PENENTUAN SUHU DAN WAKTU OPTIMUM PADA PEMBUATAN
BIODIESEL DARI MINYAK SAWIT HASIL EKSTRAKSI SPENT
BLEACHING EARTH (SBE) SECARA TRANSESTERIFIKASI

SKRIPSI

Oleh

Rafika Rahmawati
1814051024

FAKULTAS PERTANIAN
UNIVERSITAS LAMPUNG
BANDAR LAMPUNG
2022



ABSTRACT

DETERMINATION OF OPTIMUM TEMPERATURE AND TIME FOR
THE PRODUCTION OF BIODIESEL FROM PALM OIL BY
TRANSESTERIFICATION OF SPENT BLEACHING EARTH (SBE)
EXTRACTION

By

RAFIKA RAHMAWATI

The process of refining crude palm oil (CPO) not only produces refined bleached
deodorized palm oil (RBDPO), but also produces by product such as Spent
Bleaching Earth (SBE). SBE still contains 20-40% oil which has the potential to
be used as a raw material for production of biodiesel. The method used to produce
biodiesel is transesterification, which its reaction influenced mainly by reaction
temperature and time, because they can affect the amount of yield and quality of
biodiesel produced. This study aimed to determine the effect, interaction, and
optimal conditions of reaction temperature and time factors in the
transesterification process. The research was conducted factorially in three
replications and arranged in a Completely Randomized Block Design (CRBD).
The treatment consisted of 2 factors, namely reaction temperature (60°C and
65°C) and reaction time (60; 90; 120; 150 minutes). The data were tested for their
homogeneity and additivity data using Bartlett's test and Tuckey's test
respectivelly. The data were analyzed using analysis of variance and then further
analized with Orthogonal Polynomials to see the response obtained in the study.
The result showed that the optimum conditions were resulted from the T2M4
treatment (temperature 65°C and time 150 minutes) which resulted in a yield of
33.195%; acid number of 1.6045 mg KOH/gram; saponification number of
192,059 mg KOH/gram; iodine number of 43.807 g 12/100 g; cetane index of
64,914 ; and water content of 4.388%.

Keywords: biodiesel, spent bleaching earth (SBE), transesterification



ABSTRAK

PENENTUAN SUHU DAN WAKTU OPTIMUM PADA PEMBUATAN
BIODIESEL DARI MINYAK SAWIT HASIL EKSTRAKSI SPENT
BLEACHING EARTH (SBE) SECARA TRANSESTERIFIKASI

Oleh

RAFIKA RAHMAWATI

Proses pemurnian minyak sawit mentah tidak hanya menghasilkan minyak kelapa
sawit (RDBPO) yang dimurnikan, tetapi juga menghasilkan produk sampingan
seperti Spent Bleaching Earth (SBE). SBE masih mengandung minyak 20-40%
yang berpotensi untuk digunakan sebagai bahan baku pembuatan biodiesel.
Metode vyang digunakan untuk memproduksi biodiesel adalah reaksi
transesterifikasi yang reaksinya terutama dipengaruhi oleh suhu dan waktu reaksi.
karena dapat mempengaruhi jumlah rendemen dan kualitas biodiesel yang
dihasilkan. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh, interaksi, dan,
kondisi optimal faktor suhu dan waktu reaksi pada proses transesterifikasi.
Penelitian dilakukan secara faktorial dengan tiga ulangan dan disusun dalam
Rancangan Acak Kelompok Lengkap (RAKL) Perlakuan terdiri dari 2 faktor
yaitu suhu reaksi (60°C dan 65°C) dan waktu reaksi (60; 90; 120; 150 menit).
Data diuji keseragaman dan kemenambahan data dengan uji Bartlett dan uji
Tuckey. Data tersebut kemudian dianalisis menggunakan analisis sidik ragam dan
selanjutnya dianalisis lebih lanjut dengan Polinomial Ortogonal untuk melihat
respon yang diperoleh pada hasil penelitian. Hasil penelitian terbaik diperoleh
pada perlakuan T2M4 (suhu 65 °C dan waktu 150 menit) yang menghasilkan
rendemen 33,195%; bilangan asam 1,6045 mg KOH/gram; bilangan penyabunan
192,059 mg KOH/gram; bilangan iod 43,807 g 1./100 g; indeks setana 64,914 ;
dan kadar air 4,388%.

