1,5 ; 2,5 ; 3,5 % (b/b) terhadap
bobot bahan (SBE). Setelah itu bahan yang direaksikan dipisahkan antara spent
bleaching earth dengan methanol yang mengandung minyak menggunakan
pompa vakum yang dihubungkan dengan Erlenmeyer 500 ml yang telah terangkai
dengan labu buchner. Setelah itu, pelarut dipisahkan dengan metil ester dan
gliserol yang dihasilkan dengan menggunakan alat soxhlet. Setelah itu metil ester
dan gliserol dimasukan kedalam labu pemisah, diamkan sampai terbentuk 2 fasa
yaitu fasa atas merupakan metil ester (biodiesel) dan fasa bawah merupakan
gliserol. Setelah itu dilakukan pencucian dengan agquades yang bersuhu 60°C
sebanyak 100 ml dengan 4 kali ulangan pencucian. Kemudian biodiesel yang
dihasilkan dikeringkan menggunakan oven pada suhu 110°C untuk menguapkan
sisaair dan pelarut didalam biodiesel selama 10 menit. Biodiesel hasil reaksi
transesterifikasi selanjutnya dikarakterisasi untuk menentukan rendemen, bilangan
asam, bilangan penyabunan, bilangan iod dan bilangan setana. Diagram alir

proses transesterifikasi in situ dapat dilihat pada Gambar 4.
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Transesterifikasi in situ
(45°C, 55°C, 65°C), selama 2 jam

v

Pendinginan

* Filtrat
Penyaringan SBE
v

Larutan metil ester +
aliserol didalam metanol

Campuran fasa metil
ester dan gliserol

v
Pemisahan @

NaOH 1,5%-b,
2,5%-b, 3,5%-b

l Metil ester
Rendemen
— A ——
Indeks setana
Pengeringan Bilangan lod

Bilangan
Penyab!
—

Gambar 4. Proses pembuatan Biodiesel secara Esterifikasi dan Transesterifikasi
in situ (Kusumaningtyas, 2011)

3.5. Variabe Pengamatan
3.5.1. Penentuan Rendemen Biodiesd

Proses penentuan rendemen biodiesel dilakukan mengikuti prosedur pada
penelitian Suryani et al. (2014). Rendemen merupakan perbandingan berat
biodiesel dengan berat minyak awal. Untuk menghitung rendemen biodiesel

digunakan Persamaan sebagai berikut :
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Whiodiesel

Rendemen = Wminyak X 100%

Keterangan :
Whiodiesel = bobot biodiesel (g)

Wminyak = Bobot minyak (g)
3.5.2. Penentuan Bilangan Asam

Proses penentuan bilangan asam dilakukan mengikuti prosedur pada penelitian
sulastri (2011). Bilangan asam adalah ukuran jumlah asam lemak bebas, dihitung
berdasarkan berat molekul dari asam lemak atau campuran asam lemak. Sampel
biodiesal sebanyak 1 gram dimasukan ke dalam Erlenmeyer 250 ml, kemudian
ditambahkan 50 ml etanol 95%. Campuran tersebut dipanaskan pada suhu 65°C
sambil diaduk, sampai berbentuk larutan yang homogen, selanjutnya dititrasi
denngan larutan KOH 0.1 N dan menggunakan indikator fenolftalein (pp) 1%

sampai terlihat perubahan warna merah jambu sebagai titik akhir titrasi.

56,1V N [ mgKOH
Bilangan Asam= ——

M gram biodiesel
Keterangan :
\ : volume KOH yang dibutuhkan padatitrasi (ml)
N > normalitas KOH
M . berat sampel biodiesel (gram)

56,1 : berat molekul KOH
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3.5.3. Penentuan bilangan penyabunan

