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ABSTRACT 

EFFECT OF TEMPERATURE AND REACTION TIME AND 
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The bleaching process for crude palm oil (CPO) usually uses bleaching earth. This 

process will produce Spent Bleaching Earth (SBE). SBE still contains 30-40% 

palm oil which has the potential to be reprocessed into biodiesel fuel. The method 

that can be used to produce biodiesel is in situ transesterification. This study 

aimed to obtain the optimum conditions of reaction temperature, reaction time, 

and methanol ratio to obtain good quality biodiesel. This study used the RSM 

method with a Central Composite Design, the independent variables used were 

reaction temperature 38±1°C; 45±1°C; 55±1°C; 65±1°C; 72±1°C, reaction time 

70 minutes; 90 minutes; 120 minutes; 150 minutes; 170 minutes, and the ratio of 

methanol volume to SBE 5.3:1; 6:1; 7:1; 8:1; 8.7:1 (v/b). The results showed that 

the best treatment combination was the reaction temperature of 61oC, reaction 

time of 108 minutes, with a ratio of methanol to SBE of 7:1 which produced a 

biodiesel yield of 15,0904%, with biodiesel characteristics: water content 

3,5947%, acid number 2,3623 mgKOH/g, saponification number 129,3755 

mgKOH/g, iodine number 42,5898 gI2/100g, and cetane index 78,8442. 
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Proses pemucatan warna pada minyak sawit mentah (CPO) biasanya 

menggunakan tanah pemucat (bleaching earth). Proses ini akan menghasilkan 

tanah pemucat bekas (SBE). SBE masih mengandung minyak sawit sebesar 30-

40% yang sangat berpotensi untuk diolah kembali menjadi bahan bakar biodiesel. 

Metode yang dapat digunakan untuk memproduksi biodiesel adalah 

transesterifikasi in situ. Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan kondisi 

optimum suhu reaksi, waktu reaksi, dan rasio metanol untuk mendapatkan 

biodiesel dengan kualitas yang baik. Penelitian ini menggunakan metode RSM 

dengan rancangan Central Composite Desain, variabel bebas yang digunakan 

yaitu, suhu reaksi 38±1°C; 45±1°C; 55±1°C; 65±1°C; 72±1°C, waktu reaksi 70 

menit; 90 menit; 120 menit; 150 menit; 170 menit, dan nisbah volume metanol 

terhadap SBE 5,3:1; 6:1; 7:1; 8:1; 8,7:1 (v/b). Hasil penelitian menunjukan bahwa 

kombinasi perlakuan terbaik adalah suhu reaksi 61oC, waktu reaksi 108 menit, 

dengan rasio metanol terhadap SBE 7:1 yang menghasilkan rendemen biodiesel 

sebesar 15,0904%, dengan karakteristik biodiesel : kadar air 3,5947%, bilangan 

asam 2,3623 mgKOH/g, bilangan penyabunan 129,3755 mgKOH/g, bilangan iod 

42,5898 gI2/100g, dan indeks setana 78,8442. 

 

Kata kunci : Tanah pemucat bekas (SBE), transesterifikasi in situ, biodiesel 
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I.  PENDAHULUAN 

1.1.  Latar Belakang dan Masalah 

Crude Palm Oil merupakan minyak kelapa sawit mentah yang belum mengalami 

proses pemurnian, yang diperoleh dari hasil ekstraksi atau pengempaan daging 

buah kelapa sawit.  Crude palm oil (CPO) dikenal kaya akan zat warna yang 

terdapat secara alamiah di dalam kelapa sawit, seperti α-karoten, β-karoten, 

xanthopil, kloropil dan antosianin.  Zat-zat warna tersebut menyebabkan minyak 

yang dihasilkan memiliki warna yang kurang disukai dalam dunia perdagangan, 

sehingga diperlukan suatu proses agar minyak dapat memiliki kualitas yang lebih 

baik.  Crude Palm Oil (CPO) atau minyak sawit mentah diolah menjadi minyak 

goreng, melalui beberapa tahapan proses yaitu penghilangan gum/getah 

(degumming), proses penghilangan asam lemak bebas (netralisasi), proses 

pemucatan warna (bleaching), dan proses penghilangan bau (deodorisasi) 

(Jonathan, 2016). 

 

Proses pemucatan warna atau bleaching merupakan salah satu proses yang sangat 

penting untuk membantu memperbaiki kualitas warna pada minyak, sehingga 

minyak dapat diterima oleh masyarakat.  Proses ini biasanya dilakukan dengan 

menambahkan tanah pemucat (bleaching earth) pada minyak sawit mentah.  

Bleaching earth merupakan bahan aktif yang digunakan untuk menghilangkan 

atau menyerap pigmen warna dan bahan pengotor sisa dari proses sebelumnya 

yang terdapat di dalam CPO, sehingga akan dihasilkan minyak dengan 

karakteristik yang lebih disukai oleh masyarakat.  Di industri minyak, pemucatan 

atau penjernihan minyak biasanya menggunakan beberapa jenis bahan pemucat, 

seperti bentonit, activated clay dan arang aktif.  Bleaching earth yang 
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digunakan dalam proses pemucatan CPO sebesar 0,5% hingga 2,0% dari massa 

CPO (Wahyudi, 2000). 

 

Proses pemucatan warna CPO dengan menggunakan tanah pemucat akan 

menghasilkan tanah pemucat bekas atau yang dikenal dengan Spent Bleaching 

Earth (SBE).  SBE ini tidak dapat digunakan kembali pada proses pemucatan 

CPO, sehingga pada akhirnya SBE hanya menjadi limbah yang biasanya pada 

industri minyak SBE ditimbun pada suatu lahan.  Peningkatan jumlah produksi 

minyak goreng akan mengakibatkan meningkatnya jumlah limbah SBE.  Limbah 

SBE masih mengandung residu minyak dan asam lemak bebas yang cukup tinggi 

yang sangat berpotensi sebagai pencemar lingkungan.  Oleh karena itu, diperlukan 

pengelolaan limbah SBE untuk mengurangi pencemaran pada lingkungan seperti 

menjadikan limbah tersebut sebagai pupuk, mengurangi kandungan minyaknya, 

dan memanfaatkan limbah sebagai bahan baku dalam pembuatan bahan bakar 

(Abdullah et al., 2017; Suwanno et al., 2017). 

 

Spent Bleaching Earth merupakan adsorben bekas pakai dari bleaching earth 

yang seluruh pori-porinya sudah terisi oleh bahan pengotor.  Menurut Yusnimar et 

al. (2012) limbah SBE masih mengandung minyak sawit yang cukup tinggi yaitu 

sebesar 20-30%.  Tingginya kandungan minyak dalam SBE ini sangat berpotensi 

untuk dikelola kembali, salah satunya menjadi bahan bakar biodiesel.  Biodiesel 

merupakan salah satu bahan bakar alternatif terbarukan yang dapat menggantikan 

bahan bakar fosil.  Biodiesel merupakan campuran dari metil ester asam lemak 

rantai panjang yang dapat diolah dari minyak yang berasal dari bahan hayati 

seperti minyak nabati dan lemak hewani.  Terdapat berbagai macam tumbuhan 

yang berpotensi untuk dijadikan bahan baku biodiesel antara lain kelapa sawit, 

jarak pagar, biji kapuk, dan lainnya (Darmawan dan Wayan, 2013). 