Kata kunci : biodiesel, tanah pemucat bekas (SBE), transesterifikasi
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang dan Masalah

Indonesia adalah negara penghasil minyak kelapa sawit terbesar di dunia. Minyak
kelapa sawit merupakan minyak yang dihasilkan dari pengolahan buah kelapa
sawit. Prospek perkembangan industri minyak kelapa sawit saat ini sangat pesat
yakni dengan peningkatan luas area maupun produksi kelapa sawit. Pada tahun
2019 produksi crude palm oil (CPO) di Indonesia sebesar 47,18 juta ton dan
mengalami peningkatan hingga pada tahun 2021 mencapai 49,7 juta ton (Dirjen
Perkebunan, 2021).

Proses pemurnian CPO memerlukan bleaching earth (BE) dalam jumlah banyak.
Peningkatan konsumsi BE akan mengakibatkan peningkatan jumlah tanah
pemucat bekas yang digunakan. Kebutuhan tanah pemucat (BE) ini akan terus
bertambah seiring dengan peningkatan proses pemurnian CPO di indonesia.
Proses bleaching akan menghasilkan Spent Bleaching Earth (SBE), dan SBE ini
tidak dapat digunakan kembali sebagai bahan pemurni CPO. Saat ini industri

refinery minyak nabati hanya menimbun SBE pada suatu lahan tertentu.

SBE merupakan limbah padat hasil pemurnian minyak sawit (CPO) yang berupa
campuran antara lempung dengan senyawa hidrokarbon dari CPO. SBE
hasilpemurnian minyak sawit (CPO) dalam jumlah banyak biasanya akan dibuang
pada suatu lahan (landfill)(Krisyanti dan Sukandar, 2011). SBE (tanah pemucat

bekas adalah limbah industri, terutama dihasilkan dari pengolahan minyak nabati
yang umumnya masih mengandung 20-40% minyak (Musa et al., 2018). Tanah
pemucat bekas (SBE) hasil pemurnian CPO dapat menimbulkan dampak negatif

yaitu menyebabkan pencemaran lingkungan (Wahyudi, 2000) dan pembuangan



SBE tersebutdapat menyebabkan banyak masalah lingkungan seperti potensi
masalah pembakaran spontan yang dapat terjadi akibat oksidasi asam lemak tak
jenuh (Merikhy et al., 2019).SBE perlu penanganan khusus agar tidak

menimbulkan masalah bagi industri pemucatan minyak sawit (CPO).

Tanah pemucat bekas (SBE) yang masih memiliki kandungan minyak yang cukup
tinggi berpotensi menjadi bahan baku untuk menghasilkan produk biodiesel.
Biodiesel dapat digunakan sebagai alternatif bagi bahan bakar dari mesin diesel
dan terbuat dari sumber terbaharui seperti minyak nabati atau lemak hewan.
Selain sebagai bahan bakar terbarukan, biodiesel juga bersifat biodegradable,
tidak beracun, bebas dari sulfur dan senyawa aromatik (Hambali dan Ferobie,
2010). Produksi biodiesel dari minyak yang terkandung dalam SBE dapat
dilakukan melalui dua tahap yaitu tahap ekstraksi minyak dari SBE dan tahap
transesterifikasi minyak menjadi biodiesel dan kedua tahapan tersebut dapat

dilakukan dengan secara terpisah dan kontinyu (Kartika et al., 2015).

Ekstraksi minyak dari SBE dilakukan dengan menggunakan metode ekstraksi
pelarut atau sokletasi, hal ini merupakan metode yang paling disukai dan banyak
digunakan karena lebih ekonomis tanpa memerlukan tambahan teknologi mahal
(Merikhy et al., 2019).Pemilihan pelarut heksanauntuk ekstraksi minyak
disebabkan karena minyak dan pelarut memiliki tingkat kepolaran yang sama.
Selain itu, titik didih heksana yang rendah mempermudah proses pemisahan
minyak dengan pelarut dan menghindari kerusakan minyak(Ahmad et al., 2020).
Minyak hasil ekstraksi SBE ini dapat digunakan untuk aplikasi industri seperti
sebagai bahan baku untuk biofuel kilang minyak, pelumas, oleokimia, pakan
ternak, dan pupuk (Arpornpong et al., 2018). Minyak hasil ekstraksi SBE juga
dapat diolah menjadi metil ester (biodiesel), hal ini dikarenakan minyak sudah
tidak lagi food gradeatau dengan kata lain minyak tersebut tidak dapat
dikonsumsi, karena minyak hasil ekstraksi tersebut masih mengandung kadar

asam lemak bebas yang tinggi yakni lebih dari 2%(Y oung, 1987).