Proses penentuan bilangan penyabunan dilakukan mengikuti prosedur pada
penelitian Sulastri (2011). Bilangan penyabunan dinyatakan sebagai banyaknya
(mg) KOH yang dibutuhkan untuk menyabunkan 1 g minyak/lemak. Satu g
biodiesal dimasukkan ke dalam labu Erlenmeyer, kemudian ditambahkan 12,5 mL
KOH-akoholis 0,5 N. Selanjutnyalabu Erlenmeyer dihubungkan dengan
pendingin balik dan dididihkan selama 30 menit atau sampai semua sampel
minyak tersabunkan (tidak terlihat butiran-butiran minyak). Setelah minyak
tersabunkan sempurna, larutan didiamkan kurang lebih satu menit, kemudian
ditambah 3-5 tetes indikator fenolftalein (PP) 1%, dan dititrasi dengan arutan HCI
0,5 N, hinggawarna merah jambu hilang. Hasil titrasi sampel dibandingkan

dengan blanko untuk mendapatkan bilangan penyabunan.

(Vb-Vs) x N x 56,1

Bilangan Penyabunan =
g

Keterangan :

Vb = volume HCI (mL) yang dibutuhkan untuk menitrasi blanko

Vs =volume HC| (mL) yang dibutuhkan untuk menitrasi sampel minyak
N = normalitas larutan KOH-alkoholis

g = bobot biodiesel

56,1 = berat ekivalen KOH
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3.5.4. Penentuan Bilangan lod

Proses penentuan bilangan iod dilakukan mengikuti prosedur pada penelitian
Sulastri (2011). Biodiesel sebanyak 0,5 g dimasukkan ke dalam labu Erlenmeyer
250 mL yang dibungkus rapat dengan aluminium foil. Kemudian ke dalam labu
Erlenmeyer tersebut ditambahkan 10 mL kloroform dan 25 mL larutan Wijs dan
didiamkan selama 30 menit. Selanjutnya, ditambahkan 10 mL larutan K1 15%
dan dikocok, lalu dititrasi dengan larutan Na,S,03 0,1 N hingga larutan berubah
warna merah kekuningan menjadi kuning pucat. Setelah itu larutan tersebut
ditetesi dengan larutan indikator amilum/kanji 4 tetes (larutan berbubah menjadi
berwarna kuning gelap), dan titrasi dilanjutkan hingga warna kuning tersebut

hilang. Dengan cara yang sama dilakukan untuk blanko (tanpa sampel minyak).

(Vb-Vs)xNx 12,69
Bilangan Iod =

g

Keterangan :

Vb = mL tiosulfat yang dibutuhkan untuk menitrasi blanko

Vs = mL tiosulfat yang dibutuhkan untuk menitrasi sampel minyak
N = normalitas tiosulfat

g = bobot minyak

12,69 = Berat egivaleniod / 10

1/10 = faktor konversi agar satuan menjadi g iod / 100 g minyak
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3.5.5. Penentuan Indeks Setana

Penentuan indeks setana dengan metode AOCS (American Oil Chemists’ Society)
yang telah dilakukan pada pendlitian Krisnangkura (1986) menggunakan

persamaansebagai berikut :

A
oY
h
o0

Indeks Setana = 46.3 + - 0225y

Dimana:
X = Bilangan penyabunan
y = Bilanganiod

Angka 46,3 ; 5458 dan -0,225 merupakan suatu konstanta



V.KESIMPULAN

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dapat diambil kesimpulan bahwa perlakuan terbaik
untuk menghasilkan biodiesel secara transesterifikasi in situ diperoleh pada perlakuan
konsentrasi NaOH 3,5% (b/b) dan suhu reaksi 65°C (K3T3), yang menghasilkan
jumlah rendemen biodiesel dari spent bleaching earth (SBE) sebesar 53,11% dengan
karakteristik biodiesel meliputi bilangan asam 1,49 mg KOH/gram, bilangan
penyabunan 194,48 mg KOH/gram, bilangan iod 28,68 gl,/100g, dan bilangan setana

67,98.

5.2. Saran

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang proses pembuatan biodiesel secara
transesterifikasi in situ mengenai pengaruh perbandingan konsentrasi pelarut dan
kecepatan pengadukan terhadap rendemen dan karakteristik biodiesel yang sesuai

SNI 04-7182:2006
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