 

Menurut Jiuxu (2013) biodiesel merupakan bahan bakar yang diperoleh dari 

proses konversi trigliserida (CPO) menjadi metil ester dengan bantuan katalis 

basa/asam melalui reaksi transesterifikasi.  Pada umumnya, proses produksi 

biodiesel menggunakan dua tahap, pertama ekstraksi minyak dari kelapa sawit 
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dan kemudian transesterifkasi minyak menjadi biodiesel.  Dua tahap proses ini 

kurang efektif dan efisien dikarenakan dilakukan secara terpisah dan diskontinyu 

yang akan memakan energi, waktu dan biaya yang cukup tinggi.  Oleh karena itu, 

diperlukan sebuah tahapan atau proses alternatif untuk mengatasi hal tersebut, 

seperti dengan menggunakan cara transesterifkasi in situ.  Transesterifikasi in situ 

merupakan proses produksi biodiesel dengan cara menyatukan proses esktraksi 

dengan proses esterifikasi atau transesterifkasi, sehingga cara ini lebih efisien dan 

efektif dibandingkan dengan cara transesterifikasi konvensional (El-Enin et al., 

2013).  

 

Proses produksi biodiesel dengan transesterifikasi in situ dipengaruhi oleh dua 

faktor yang dapat mempengaruhi hasil akhir dari biodiesel.  Pertama, faktor 

internal yang meliputi kandungan air dan kandungan asam lemak bebas.  Kedua, 

faktor eksternal yang terdiri dari kecepatan dalam pengadukan, suhu reaksi, waktu 

reaksi, jenis dan konsentrasi katalis, dan rasio pelarut terhadap minyak (Pramitha 

et al., 2016).  Hasil penelitian sebelumnya, menyatakan bahwa semakin tinggi 

suhu dan semakin lama waktu reaksi akan menghasilkan rendemen biodiesel yang 

semakin tinggi dan kualitas biodiesel yang semakin baik (Sinaga et al., 2013).   

Perbandingan rasio molar juga akan berpengaruh terhadap kualitas biodiesel yang 

dihasilkan, semakin tinggi rasio molar yang diberikan maka akan semakin tinggi 

pula rendemen biodiesel yang dihasilkan (Desiyana et al., 2014).  Namun, dari 

penelitian-penelitian tersebut belum ada penelitian yang menyatakan besarnya 

suhu, waktu, dan rasio pelarut yang dapat mengoptimalkan kualitas biodiesel yang 

dihasilkan.  Oleh karena itu, penelitian ini dilakukan untuk mendapatkan besarnya 

suhu dan waktu reaksi, serta rasio pelarut (metanol) yang optimal dalam proses 

produksi biodiesel dari Spent Bleaching Earth (SBE) secara transesterifikasi in 

situ. 

 

1.2.  Tujuan 

Tujuan dari penelitian ini adalah : 

1.  Mengetahui pengaruh suhu dan waktu reaksi serta rasio pelarut (metanol) pada  
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proses produksi crude biodiesel dari Spent Bleaching Earth secara 

transesterifikasi in situ. 

2. Mendapatkan kondisi optimum suhu dan waktu reaksi serta rasio pelarut 

(metanol) pada proses produksi crude biodiesel dari Spent Bleaching Earth 

untuk menghasilkan crude biodiesel dengan kualitas yang baik.  

 

1.3.  Kerangka Pemikiran 

Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif yang berbahan baku sumber hayati 

baik hewani maupun nabati, sehingga dapat diperbaharui dan lebih ramah 

lingkungan.  Biodiesel memiliki kandungan sulfur yang lebih rendah dan emisi 

yang ditimbulkan lebih baik dibandingkan dengan solar yang terbuat dari minyak 

bumi.  Selain itu, di Indonesia bahan baku biodiesel (sumber hayati) sangat 

melimpah, sehingga bahan bakar biodiesel ini sangat berpotensi untuk 

menggantikan minyak bumi di Indonesia.  Biodiesel terdiri dari monoalkil ester 

dari rantai panjang asam lemak yang diproduksi secara esterifkasi/transesterifikasi 

dengan bantuan katalis asam atau basa.  Proses transesterifikasi adalah proses 

yang paling umum digunakan, pada proses ini trigliserida direaksikan dengan 

metanol dengan menggunakan bantuan katalis, sehingga dihasilkan metil ester.  

Pada proses transesterifikasi dengan katalis basa, minyak yang akan diolah 

menjadi biodiesel harus memiliki asam lemak bebas (ALB) yang rendah (tidak 

lebih dari 2%), dikarenakan jika ALB melebihi 2% maka akan terbentuk sabun 

yang dapat menghambat pemisahan ester dari gliserin.  Jika ALB yang terkandung 

pada minyak lebih dari 2% maka terlebih dahulu harus dilakukan proses 

esterifikasi dengan mereaksikan ALB dengan metanol dan katalis asam untuk 

mengurangi kadar ALB tersebut, kemudian dilakukan proses transesterifikasi 

dengan katalis basa untuk mendapatkan biodiesel (Niawanti, 2019). 

 

Penelitian yang dilakukan oleh Wijaya (2017) tentang produksi biodiesel secara 

transesterifikasi in situ dari Spent Bleaching Earth (SBE), diperoleh hasil terbaik 

pada perlakuan konsentrasi katalis NaOH 3,5% (b/b) dan suhu reaksi sebesar 

65ºC.  Penelitian ini menghasilkan rendemen biodiesel yang cukup tinggi yaitu 
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sebesar 53,11%, dengan karakteristik bilangan asam 1,49 mg KOH/gram, 

bilangan penyabunan 194,48 mg KOH/gram, bilangan iod 28,68 gl2/100g, dan 

bilangan setana sebesar 67,98.  Penelitian Suryani et al. (2014) tentang pembuatan 

biodiesel dari residu minyak dalam SBE secara in situ, diperoleh hasil terbaik 

rasio metanol:heksana:SBE sebesar 6:0:1 pada suhu 65ºC dengan waktu 1 jam dan 

kecepatan pengadukan 650 rpm.  Hasil dari penelitian ini adalah rendemen 

biodiesel sebesar 90,17%, densitas 0,85 mg/mL, viskositas 6cSt, bilangan asam 

0,77 KOH/g, bilangan penyabunan 287,59 mg KOH/g, gliserol total 0,21%, dan 

kadar ester alkil 99,76%.  Penelitian yang dilakukan oleh Cholik (2018) tentang 

penerapan metode RSM untuk mengevaluasi proses produksi biodiesel dari SBE 

secara transesterifikasi in situ, dari penelitian ini diperoleh hasil terbaik pada suhu 

pemanasan sebesar 64,33oC, konsentrasi katalis NaOH sebesar 2,39%, dan waktu 

pemanasan 2,32 jam.  Hasil penelitian menunjukan bahwa nilai R2 88,13%, lack 

of fit 0,278, rendemen sebesar 21,35%, bilangan asam 2,28 mgKOH/g, bilangan 

iod 30,52 gI2/100g, bilangan penyabunan 140,69 mgKOH/g, dan indeks setana 

78,07. 