Transesterifikasi adalah metode yang saat ini paling umum digunakan untuk
proses pembuatan biodiesel dari minyak nabati seperti CPO. Reaksi
transesterifikasi memiliki kelebihan yaitu lebih cepat dan memerlukan alkohol
lebih sedikit (Gerpen, 2005).Selain itu juga reaksi transesterifikasi secara
konvensional ini dilakukan dengan menggunakan katalis basa homogen dan
proses ini dapat menghasilkan biodiesel dengan kemurnian dan rendemen yang
tinggi dalam waktu yang pendek(Thinnakorn dan Tscheikuna, 2014)Proses
transesterifikasi ini bertujuan untuk mengubah (mono, di, tri) gliserida yang
banyak terdapat pada minyak kelapa sawit dan menjadi metil ester asam lemak
(Knothe, 2005). Reaksi transesterifikasi dipengaruhi oleh berbagai faktor, di
antaranya waktu reaksi, suhu, jenis katalis, dan perbandingan rasio molar
trigliserida dengan alkohol, kandungan air bahan/SBE, dan kecepatan pengadukan
(Wahyuni et al., 2015).

Minyak nabati yang memiliki asam lemak bebas yang tinggi (>2%) perlu melalui
proses esterifikasi (Ramadhas et al., 2004). Kandungan ALB yang tinggi akan
mengakibatkan terjadinya proses penyabunan sehingga menyulitkan proses
pencucian dan dapat menghilangkan produk (Sudradjat et al., 2010).Pembentukan
sabun pada proses produksi biodiesel menyebabkan kesulitan dalam proses
pemisahan dan pemurnian biodiesel (Sathyaselvabala et al.,2010). Kadar ALB

yang semakin tinggi, maka kualitasnya semakin menurun (Nurhasnawati, 2015).

Hasil-hasil dari penelitian sebelumnya menunjukkan bahwa terdapat berbagai
faktor yang mempengaruhi biodiesel yang dihasilkan seperti faktor waktu dan
suhu reaksi. Faktor waktu dan suhu reaksi yang optimal akan menghasilkan
rendemen biodiesel yang tinggi dan menghasilkan biodiesel dengan kualitas yang
baik. Akan tetapi, apabila waktu dan suhu yang terlalu tinggi dan terlalu rendah,
maka akan memepengaruhi rendemen dan kualitas biodiesel yang dihasilkan.
Oleh karena itu, penelitian ini dilakukan untuk mengetahui pengaruh waktu dan
suhu reaksi pada berbagai perlakuan terhadap produksi biodiesel melalui proses

transesterifikasi.



1.2 Tujuan Penelitian

Tujuan dilakukan penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mengetahui pengaruh suhu reaksi dalam proses transesterifikasi terhadap
produk biodiesel.

2. Mengetahui pengaruh waktu reaksidalam proses transesterifikasi terhadap
produk biodiesel.

3. Mengetahui perlakuan terbaik dari suhu reaksi dan waktu reaksi dalam proses

transesterifikasi terhadap produk biodiesel.

1.3 Kerangka Pemikiran

Biodiesel merupakan bahan bakar yang terdiri dari campuran mono-alkil ester dari
rantai panjang asam lemak. Menurut Ni et al. (2015), biodiesel tergolong bahan
bakar yang dapat diperbarui karena diproduksi dari hasil pertanian. Biodiesel
terbuat dari sumber terbaharui seperti minyak nabati atau lemak hewan dan
digunakan sebagai alternatif bahan bakar dari mesin diesel tanpa memerlukan
modifikasi mesin. Biodiesel selain sebagai bahan bakar terbarukan juga bersifat
biodegradable, tidak beracun, bebas dari sulfur dan senyawa aromatik (Hambali
dan Ferobie, 2010). Produksi biodiesel memanfaatkan SBE (Spent Bleaching
Earth) karena masih mengandung minyak nabati sekitar 20-40% (Musa et al.,
2018). Minyak nabati hasil recoverySBE (Spent Bleaching Earth) berpotensi
untuk dijadikan bahan baku produksi metil ester (biodiesel), hal ini dikarenakan
minyak sudah tidak masuk kategori food gradeatau dengan kata lain minyak
tersebut tidak dapat dikonsumsi, karena minyak hasil ekstraksi tersebut masih
mengandung kadar asam lemak bebas yang tinggiyakni lebih dari 2% (Young,
1987).

Minyak hasil ekstraksi SBE (Spent Bleaching Earth) mengandung asam lemak
bebas yang tinggi. Asam lemak bebas yang terkandung dari esktraksi minyak
pada SBE (Spent Bleaching Earth) merupakan salah satu hal penentu untuk

mengkonversi minyak menjadi biodiesel. Berdasarkan penelitian Singh (2007)



SBE (Spent Bleaching Earth) yang berasal dari industri oleokimia memperoleh
hasil ekstrak minyak dengan persentase asam lemak bebas berkisar diatas 3,1 %.

Kandungan asam lemak bebas pada minyak hasil ekstraksi SBE tersebut akan
mempengaruhi proses yang dilakukan dalam mengonversi minyak hasil ekstraksi
SBE (Spent Bleaching Earth) menjadi biodiesel. Tingginya kadar asam lemak
bebas mengakibatkan pembentukan sabun karena apabila asam lemak bebas
bereaksi dengan katalis basa (Knothe et al., 2005). Pembentukan sabun pada
proses produksi biodiesel menyebabkan kesulitan dalam proses pemisahan dan
pemurnian biodiesel (Sathyaselvabala et al.,2010). Untuk mengatasi hal ini,
proses produksi biodiesel secara dua tahap (esterifikasi-transesterifikasi) dapat

dijadikan sebagai teknologi alternatif.

Reaksi esterifikasi dilakukan jika kadar asam lemak bebas dalam bahan baku
tinggi (>2%). Selanjutnya tahap konversi minyak menjadi metil ester (biodiesel)
menggunakan reaksi transesterifikasi. Transesterifikasi yaitu proses reaksi antara
trigliserida dengan alkohol.Menurut Wahyuniet al.(2015) reaksi transesterifikasi
dipengaruhi oleh lama waktu dan suhu proses reaksi. Menurut Aziz (2007)
semakin tinggi suhu pada proses transesterifikasi menyebabkan gerakan molekul
semakin cepat atau energi kinetik yang dimiliki molekul-molekul pereaksi
semakin besar sehingga tumbukan antara molekul pereaksi juga meningkat. Suhu
juga akan mempengaruhi viskositas dan densitas, karena viskositas dan densitas
merupakan dua parameter fisis penting yang mempengaruhi pemanfaatan
biodiesel sebagai bahan bakar (Ramirez et al.,, 2011). Sedangkan waktu
pengendapan metil ester saat proses transesterifikasi akan mempengaruhi bilangan

asam dan bertujuan untuk memisahkan gliserol dan biodiesel.

Berdasarkan penelitian Hidayati et al.(2017) tentang pembuatan biodiesel dari
minyak goreng bekas dengan metode transesterifikasi didapatkan bahwa
rendemen terkecil diperoleh pada suhu 30°C dan waktu reaksi selama 1,5 jam
yaitu sebesar 24,5%. Sedangkan untuk rendemen terbesar diperoleh 41% dengan
suhu reaksi 60°C dan waktu reaksi 2,5 jam. Penelitian tersebut diperoleh hasil

rendemen yang meningkat seiring waktu dan suhu yang meningkat. Pada



penelitian Sinaga et al. (2014) tentang pembuatan biodiesel dari minyak jelantah
diperoleh bahwa rendemen biodiesel paling optimum diperoleh pada suhu 65°C
dan waktu 30 menit dengan 72,87% metil ester dan rendemen biodiesel terendah
diperoleh pada suhu 45°C dan waktu 5 menit dengan rendemen 66,79% metil

ester.

Menurut Sipahutar dan Tobing (2013) dalam memvariasi suhu konversi biodiesel
dari minyak jarak diperolen suhu optimum pada 60°C, sedangkan penelitian
Modiba et al. (2014) dihasilkan suhu optimum pada 70°C dengan yield 91,4%.
Sehingga dapat diketahui bahwa suhu optimum reaksi transesterifikasi berada
pada suhu 60-70°C. Berdasarkan penelitian Wahyuni et al. (2015) yang meneliti
tentang pengaruh suhu proses dan lama pengendapan terhadap kualitas biodiesel
dari minyak goreng bekas. Hasil yang diperoleh yaitu pada variasi suhu 50°C
menghasilkan rendemen terbesar yaitu 76%, viskositas 5.923 Cst; densitas
864.418 Kg/m3; serta flash point >110°C sedangkan variasi waktu tidak
berpengaruh secara signifakan terhadap metal ester yang dihasilkan. Penelitian
yang dilakukan oleh Hidayati et al. (2017) tentang pembuatan biodiesel dari
minyak bekas diperoleh bahwa rendemen biodiesel terbesar diperoleh dalam
waktu 3 jam pada suhu 60°C dengan kecepatan pengadukan 600 rpm, rasio
perbandingan molar 1:9 dan jumlah katalis 5% yaitu sekitar 21%, sehingga sesuai
dengan teori yaitu semakin lama waktu dan semakin tinggi suhu transesterifikasi,
maka biodiesel yang akan dihasilkan akan semakin banyak. Pada penelitian yang
dilakukan Wendi et al.(2015) tentang pengaruh suhu reaksi dan jumlah katalis
pada pembuatan biodiesel dari limbah lemak sapi diperoleh kondisi terbaik untuk
yield maksimum dari biodiesel lemak sapi adalah 82,43% yang didapat dengan
menggunakan perbandingan mol metanol / lemak sapiadalah 9:1 pada suhu 55°C
dengan waktu reaksi 1,5 jam dan katalis CaO 3% (b/b).