 

Suhu merupakan salah satu faktor yang sangat berpengaruh dalam proses 

terbentuknya biodiesel, suhu akan menentukan besar kecilnya jumlah rendemen 

yang dihasilkan.  Semakin tinggi suhu akan menghasilkan biodiesel dengan 

rendemen yang tinggi dan kualitas biodiesel yang baik.  Namun, suhu yang 

digunakan dalam proses ini maksimal 65ºC atau tidak melebihi titik didih pelarut 

(metanol), jika suhu reaksi melebihi titik didih metanol akan menyebabkan 

adanya penurunan konversi biodiesel yang mengakibatkan menguapnya sebagian 

metanol saat reaksi dan warna produk akan menjadi gelap (Poltack, 2013).  Waktu 

reaksi juga dapat berpengaruh pada hasil akhir biodiesel, semakin lama waktu 

reaksi maka rendemen yang dihasilkan akan semakin tinggi dikarenakan pada 

waktu yang lama molekul-molekul antar reaktan akan semakin lama 

bertumbukan.  Namun, jika reaksi dilakukan pada waktu yang lebih lama juga 

akan mengakibatkan terjadinya reaksi balik dan penurunan rendemen biodiesel 

(Supardan et al., 2014).  Selain itu, rasio metanol juga sangat berpengaruh, 

dikarenakan pada reaksi transesterifikasi metanol berfungsi sebagai pereaksi 
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sehingga dengan rasio yang tinggi dapat mendorong reaksi ke arah produk dan 

menurunkan titik nyala dari produk (Duma, 2013). 

 

Penelitian Daryono (2013) tentang pembuatan biodiesel dari minyak biji pepaya 

dengan transesterifikasi in situ menggunakan katalis NaOH 2%, diperolah 

perlakuan terbaik pada waktu reaksi 120 menit, suhu 60oC, kecepatan pengadukan 

600 rpm, volume metanol 400 mL, rendemen yang dihasilkan sebesar 77,68%. 

Muji et al. (2019) juga telah melakukan penelitian pembuatan biodiesel dari 

ampas kelapa, dari penelitian tersebut didapatkan hasil terbaik pada perbandingan 

rasio metanol terhadap ampas kelapa sebesar 12:5:1 (v/b), yield biodiesel yang 

diperoleh sebesar 96,43%.  Penelitian pembuatan biodiesel dari biji kemiri secara 

in situ yang dilakukan oleh Mahlinda et al., 2016, rendemen biodiesel tertinggi 

diperoleh pada perlakuan suhu reaksi 65oC, waktu reaksi 80 menit, jumlah katalis 

4%, dan rasio metanol terhadap biji 40:1.  Rendemen yang didapatkan sebesar 

57,85% dengan hasil pengujian sifat densitas dan viskositas telah sesuai dengan 

SNI 7182:2012.  Adanya peningkatan suhu akan berpengaruh pada meningkatnya 

energi kinetik reaktan untuk mengatasi energi penghalang (energi aktivasi), 

sehingga tumbukan antara trigliserida dengan pelarut (metanol) akan lebih efektif 

dan produk akan lebih cepat terbentuk (Mahlinda et al., 2016). 

 

Penelitian-penelitian tersebut belum mendapatkan kondisi optimum untuk suhu, 

waktu reaksi, dan juga rasio pelarut (metanol) dalam pembuatan biodiesel dari 

Spent Bleaching Earth (SBE) secara transesterifikasi in situ.  Namun, penelitian-

penelitian tersebut dapat dijadikan sebagai acuan dalam melakukan penelitian ini, 

sehingga diharapkan melalui penelitian ini dapat diketahui suhu dan waktu reaksi 

serta rasio pelarut (metanol) yang optimal untuk mendapatkan rendemen biodiesel 

yang tinggi dan kualitas biodiesel yang baik sesuai dengan standar SNI 

7182:2015. 
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1.4.  Hipotesis 

Adapun hipotesis yang diajukan dalam penelitian ini adalah : 

1. Terdapat pengaruh suhu dan waktu reaksi serta rasio pelarut (metanol) pada 

proses produksi crude biodiesel dari Spent Bleaching Earth secara 

transesterifikasi in situ. 

2. Terdapat kondisi optimum suhu dan waktu reaksi serta rasio pelarut (metanol) 

pada proses produksi crude biodiesel dari Spent Bleaching Earth untuk 

menghasilkan crude biodiesel dengan kualitas yang baik.  



 

 

 

II.  TINJAUAN PUSTAKA 

2.1.  Spent Bleaching Earth (SBE) 

Spent Bleaching Earth (SBE) merupakan limbah padat yang dihasilkan dari 

proses pemurnian minyak goreng yang terdiri dari campuran antara minyak 

dengan tanah pemucat (bleaching earth) yang memiliki sifat mudah terbakar.  

Tanah pemucat atau bleaching earth yang digunakan merupakan tanah lempung 

yang komposisi utamanya terdiri dari SiO2, Al2O3, Fe2O3, CaO, dan MgO.  Tanah 

pemucat dibuat dari bahan dasar bentonit yang mengandung mineral 

monthmorillonit cukup banyak yaitu sekitar 85% dan fragmen sisanya terdiri dari 

campuran mineral kuarsa, gipsum, kolinit, dan lain-lain.  Bleaching earth (BE) 

yang biasa digunakan dalam proses pemucatan CPO memiliki konsentrasi sekitar 

1-2% (b/b) minyak (Supeno, 2007). 

 

Proses pemurnian minyak kasar yang terdiri dari proses penghilangan gum dan 

pemucatan akan menghasilkan limbah SBE yang cukup banyak.  Limbah SBE 

dari industri minyak goreng biasanya dibuang langsung ke lingkungan tanpa 

dilakukan pengolahan terlebih dahulu, padahal dalam limbah tersebut masih 

mengandung minyak dan beberapa komponen yang dapat mencemari lingkungan.  

Limbah Spent Bleaching Earth hasil pemurniann CPO masih mengandung 

senyawa trigliserida yang cukup besar dan beberapa komponen organik seperti 

digliserida, asam lemak bebas, protein, zat warna alami, wax, dan kompoen asam 

fosfat.  Spent Bleaching Earth yang telah digunakan dalam proses pemurnian 

CPO lama kelamaan akan terdeaktivasi karena permukaannya yang telah terisi 

oleh bahan-bahan pengotor seperti fosfatida, gum, logam, asam lemak, serta zat 

warna pada CPO sehingga tidak dapat digunakan kembali.  Senyawa-senyawa 
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tersebut dapat terurai saat SBE bereakasi dengan air, sehingga menimbulkan bau 

busuk yang mengganggu lingkungan (Wahyudi, 2000). 

 

2.2.  Biodiesel 

Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif mesin diesel yang sangat menjanjikan 

yang terbuat dari bahan-bahan yang berasal dari alam (hayati) baik nabati atau 

hewani, sehingga dapat terbaharukan.  Bahan baku biodiesel yang paling umum 

berasal dari minyak nabati berbagai tanaman seperti karet, biji kapas, kedelai, 

kelapa, bunga matahari, kanola, dan biji jarak, atau dapat juga terbuat dari lemak 

hewan dan limbah minyak goreng.  Minyak nabati mengandung trigliserida yang 

sangat banyak yakni sekitar 90-98%, sedangkan monogliserida dan digliserida 

hanya dalam jumlah yang kecil.  Trigliserida ialah ester dari tiga asam lemak 

rantai panjang yang terikat pada satu gugus gliserol.  Asam lemak yang terdapat 

pada minyak nabati ada lima jenis yaitu asam stearat, asam palmitat, asam oleat, 

asam linoleat, dan asam linolenat (Nurfadillah, 2011). 