Waktu merupakan faktor yang berpengaruh dalam proses terebentuknya biodiesel
melalui reaksi transesterifikasi. Semakin lama waktu reaksi, makasemakin besar
pula rendemenbiodiesel yang akan didapatkan. Hal ini disebabkan karena

semakin lama waktu reaksi maka akan memberikan kesempatan partikel-partikel



reaktan saling bertumbukan. Akan tetapi waktu yang berlebihan dari kondisi
optimum akan menyebabkan menurunnya rendemen biodiesel. Reaksi
tranesterifikasi merupakan reaksi bolak-balik, oleh karena itu waktu reaksi yang
terlalu lama juga tidak baik sebabmampu menyebabkan produk berkurang karena
adanya kesetimbangan balik. Metilester yang telah terbentuk dapat kembali
menjadi trigliserida karena kesetimbanganbalik tersebut di mana kondisi ini
sangat tidak diinginkan (Maharani dan Zuliyana,2010).Menurut Ramachandran et
al. (2013) rendemen biodiesel bisa menurun disebakan karena terjadinya reaksi
balik (backward reaction) dan terjadinya pembentukan sabun yang akan

menghalangi proses pembentukan biodiesel.

Suhu juga berpengaruh terhadap hasil akhir biodiesel. Semakin tinggi suhu, maka
rendemen yang dhasilkan juga akan semakin besar. Hal ini disebabkan dengan
meningkatnya suhu reaksi maka partikel reaktan akan bergerak lebih cepat
sehingga intensitas tumbukan antar partikel akan lebih intens dan semakin efektif.
Rendemen yang dihasilkan diperoleh dengan waktu reaksi yang berbeda-beda
yaitu 1-24 jam dan besar kecilnya suhu reaksi juga mempengaruhi rendemen yang
dihasilkan (Poltack, 2013).Suhu yang semakin tinggi akan menyebabkan semakin
banyak energi yang digunakan reaktan untuk saling bertumbukan dalam mencapai
energi aktivasi (Nurhayati, 2014). Proses transesterifikasi dengan penggunaan
suhu menjadi hal yang perlu diperhatikan lebih lanjut, karena penggunaan
metanol sebagai pelarut. Suhu terlalutinggi dapat membuat metanol menguap
terlebih dahulu dan menyebabkan kontakantara metanol dan bahan produksi
biodiesel tidak optimal sehingga mengurangihasil konversi (Sedghamiz et al.,
2019. Suhu yang dapat digunakan untuk reaksi esterifikasi/transesterifikasi
adalah pada rentang suhu 30-65°C. Suhu yang digunakan dalam reaksi ini tidak
boleh melebihi suhu titik didih dari metanol, yaitu 65°C.

Berdasarkan penelitian-penelitian yang dilakukan sebelumnya dapat diketahui
bahwa waktu dan suhu reaksi berpengaruh terhadap produk biodiesel yang
dihasilkan. Akan tetapi penelitian tentang produksi biodiesel secara

transesterifikasi dari minyak sawit hasil ekstraksi SBE (Spent Bleaching Earth)



dengan pengaruh waktu suhu belum banyak dilakukan. Oleh karena itu penulis
akan melakukan penelitian tersebut dengan mengacu pada penelitian-penelitian
sebelumnya, sehingga diharapkan penelitian ini menghasilkan biodiesel yang

berkualitas.

1.4 Hipotesis

Hipotesis yang diajukan pada penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Terdapat pengaruh suhu reaksi dalam proses transesterifikasi terhadap produk
biodiesel.

2. Terdapat pengaruh waktu reaksi dalam proses transesterifikasi terhadap
produk biodiesel.

3. Terdapat perlakuan terbaikyang dihasilkan dari suhu reaksi dan waktu reaksi

dalam proses transesterifikasi terhadap produk biodiesel.



I1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Minyak Kelapa Sawit

Kelapa sawit (Elaesis guineensis) dari famili palmae merupakan salah satu
sumber minyak nabati. Potensi kelapa sawit di Indonesia sangat besar dan
perkebunan kelapa sawit di Indoneisa saat ini sudah berkembang dengan pesat..
Tanaman kelapa sawit memiliki banyak kegunaan. Hasil tanaman ini dapat
digunakan pada industri pangan dan non pangan (Dianto et al., 2017). Minyak
kelapa sawit merupakan minyak nabati berwarna jingga kemerah-merahan yang
diperoleh dari proses ekstraksi daging buah kelapa sawit. Minyak kelapa sawit
mengandung senyawa antioksidan seperti betakaroten, tokoferol dan tokotrienol.
Asam lemak yang terkandung di dalam minyak kelapa sawit sebagian besar

adalah asam lemak jenuh yaitu asam palmitat.

Asam lemak jenuh bersifat lebih stabil (Almatsier, 2001), asam lemak tak jenuh
mengandung dua atau lebih ikatan rangkap, berbentuk cair pada suhu 25°C
bahkan pada suhu dingin karena titik beku asam lemak tak jenuh lebih tinggi
dibandingkan titik beku asam lemak jenuh. Trigliserida dapat berbentuk cair atau
padat, tergantung asam lemak penyusunnya. Trigliserida akan berbentuk cair jika
mengandung sejumlah besar asam lemak tak jenuh yang mempunyai titik cair
rendah. Selain trigliserida, minyak nabati biasanya mengandung sekitar 5-8%
asam lemak bebas (free fatty acid). Asam lemak bebas yang terkandung dalam
minyak nabati dapat mengikat ion natrium, sehingga dapat menurunkan keaktifan
natrium hidroksida sebagai katalis reaksi transesterifikasi (Arita et al., 2008).
Mutu minyak kelapa sawit dipengaruhi oleh kadar asam lemak bebasnya, karena
minyak sawit yang kadar asam lemak bebasnya tinggi akan cepat berbau tengik

Faktor yang dapat menyebabkan naiknya kadar asam lemak bebas dalam minyak
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kelapa sawit (CPO) antara lain adalah kadar air dalam minyak kelapa sawit
(CPO). Pada proses pembuatan biodiesel, kandungan asam lemak bebas dalam
minyak/lemak dapat bereaksi dengan katalis basa seperti KOH, NaOH akan
membentuk sabun, sehingga menyebabkan sulitnya katalis dalam membentuk
methyl ester (biodiesel) (Arita et al., 2008).

2.2 Spent Bleaching Earth (SBE)

Spent Bleaching Earth adalah limbah padat yang dihasilkan dari industri
pemurnian minyak goreng. SBE termasuk ke dalam limbah hasil pemucatan
(bleaching) pada proses pemurnian di industri minyak goreng sehingga termasuk
ke dalam golongan limbah hasil pengolahan lemak hewan/nabati dan derivatnya.
Tahap perlakuan pemurnian minyak kasar terdiri dari proses penghilangan gum
dan pemucatan yang menghasilkan SBE dalam jumlah banyak. SBE (Spent
Bleaching Earth) merupakan campuran antara tanah liat dan minyak yang sifatnya
mudah terbakar. SBE memiliki komposisi tanah pemucat berupa montmorillonite
sekitar 85% yang terdiri dari SiO,, Al,O3, Fe;0Os, CaO, dan MgO (Tsai et al.,
2002).

Proses bleaching akan menghasilkan Spent Bleaching Earth (SBE), dan SBE ini
tidak dapat digunakan kembali sebagai bahan pemurni CPO. SBE hasilpemurnian
minyak sawit (CPO) dalam jumlah banyak biasanya akan dibuang pada suatu
lahan (landfill)(Krisyanti dan Sukandar, 2011). Limbah Bleaching Earthakan
menimbulkan pencemaran lingkungan jika tidak dilakukan penanganan yang
tepat, karena limbah Bleaching Earthmasih mengandung minyak nabati sebesar
20-40% (Musa et al., 2018). Menurut Chang et al.(2006), SBE umumnya
langsung dibuang ke lahan setelah ditambahkan air untuk mengurangi sifat
keterbakarannya. Residu minyak hasil ekstraksi SBE ini masih memiliki
kandungan asam lemak bebas yang tinggi yaitu lebih dari 2%, sehingga jika tidak
dilakukan penanganan yang tepat maka dapat mencemari lingkungan. Minyak
hasil ekstraksi SBE ini dapat digunakan untuk aplikasi industri seperti sebagai