 

Biodiesel terdiri dari campuran monoalkyl ester yang berasal dari rantai panjang 

asam lemak, yang dihasilkan dari proses transesterifikasi trigliserida dengan 

alkohol menggunakan bantuan katalis basa.  Produksi biodiesel biasanya 

menggunakan alkohol jenis metanol atau etanol, sedangkan katalis yang 

digunakan adalah NaOH, KOH, atau senyawa basa lainnya.  Kandungan FFA 

(Free Fatty Acid) dalam minyak merupakan salah satu faktor yang harus 

diperhatikan dalam produksi biodiesel.  Pada reaksi transesterifikasi, FFA yang 

tinggi atau lebih dari 3% akan bereaksi dengan katalis basa sehingga terbentuk 

sabun, selain itu kelebihan pada FFA ini juga dapat mengurangi yield yang 

diperoleh dan meningkatka kesulitan dalam pemisahan produk.  Oleh karena itu, 

harus dilakukan proses esterifikasi asam terlebih dahulu untuk mengurangi kadar 

FFA, kemudian dilakukan proses transtesterifikasi basa untuk menghasilkan 

biodiesel (Chai, 2014). 

 

Menurut Natasya (2008) biodiesel disebut sebagai bahan bakar alternatif karena 

memiliki beberapa kelebihan, diantaranya : 
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1. Biodiesel merupakan bahan bakar yang sangat ramah lingkungan karena tidak 

mengandung halogen, sulfur bebas, dan kadar abu yang rendah. 

2. Biodiesel bersifat biodegradable, sehingga mudah terurai oleh lingkungan.  

3. Biodiesel memiliki bilangan setana yang tinggi lebih dari 60, sehingga efisiensi 

pembakarannya lebih baik. 

4. Biodiesel merupakan energi yang dapat diperbaharui, karena bahan baku   

pembuatannya adalah minyak yang berasal dari sumber hayati. 

5. Biodiesel memberikan efek pelumasan yang lebih baik dibandingkan dengan  

minyak diesel konvensional, penambahan biodiesel sebanyak 1% dapat 

meningkatkan pelumasan hingga 30%.  

 

Berdasarkan Badan Standarisasi Nasional (BSN) tahun 2015, Standar Nasional 

Indonesia (SNI) syarat mutu biodiesel disajikan pada Tabel 1. 

 

Tabel 1. Syarat mutu biodiesel berdasarkan SNI 7182:2015 

No Parameter Uji Satuan min/maks Persyaratan 

1. Massa jenis pada 40 °C kg/m 3 850 – 890 

2. Viskositas kinematik pada 40 °C  mm2 /s (cSt) 2,3 – 6,0 

3. Angka setana  Min 51 

4. Titik nyala (mangkok tertutup)  °C min 100 

5. Titik kabut  °C, maks 18 

6. Korosi lempeng tembaga (3 jam 

pada 50 °C)  

 nomor 1 

7. Residu karbon 

- dalam percontoh asli; atau 

- dalam 10% ampas distilasi 

%-massa, maks 

 

0,05 

0,3 

8. Air dan sedimen %-volume. Maks 0,05 

9. Temperatur distilasi 90% oC, maks 360 

10. Abu tersulfatkan %-massa, maks 0,02 

11. Belerang mg/kg, maks 50 

12. Fosfor mg/kg, maks 4 

13. Angka asam Mg-KOH/g, maks 0,5 

14. Gliserol bebas %-massa, maks 0,02 

15. Gliserol total %-massa, maks 0,24 

16. Kadar ester metil %-massa, min 96,5 

17. Angka iodium %-massa  

(g-I2/100 g), maks 

115 

18. Kestabilan oksidasi  

Periode induksi metode rancimat 

atau 

Periode induksi metode petro oksi 

Menit 

 

480 

 

36 

19. Monogliserida %-massa, maks 0,8 
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2.3.  Transesterifikasi in situ 

Reaksi transesterifikasi atau disebut juga dengan reaksi alkoholis merupakan 

suatu proses konversi trigliserida menjadi alkil ester melalui reaksi dengan 

alkohol, sehingga dihasilkan produk samping berupa gliserol.  Reaksi ini akan 

berlangsung dengan baik dengan bantuan katalis basa yang berfungsi untuk 

meningkatkan laju reaksi dan jumlah produk.  Reaksi ini cenderung lebih efisien 

dan cepat dalam menghasilkan metil ester dibandingkan dengan reaksi esterifikasi 

dengan bantuan katalis asam.  Pada reaksi ini, bahan baku harus dipastikan 

memiliki angka asam lemak bebas (ALB) yang kecil (< 2%), agar pada saat 

proses berlangsung tidak terjadi pembentukan sabun (Pristiyani, 2015).  Reaksi 

transesterifikasi dapat dilihat pada gambar dibawah ini. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 1. Reaksi transesterifikasi (Rustamaji, 2010) 

 

Reaksi transesterifikasi in situ merupakan salah satu metode baru yang dapat 

digunakan sebagai alternatif dalam pembuatan biodiesel agar lebih efisien.  

Transesterifikasi in situ dilakukan dengan cara menyatukan dua tahap yaitu 

ekstraksi minyak dengan reaksi transesterifikasi minyak menjadi biodiesel dalam 

satu kali proses.  Reaksi ini adalah reaksi yang prosesnya lebih sederhana dari 

reaksi transesterifikasi secara konvensional, dikarenakan pada reaksi ini proses 

ektraksi minyak, degumming, dan proses esterifikasi dihilangkan sehingga proses 

produksi biodiesel dapat lebih cepat (Daryono, 2013; Samuel dan Dairo, 2012).  

Pada reaksi ini, menggunakan alkohol sebagai pelarut ekstraksi sekaligus reagent 
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selama proses transesterifkasi in situ berlangsung, sehingga alkohol yang 

digunakan akan lebih banyak dibandingkan dengan penggunaan alkohol dalam 

reaksi secara konvensional (Supardan et al., 2014).  

 

Menurut Freedman et al. (1984), ada beberapa faktor yang dapat mempengaruhi 

proses transesterifikasi dalam produksi biodiesel, anatara lain :  

1.  Asam lemak bebas (ALB) dan air 

Minyak nabati yang akan ditransesterifikasi menjadi produk biodiesel harus 

memiliki kandungan asam lemak bebas yang kecil (< 2%), dan minyak nabati 

juga harus bebas dari air.  Adanya kandungan air dan ALB yang tinggi dapat 

menghambat reaksi dan menurunkan jumlah rendemen yang dihasilkan. 

 

2.  Perbandingan molar alkohol dan bahan mentah 

Secara stoikiometri, alkohol yang dibutuhkan untuk reaksi adalah sebanyak 3 

mol untuk setiap 1 mol trigliserida agar diperoleh 3 mol alkil ester dan 1 mol 

gliserol.  Semakin banyak alkohol yang digunakan, maka akan semakin banyak 

konversi yang didapatkan.  Perbandingan alkohol dengan minyak nabati 4:8:1 

dapat menghasilkan konversi sebesar 98% (Bradshaw and Meuly, 1944).  

 

3.  Katalis  

Katalisator dalam reaksi berfungsi untuk mengurangi tenaga aktivasi, sehingga 

pada suhu tertentu kecepatan reaksi akan semakin besar.  Katalis yang biasa 

digunakan dalam proses transesterifikasi adalah katalis basa, karena katalis 

basa lebih efisien dalam mempercepat reaksi dibandingkan dengan katalis 

asam.  Katalis basa yang paling umum digunakan dalam reaksi transesterifikasi 

adalah natrium hidroksida (NaOH) (Fukuda, 2001). 

 

4.  Suhu 

Reaksi transesterifikasi dapat dilakukan pada suhu yang sesuai dengan titik 

didih metanol yaitu berkisar antara 30-65oC.  Semakin tinggi suhu, maka 

konversi yang diperoleh juga akan semakin tinggi untuk waktu yang singkat.  

Suhu yang optimum untuk memproduksi biodiesel adalah 60oC (Wulandari, 

2009). 
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2.4.  Suhu Reaksi 

Suhu reaksi merupakan salah satu faktor yang sangat berpengaruh terhadap hasil 

akhir dari produk biodiesel.  Perubahan suhu dalam reaksi transesterifikasi 

menyebabkan gerakan molekul yang semakin cepat (tumbukan antar molekul 

pereaksi meningkat) atau dengan kata lain perubahan suhu akan mempengaruhi 

peluang molekul dengan energi yang sama atau lebih tinggi dari energi aktivasi.  

Suhu reaksi berhubungan dengan panas yang dibutuhkan untuk mencapai energi 

aktivasi.  Suhu yang semakin tinggi akan menyebabkan semakin banyak energi 

yang digunakan reaktan untuk saling bertumbukan dalam mencapai energi 

aktivasi (Nurhayati, 2014). 

 

Suhu yang dapat digunakan untuk reaksi esterifikasi/transesterifikasi adalah pada 

rentang suhu 30-65oC.  Suhu yang digunakan dalam reaksi ini tidak boleh 

melebihi suhu titik didih dari metanol, yaitu 65oC, dikarenakan suhu yang 

melebihi titik diidh metanol akan mengakibatkan hilangnya metanol dan 

menggelapkan warna produk.  Suhu reaksi yang tinggi akan mengkonsumsi energi 

yang lebih banyak, sehingga dapat menyebabkan meningkatnya biaya produksi 

biodiesel.  Selain itu, suhu yang tinggi juga akan mempengaruhi densitas dan 

viskositas produk yang dihasilkan, sedangkan viskositas dan densitas adalah dua 

parameter fisik yang sangat mempengaruhi pemanfaatan biodiesel sebagai bahan 

bakar (Sahirman, 2009).  

 

2.5.  Waktu Reaksi 

Waktu dalam proses produksi biodiesel merupakan salah satu faktor yang sangat 

penting, karena dapat mempengaruhi rendemen biodiesel yang dihasilkan.  

Semakin lama waktu reaksi akan menyebabkan semakin banyak produk yang 

dihasilkan, namun waktu proses yang berlebihan dari kondisi optimum juga akan 

menyebabkan menurunnya rendemen biodiesel.  Hal ini dikarenakan terjadinya 

reaksi balik (backward reaction) dan terjadinya pembentukan sabun yang akan 

menghalangi proses pembentukan biodiesel (Ramachandran et al., 2013).  Waktu 
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reaksi yang semakin lama akan memberikan kesempatan terhadap molekul-

molekul untuk saling bertumbukan satu sama lain, sehingga katalis akan bekerja 

dengan maksimal.  Namun, jika reaksi sudah mencapai pada titik kesetimbangan 

maka pertambahan waktu reaksi tidak akan memberikan pengaruh terhadap 

produk yang dihasilkan.  Hal ini justru akan menyebabkan produk berkurang, 

karena adanya reaksi balik yaitu metil ester terbentuk menjadi trigliserida.  Pada 

proses transesterifikasi in situ, waktu yang dibutuhkan akan lebih lama 

dibandingkan dengan reaksi transesterifikasi konvensional, dikarenakan pada 

reaksi transesterifikasi in situ dibutuhkan waktu untuk mengesktraksi minyak dari 

bahan sebelum dilakukan proses transesterifikasi minyak menjadi biodiesel 

(Maharani dan Zuliyana, 2010). 

 

2.6.  Pelarut (Metanol) 

Metanol adalah senyawa kimia dengan rumus kimia CH3OH yang merupakan 

bentuk paling sederhana dari alkohol.  Metanol biasanya digunakan sebagai bahan 

bakar, bahan pendingin anti beku, bahan additif pada industri etanol, dan sebagai 

pelarut (Laksono, 2013).  Pada produksi biodiesel baik secara esterifikasi maupun 

transesterifikasi membutuhkan alkohol sebagai komponen utama atau sebagai 

pelarut.  Pelarut metanol ini berfungsi untuk menggeser keseimbangan reaksi ke 

arah produk, sehingga biodiesel yang dihasilkan akan memiliki kualitas yang baik.  

Pada proses transesterifikasi in situ, metanol tidak hanya berperan sebagai pelarut 

tetapi juga berperan sebagai reagent, sehingga pada reaksi ini membutuhkan 

metanol dalam jumlah yang lebih banyak untuk menghasilkan biodiesel dengan 

kualitas yang baik.  Produksi biodiesel menggunakan pelarut metanol dikarenakan 

pelarut ini memiliki reaktivitas yang paling tinggi dibandingkan dengan senyawa 

alkohol lainnya.  Metanol memiliki rantain atom C yang pendek, sehingga 

hambatan steriknya akan semakin kecil saat penyerangan gugus karbonil pada 

trigliserida.  Selain itu, metanol juga memiliki harga yang relatif murah, memiliki 

kelarutan yang cukup baik, dan mudah di recovery sehingga metanol dipilih 

sebagai pelarut pada produksi biodiesel bukan alkohol jenis launnya (Budiman et  

al., 2014)



 

 

 

III.  METODE PENELITIAN 

3.1.  Tempat dan Waktu Penelitian 

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Analisis Hasil Pertanian dan 

Laboratorium Pengelolaan Limbah Agroindustri Jurusan Teknologi Hasil 

Pertanian Fakultas Pertanian Universitas Lampung pada bulan April sampai 

dengan Agustus 2022. 

 

3.2.  Bahan dan Alat Penelitian 

Bahan baku yang digunakan pada penelitian ini adalah Spent Bleaching Earth 

(SBE) yang diperoleh dari PT. LDC Lampung.  Bahan-bahan lainnya adalah 

metanol, NaOH, heksana, H2SO4, aquades, alkohol 96%, indikator fenolftalein 

(PP), etanol 96%, KOH, kloroform, larutan Wijs, larutan KI, HCl, dan indikator 

amilum.  

 

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah soxhlet, kondensor, buret, 

gelas beaker 50 mL dan 100 mL, labu Erlenmeyer, filterring flask 500 mL, gelas  

ukur 25 mL; 50 mL; 100 mL, pipet gondok 25 mL, labu bunchner, labu destilasi, 

labu tiga leher, magnetic stirrer, oven, pipet tetes, pipet volume, termometer, 

kertas saring, pompa vakum, corong pemisah, statif dan klem. 

 

3.3.  Metode Penelitian 

Penelitian ini dilakukan menggunakan metode respon permukaan (Response 

Surface Methodology) dengan rancangan Central Composite Design.  Penggunaan 
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metode respon permukaan ini bertujuan untuk mengetahui nilai optimum (suhu, 

waktu reaksi, dan rasio metanol) pada penelitian pembuatan biodiesel dari Spent 

Bleaching Earth (SBE).  RSM atau Response Surface Methodology merupakan 

sekumpulan teknik matematika dan statistika yang dapat digunakan untuk 

menganalisis pengaruh dari variabel bebas terhadap variabel respon yang tujuan 

akhirnya mendapatkan kondisi respon yang optimal.  Cara yang digunakan pada 

metode ini adalah dengan mencari tempuhan titik tengah dan tempuhan lengan 

bintang (star arm runs).  Metode RSM ini juga berfungsi untuk meningkatkan, 

mengembangkan, dan mengoptimalkan proses penentuan sebuah formulasi.  