bahan baku untuk biofuel kilang minyak, pelumas, oleokimia, pakan ternak, dan



11

pupuk (Arpornpong et al., 2018). Minyak hasil ekstraksi SBE juga dapat diolah
menjadi metil ester (biodiesel), hal ini dikarenakan minyak sudah tidak lagi food
grade atau dengan kata lain minyak tersebut tidak dapat dikonsumsi. (Young,
1987).

2.3 Biodiesel

Biodiesel merupakan bahan bakar yang terdiri dari campuran mono-alkyl ester
dari rantai panjang asam lemak. Biodiesel digunakan sebagai alternatif bagi
bahan bakar mesin diesel dan terbuat dari sumber terbaharui seperti minyak nabati
(Nurfadillah, 2011). Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif untuk mesin
diesel yang dihasilkan dari reaksi transesterifikasi antara minyak nabati atau
lemak hewani yang mengandung trigliserida dengan alkohol seperti metanol dan
etanol. Biodiesel digolongkan sebagai bahan bakar yang dapat diperbarui, karena
bahan baku pembuatan berasal dari minyak tumbuhan atau lemak hewan (Knothe,
2005).

Biodiesel memiliki beberapa keunggulan diantaranya bersifat biodegradable yang
akan mudah terurai oleh lingkungan, tidak beracun, bebas dari sulfur dan senyawa
aromatik (Hambali dan Ferobie, 2010). Kemudian memiliki angka setana yang
tinggi yakni lebih dari 50%, sehingga sangat efisiensi dalam pembakaran.
Keunggulan yang lain yaitu memiliki titik nyala yang tinggi, sehingga aman dari
bahaya kebakaran saat di simpan ataupun saat didistribusikan, kemudian
memberikan efek pelumasan yang lebih baik dibandingkan minyak diesel
konvensional (Natasya, 2008). Keunggulan yang lain yaitu bahan bakar biodiesel
menghasilkan emisi gas buang yang jauh lebih baik dibandingkan dengan
diesel/solar, yaitu bebas sulfur, bilangan asap (smoke number) yang rendah (Arita
et al.,2008).

Biodiesel merupakan bahan bakar yang dihasilkan dari reaksi transesterifikasi
trigliserida (minyak) dengan alkohol ringan menggunakan katalis basa. Alkohol

yang digunakan biasanya metanol atau etanol, sedangkan katalis yang digunakan
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adalah KOH, NaOH atau senyawa basa yang lain (Widianto dan Bagus, 2010).
Pembuatan biodiesel harus memperhatikan kadar FFA. Pembuatan biodiesel
dilakukan secara 2 tahap yaitu esterifikasi dan transesterifikasi. Proses esterifikasi
dilakukan dengan tujuan untuk menurunkan kadar FFA pada minyak. Bahan baku
minyak dalam SBE harus mengandung asam lemak bebas serendah mungkin..
Adanya kandungan asam lemak bebas dalam reaktan akan menyebabkan
terbentuknya sabun dan akan menurunkan vyield ester serta mempersulit
pemisahan pemisahan ester dan gliserol dan akan menurunkan efisiensi katalis.
Biodiesel sebagai bahan bakar harus memenuhi persyaratan yang ditetapkan SNI

seperti pada Tabel 1.

Tabel 1. Tabel SNI 04 7182 2015 Persyaratan mutu biodiesel

No Parameter Uji Satuan min/maks  Persyaratan
1. Massa jenis pada 40 °C kg/m3 850 — 890
2. Viskositas kinematik pada 40 °C ~ mm? /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 nomor 1

pada 50 °C)
7. Residu karbon

- dalam percontoh asli; atau %-massa, maks 0,05

- dalam 10% ampas distilasi 0,3
8.  Airdan sedimen %-volume. Maks 0,05
9.  Temperatur distilasi 90% °C, 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 metal %-massa, min 96,5
17.  Angka iodium %-massa 115

(9-12/100 g), maks
18. Kaestabilan oksidasi

Periode induksi metode rancimat . 480
Menit
atau 36
Periode induksi metode petro oksi
19. Monogliserida %-massa, maks 0,8