Biasanya metode ini diterapkan pada bidang rancangan, pengembangan, dan 

perumusan produk baru, serta pada peningkatan rancangan produk yang sudah ada 

(Trihaditia, 2015). 

 

Penelitian ini menggunakan 3 variabel bebas yaitu suhu reaksi, waktu reaksi, dan 

rasio pelarut (metanol) terhadap SBE, sehingga didapatkan nilai rotatabilitasnya 

(α) = (32)1/4 = 1,682.  Central Composite Design dengan 3 variabel bebas akan 

menghasilkan respon surface yang menunjukkan jumlah rancangan percobaan 23 

faktorial, 6 center point, dan 6 axial point (Tabel 2). 

 

Tabel 2. Hasil desain Respon Surface 

Central Composite Design Total  Total 

Factors 3 Replicates 1 

Base runs 20 Total runs 20 

Base blocks 1 Total blocks 1 

Two-level factorial Full factorial    
Cube points 8   
Center points in cube 6   
Axial points 6   

Center points in axial 0   
α : 1,682       
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Suhu reaksi yang digunakan yaitu 38±1°C; 45±1°C; 55±1°C; 65±1°C; 72±1°C, 

waktu reaksi transesterifikasi in situ selama 70 menit; 90 menit; 120 menit; 150 

menit; 170 menit, dan nisbah volume pelarut (metanol) terhadap SBE yang 

digunakan yaitu  5,3:1; 6:1; 7:1; 8:1; 8,7:1 (v/b) (Tabel 3).  Rancangan percobaan 

23 yang digunakan pada penelitian ini disajikan pada Tabel 4.  Variabel respon 

pada penelitian ini yaitu rendemen biodiesel, bilangan asam, bilangan 

penyabunan, bilangan iod, dan indeks setana.  Variabel respon yang diperoleh 

dianalisis sidik ragamnya dengan menggunakan program Minitab 17 (Iriawan dan 

Astuti, 2006). 

 

Tabel 3.  Faktor, variabel, dan taraf variabel RSM secara faktorial 23 pada  

 percobaan pembuatan biodiesel dari Spent Bleaching Earth (SBE) 

      Taraf Variabel 

No Faktor Variabel 
-α Rendah Tengah Tinggi +α 

-1,68 -1 0 +1 +1,68 

1 
Suhu Reaksi  

(°C) 
S 38±1 45±1 55±1 65±1 72±1 

2 
Waktu Reaksi 

(menit) 
W 70 90 120 150 170 

3 
Rasio Pelarut 

(mL) (v/b) 
R 5,3 6 7 8 8,7 

Keterangan : 

• α = √𝟐𝐤𝟒
 

k = jumlah faktor atau variabel bebas 

Jadi, α = ∜(23) = 1,682 

 

• ± 1,682 = 
𝐗−𝐧𝐢𝐥𝐚𝐢 𝐭𝐞𝐧𝐠𝐚𝐡

𝐬𝐞𝐥𝐢𝐬𝐢𝐡 𝐭𝐚𝐫𝐚𝐟
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Tabel 4. Desain percobaan 23 faktorial dengan 3 variabel bebas 

Run 

Taraf Variabel Nama Variabel 

Kode Sampel 
S W R 

S W R 

(°C) (menit) (mL) 

1 -1 -1 -1 45±1 90 6 S1W1R1 

2 1 -1 -1 65±1 90 6 S2W1R1 

3 -1 1 -1 45±1 150 6 S1W2R1 

4 1 1 -1 65±1 150 6 S2W2R1 

5 -1 -1 1 45±1 90 8 S1W1R3 

6 1 -1 1 65±1 90 8 S2W1R3 

7 -1 1 1 45±1 150 8 S1W2R3 

8 1 1 1 65±1 150 8 S3W3R3 

9 -1,682 0 0 38±1 120 7 S4W4R4 

10 1,682 0 0 72±1 120 7 S5W3R4 

11 0 -1,682 0 55±1 70 7 S4W4R2 

12 0 1,682 0 55±1 170 7 S5W1R2 

13 0 0 -1,682 55±1 120 5,3 S4W2R3 

14 0 0 1,682 55±1 120 8,7 S4W3R4 

15 0 0 0 55±1 120 7 S5W4R5 

16 0 0 0 55±1 120 7 S5W5R3 

17 0 0 0 55±1 120 7 S4W2R1 

18 0 0 0 55±1 120 7 S5W2R3 

19 0 0 0 55±1 120 7 S4W1R4 

20 0 0 0 55±1 120 7 S5W1R3 

Sumber : Iriawan dan Astuti (2006) 

Keterangan : 

S  = Suhu Reaksi 

W = Waktu Reaksi 

R  = Rasio Pelarut 

 

3.4.  Prosedur Penelitian 

3.4.1.  Penelitian pendahuluan 

Penelitian pendahuluan yang dilakukan pada penelitian ini berupa karakterisasi 

dari Spent Bleaching Earth (SBE).  Karakterisasi meliputi analisis kadar minyak, 

analisis kadar asam lemak bebas, analisis kadar air dan kadar abu pada Spent 

Bleaching Earth (SBE). 

1. Analisis kadar minyak dalam SBE  

Analisis kadar minyak dalam SBE dilakukan berdasarkan SNI-01-2891-1992 

yaitu dengan menggunakan metode ekstraksi lemak bebas dengan pelarut non 
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polar yaitu heksana atau pelarut lemak lainnya.  Proses dalam analisis kadar 

minyak dimulai dengan menimbang 1-2 gram sampel kemudian dimasukan ke 

dalam selongsong kertas saring dan dikeringkan pada suhu 80oC selama kurang 

lebih satu jam.  Setelah itu, dihubungkan dengan alat soxhlet yang telah 

terhubung dengan labu lemak yang berisi batu didih yang telah dikeringkan 

dan dihitung bobotnya.  Selanjutnya, sampel diekstrak dengan pelarut heksan 

selama kurang lebih 6 jam, dan kemudian heksan dipisahkan dari dalam oven 

pengering pada suhu 105oC.  Terakhir, labu lemak didinginkan dan ditimbang 

bobotnya (pengeringan ini diulangi hingga tercapai bobot yang tetap).  Kadar 

minyak dapat dihitung dengan menggunakan rumus berikut : 

Kadar minyak = 
W2−W1

W
 X 100% 

 

Keterangan : 

W  : Bobot sampel (gram) 

W1  : Bobot labu sebelum ekstraksi 

W2  : Bobot labu sesudah ekstraksi 

 

2. Analisis kadar asam lemak bebas (ALB) 

Analisis kadar asam lemak bebas pada penelitian ini dilakukan mengikuti 

prosedur pada penelitian Saad et al. (2007) yaitu dengan menimbang 10 mL 

minyak hasil ekstraksi dan memasukan minyak tersebut ke dalam erlenmeyer 

250 mL.  Selanjutnya pada minyak tersebut ditambahkan 25 mL etanol 96% 

dan dilanjutkan dengan proses pemanasan pada suhu 40oC.  Setelah itu, 

ditambahkan 5 tetes indikator PP dan dilakukan proses titrasi dengan larutan 

KOH 0,1 N sampai tercapai titik akhir titrasi.  Titik akhir titrasi ditandai 

dengan perubahan warna pada larutan menjadi warna merah jambu dan 

warnanya tidak hilang selama 10 detik.  Nilai bilangan asam lemak bebas dapat 

dihitung dengan menggunakan rumus berikut : 

Kadar asam lemak bebas = 
M x V x N

1000 x m
 X 100% 

Keterangan : 

M : Bobot molekul asam lemak bebas (asam palmitat) (256,4 g/mol) 

V : Volume KOH 

N : Normalitas KOH (0,1 N) 

m : Bobot sampel (gram) 
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3. Analisis kadar air SBE  

Analisis kadar air SBE pada penelitian ini dilakukan dengan mengikuti 

prosedur pada penelitian Pratama et al. (2012) yaitu dengan menggunakan 

metode oven.  Tahap yang dilakukan yaitu dengan memanaskan cawan 

porselen di dalam oven dengan suhu 105oC selama 30 menit.  Kemudian, 

cawan didinginkan dalam desikator dan kemudian ditimbang beratnya.  

Selanjutnya, ditimbang sampel SBE sebanyak 5 gram yang dimasukan ke 

dalam cawan porselen dan kemudian dikeringkan di dalam oven dengan suhu 

105oC selama 5 jam.  Setelah itu, dimasukan ke dalam desikator dan ditimbang 

beratnya (perlakuan tersebut diulangi hingga diperoleh berat yang konstan). 

Kadar air dapat dihitung dengan rumus berikut : 

Kadar air (%)  = 
B−C

A
 X 100% 

Keterangan : 

A  : Bobot sampel (gram) 

 B : Bobot sampel dan cawan sebelum dioven (gram) 

 C : Bobot sampel dan cawan setelah dioven (gram) 

 

4. Analisis kadar abu (SNI-01-2891-1992) 

Analisis kadar abu memiliki prinsip pada prosesnya pengabuan zat-zat organik 

diuraikan menjadi air dan CO2 tetapi mineral tidak.  Proses analisis kadar abu 

dimulai dengan menimbang sampel sebanyak 2-3 gram ke dalam cawan 

porselen yang sudah diketahui bobotnya.  Kemudian, sampel diarangkan diatas 

nyala pembakar dan diabukan dalam tanur listrik bersuhu maksimum 550oC 

sampai sampel menjadi abu secara sempurna (pintu tanur dibuka sekali-kali 

agar oksigen dapat masuk).  Terakhir, didinginkan dalam desikator dan 

ditimbang kembali hingga bobotnya tetap.  Kadar abu dapat dihitung dengan 

rumus berikut : 

Kadar abu = 
W2−W

W1
 X 100% 

 

Keterangan : 

W : Bobot cawan kosong (gram) 

W1  : Bobot SBE sebelum diabukan (gram) 

W2 : Bobot SBE + cawan setelah diabukan (gram) 
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3.4.2.  Proses esterifikasi in situ 

Proses esterifikasi in situ dilakukan apabila kadar asam lemak bebas (ALB) yang 

terkandung dalam Spent Bleaching Earth (SBE) lebih dari 2%.  Proses ini 

dilakukan dengan mereaksikan 100 gram SBE dengan metanol dan H2SO4.  

Perbandingan jumlah metanol dengan SBE yang digunakan yaitu 5,3:1; 6:1; 7:1; 

8:1; 8,7 (v/b) dengan konsentrasi H2SO4 2%.  Reaksi esterifikasi in situ dilakukan 

selama 60 menit pada suhu 38±1°C; 45±1°C; 55±1°C; 65±1°C; 72±1°C dengan 

kecepatan pengadukan 625 rpm.  Setelah proses esterifikasi in situ selesai, 

dilanjutkan dengan proses transesterifikasi in situ.  Diagram alir proses esterifikasi 

in situ dapat dilihat pada Gambar 2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2. Diagram alir proses pembuatan biodiesel secara esterifikasi in situ   

      (Mardawati et al., 2019). 

 

3.4.3.  Proses transesterifikasi in situ 

Proses transesterifikasi in situ dilakukan dengan menambahkan katalis NaOH 

pada hasil dari proses esterifikasi in situ sebanyak 2,5% (b/b).  Proses ini 

dilakukan selama 70 menit; 90 menit; 120 menit; 150 menit; 170 menit dengan 

suhu 38±1°C; 45±1°C; 55±1°C; 65±1°C; 72±1°C dan kecepatan pengadukan 625 

rpm.  Kombinasi perlakuan yang digunakan dapat dilihat pada Tabel 2.  Reaksi 

dihentikan setelah waktu reaksi tercapai, dengan cara menghentikan proses 

pengadukan dan pemanasan.  Hasil dari proses ini dibiarkan hingga suhunya 

kembali normal, kemudian dilakukan filtrasi menggunakan pompa vakum yang 

Spent Bleaching Earth 

(SBE) 100 gram 

Esterifikasi in situ pada T= 38±1°C; 

45±1°C; 55±1°C; 65±1°C; 72±1°C selama 

60 menit, kecepatan pengadukan 625 rpm. 

Proses Transesterifikasi in situ 

Metanol : 

SBE = 

5,3:1; 6:1; 

7:1; 8:1; 

8,7:1; 

H2SO4 2% 

(v/b) 
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dihubungkan dengan erlenmeyer berukuran 500 mL yang sudah dirangkai dengan 

labu bunchner, sehingga ampas SBE atau deoiled bleaching earth (DBE) terpisah 

dan diperoleh filtratnya.  Selanjutnya, filtrat yang diperoleh dievaporasi dengan 

menggunakan alat destilasi sehingga metanol menguap dan didapatkan larutan 

campuran dari metil ester dan gliserol.  Setelah itu, larutan metil ester dan gliserol 

tersebut dimasukan ke dalam labu pemisah, dan didiamkan selama 1 jam atau 

sampai terbentuk 2 fasa yaitu fasa atas merupakan metil ester sedangkan fasa 

bawah adalah gliserol.  Fasa bawah dikeluarkan hingga batas antar fasa, 

sedangkan fasa atas (metil ester) dilakukan pencucian dengan menggunakan 

aquades bersuhu 60-70°C sebanyak 100 mL dengan 4 kali ulangan atau hingga pH 

air cucian kembali netral.  Selanjutnya, dilakukan pengeringan pada biodiesel 

yang dihasilkan dengan menggunakan oven bersuhu 105°C selama 4x6 jam untuk 

menguapkan sisa air dan pelarut yang ada pada biodiesel.  Biodiesel hasil dari 

transesterifikasi in situ selanjutnya dikarakterisasi untuk menentukan rendemen, 

bilangan asam, bilangan penyabunan, bilangan iod, dan indeks setana.  Proses 

transesterifikasi in situ pembuatan biodiesel dari spent bleaching earth (SBE) 

disajikan pada diagram alir berikut (Gambar 3). 
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Gambar 3. Diagram alir proses transesterifikasi in situ pembuatan biodiesel  

      (Mardawati et al., 2019) 

Hasil esterifikasi in situ 

Transesterifikasi in situ (kecepatan pengadukan 625 rpm, 

T=38±1°C; 45±1°C; 55±1°C; 65±1°C; 72±1°C, selama 70, 

90, 120, 150, dan 170 menit). 

NaOH 

2,5% (b/b) 

dari SBE 

Pendinginan hingga suhu kembali normal 

Penyaringan menggunakan pompa vakum 

Pencucian hingga pH air cucian kembali netral 

Dievaporasi menggunakan alat destilasi 

Pemisahan menggunakan labu pemisah hingga 

terbentuk dua fasa 

Pengeringan menggunakan oven (T=105°C selama 4x6 jam) 

Aquades 

T=60-70oC 

DBE 

Metanol 

Larutan metil ester dan gliserol 

Campuran fasa metil ester dan gliserol 

Metil ester 

Gliserol 

Biodiesel 
Analisis : 

-Rendemen 

-Kadar air 

-Bilangan asam 

-Bilangan  

  penyabunan 

-Bilangan Iod 

-Indeks setana 

Air 



24 

 

 

3.5.  Variabel Pengamatan 

3.5.1.  Penentuan rendemen biodiesel 

Rendemen merupakan perbandingan berat biodiesel dengan berat minyak awal.  

Rendemen biodiesel pada penelitian ini dianalisis dengan mengikuti prosedur 

pada penelitian Suryani et al. (2014), dengan persamaan sebagai berikut : 

Rendemen = 
W biodiesel

W minyak
 X 100% 

Keterangan :  

W biodiesel = berat biodiesel (g) 

W minyak = berat minyak (g) 

 

3.5.2.  Penentuan bilangan asam 

Bilangan asam merupakan jumlah asam lemak bebas yang dihitung berdasarkan 

berat molekul dari asam lemak bebas atau campuran asam lemak.  Penentuan 

bilangan asam pada penelitian ini mengikuti prosedur penelitian Sulastri (2011).  

Sebanyak 1 gram sampel biodiesel dimasukan ke dalam erlenmeyer 250 mL, dan 

ditambahkan 50 mL etanol 95%.  Kemudian, campuran tersebut dipanaskan pada 

suhu 65oC sambil diaduk hingga terbentuk larutan yang homogen.  Selanjutnya, 

dititrasi dengan larutan KOH 0,1 N menggunakan indikator PP sampai terbentuk 

warna merah jambu yang permanen.  Nilai bilangan asam dapat dilihat dengan 

melakukan perhitungan dengan menggunakan persamaan berikut : 

Bilangan asam =  
56,1 x V x  N

m
   

V : volume KOH yang dibutuhkan untuk tirrasi (mL) 

N : normalitas KOH 

m : berat sampel biodesel (gram) 

56,1 : berat molekul KOH 

 

3.5.3.  Penentuan bilangan iod 

Bilangan iod pada penelitian ini ditentukan dengan mengikuti prosedur pada 

penelitian Sulastri (2011) dengan cara 0,5 gram biodiesel yang sudah dibungkus 

rapat dengan alumunium foil dimasukan ke dalam Erlenmeyer 250 mL.  

Kemudian, ditambahkan 10 mL kloroform dan 25 mL larutan Wijs ke dalam 
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erlenmeyer yang berisi sampel biodiesel, dan didiamkan selama 30 menit.  

Selanjutnya, ditambahkan 10 mL larutan KI 15% dan dikocok hingga homogen, 

lalu dititrasi dengan larutan Na2S2O3 0,1 N hingga larutan berubah warna dari 

merah kekuningan menjadi kuning pucat.  Setelah itu, larutan ditetesi dengan 

larutan indikator amilum atau kanji sebanyak 4 tetes (larutan berubah warna 

menjadi kuning gelap), dan titrasi dilanjutkan hingga warna kuning pada larutan 

hilang.  Bilangan iod dapat dihitung dengan persamaan berikut : 

Bilangan iod = 
(Vb−Vs)x N x 12,69

m
 

Keterangan : 

Vb  = mL tiosulfat yang dibutuhkan untuk menitrasi blanko 

Vs  = mL tiosulfat yang dibutuhkan untuk menitrasi sampel minyak 

N   = normalitas tiosulfat 

m   = bobot minyak 

12,69   = berat equivalen iod/10 

1/10   = faktor konversi agar satuan menjadi g iod/100 g minyak 

 

3.5.4.  Penentuan bilangan penyabunan 

Penentuan bilangan penyabunan pada penelitian ini dilakukan mengikuti prosedur 

penelitian Sulastri (2011) yaitu dengan cara 1 gram biodiesel dimasukan ke dalam 

erlenmeyer dan ditambahkan 12,5 ml KOH-alkoholis 0,5 N.  Kemudian, labu 

erlenmeyer yang berisi campuran biodiesel dan KOH dihubungkan dengan 

pendingin baik dan dididihkan selama 30 menit atau sampai semua sampel 

minyak tersabunkan (tidak terlihat butiran minyak).  Setelah minyak tersebut 

tersabunkan secara sempurna, larutan didiamkan kurang lebih selama 1 menit 

kemudian ditambahkan 3-5 tetes indikator fenolftalein 1%, dan dilakukan titrasi 

dengan larutan HCl 0,5 N hingga warna merah jambu hilang.  Bilangan 

penyabunan dapat dihitung dengan persamaan berikut : 

Bilangan penyabunan = 
(Vb−Vs)x N x 56,1

m
 

Keterangan : 

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

Vs  = volume HCl (mL) yang dibutuhkan untuk menitrasi sampel minyak 

N  = normalitas larutan KOH-alkoholis 

m = bobot biodiesel 

56,1 = berat equivalen KOH 
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3.5.5.  Penentuan indeks setana 

Penentuan indeks setana pada penelitian ini dilakukan dengan mengikuti metode 

AOCS (American Oil Chemist Society) yang telah dilakukan pada penelitian 

Krisnangkura (1986).  Indeks setana ester asam lemak dipengaruhi oleh dua 

variabel independen (panjang rantai dan derajat ketidakjenuhan) yaitu bilangan 

penyabunan (berat molekul minyak) dan angka iod (ketidakjenuhan atau jumlah 

ikatan rangkap minyak).  Berikut persamaan indeks setana : 

 

Indeks setana = 46,3 +  
5458

𝑥
  – 0,225y 

 

Keterangan : 

x = bilangan penyabunan 

y = bilangan iod 

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

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

V.  KESIMPULAN DAN SARAN 

5.1.  Kesimpulan 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, diperoleh kesimpulan sebagai 

berikut : 

1. Variabel suhu reaksi berpengaruh secara nyata terhadap bilangan iod dan  

indeks setana, sedangkan waktu reaksi berpengaruh secara nyata terhadap 

kadar air, bilangan asam, bilangan penyabunan, dan indeks setana.  Rasio 

metanol terhadap SBE berpengaruh nyata terhadap kadar air, bilangan asam, 

bilangan penyabunan, dan rendemen biodiesel yang dihasilkan. 

2. Biodiesel dengan kualitas terbaik dengan nilai rendemen sebesar 15,0904%, 

kadar air 3,5947%, bilangan asam 2,3623 mgKOH/g, bilangan penyabunan 

129,3755 mgKOH/g, bilangan iod 42,5898 gI2/100g, dan indeks setana 

78,8442 dapat dihasilkan pada suhu reaksi 61oC, waktu reaksi 108 menit, 

dengan rasio metanol terhadap SBE 7:1.  Bilangan iod dan indeks setana yang 

dihasilkan telah sesuai dengan SNI 7182:2015, sedangkan kadar air dan 

bilangan asam yang dihasilkan belum memenuhi SNI 7182:2015. 

 

5.2.  Saran 

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang pengaruh konsentrasi katalis dan 

kecepatan pengadukan pada produksi biodiesel secara transesterifikasi in situ 

untuk mendapatkan biodiesel yang sesuai dengan SNI 7182:2015.  Selain itu, 

pada penelitian selanjutnya sebaiknya pengeringan biodiesel dilakukan dengan 

menggunakan oven vakum supaya kadar air dan bilangan asam yang terkandung 

pada biodiesel dapat seminimal mungkin dan sesuai dengan SNI. 
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