Sumber : Badan Standarisasi Nasional (2015)
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2.4Esterifikasi dan Transesterifikasi

Esterifikasi adalah reaksi antara asam lemak bebas atau free fatty acid (FFA)

dengan metanol membentuk metil ester menggunakan bantuan katalis asam

dengan hasil samping berupa air. Katalis yang baik untuk proses esterifikasi yaitu

asam kuat dan karena ini asam klorida (HCI) dan asam sulfat (H2SOs) umum

digunakan dalam praktek industrial.Reaksi esterifikasi dapat dilihat pada gambar

1 berikut ini.

f [H'] 0

R—C—OH + R—OH «——> R—C—OR + HO

Asam lemak bebas alkohol ester alkil air

Gambar 1. Reaksi esterifikasi (Soerawidjaja, 2005)

Faktor-faktor yang mempengaruhi reaksi esterifikasi adalah sebagai berikut:

1.

Waktu Reaksi

Semakin lama waktu reaksi, maka kontak antar zat semakin besar,
sehingga akan menghasilkan biodiesel dengan konversi yang besar. Jika
kesetimbangan reaksi sudah tercapai, maka dengan bertambahnya waktu

reaksi tidak akan menguntungkan karena tidak akan menaikkan konversi.

Pengadukan

Pengadukan akan menambah frekuensi tumbukan antara molekul zat
pereaksi dengan zat yang bereaksi, sehingga mempercepat reaksi. Semakin
besar tumbukan, maka semakin besar pula nilai konstanta kecepatan reaksi
(k). Sehingga dalam hal ini pengadukan sangat penting mengingat larutan

minyak katalis metanol merupakan larutan yang immiscible.

Katalisator
Katalisator berfungsi untuk mengurangi tenaga aktivasi pada suatu reaksi

sehingga pada suhu tertentu nilai konstanta kecepatan reaksi semakin

besar. Pada reaksi esterifikasi yang sudah dilakukan biasanya
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menggunakan konsentrasi katalis antara 1 - 4 % berat sampai 10 % berat

campuran pereaksi.

4. Suhu Reaksi
Semakin tinggi suhu yang dioperasikan maka semakin tinggi konversi
yang dihasilkan, hal ini sesuai dengan persamaan Arrhenius. Bila suhu
naik, maka nilai konstanta kecepatan reaksi (k) makin besar, sehingga
reaksi berjalan cepat dan konversi biodiesel makin tinggi (Christina et al.,
2013).

Transesterifikasi adalah metode yang saat ini paling umum digunakan untuk
proses pembuatan biodiesel dari minyak nabati seperti CPO. Transesterifikasi
merupakan reaksi antara alkohol dengan trigliserida yang menghasilkan methyl
ester dan gliserol dengan bantuan katalis basa. Reaksi transesterifikasi ini biasa
disebut reaksi alkoholis. Alkohol yang biasa digunakan yaitu metanol dan etanol.
Reaksi transesterifikasi akan cenderung lebih efisien dan cepat membentuk metyl
ester dibandingkan reaksi esterifikasi yang menggunakan katalis asam. Akan
tetapi bahan baku yang digunakan harus memiliki kadar FFA < 2% agar tidak
terjadi proses penyabunan (Pristiyani, 2015). Proses transestrifikasi dengan
menggunakan katalis basa mampu mencapai 98 % konversi dengan waktu reaksi

minimum.

Reaksi transesterifikasi menggunakan basa kuat seperti NaOH, sehingga produk
biodiesel yang dihasilkan lebih maksimal. Reaksi transesterifikasi memiliki
kelebihan yaitu lebih cepat dan memerlukan alkohol lebih sedikit.Selain itu juga
reaksi transesterifikasi secara konvensional ini diselenggarakan dengan
menggunakan katalis basa homogen dan proses ini dapat menghasilkan biodiesel
dengan kemurnian dan yield yang tinggi dalam waktu yang pendek. Reaksi
transesterifikasi  bertujuan untuk menghilangkan secara utuh kandungan
trigliserida dan mengkonversinya menjadi metil ester yang dapat digunakan pada
mesin diesel tanpa merusak atau merubah mesin diesel (Putri et al., 2017). Reaksi

transesterifikasi dapat dilihat pada Gambar 2.
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O O
| |
CH,-0-C-Ry CH;-0-C-R
\ (@] O CH, - OH
| | (katalis) I \
CH -O0-C-R; + 3CH:OH —— CH3;-O0-C-R; + CH-OH
| |
| O 0 CH, - OH
| | |
CH,-0-C-R3 CH3-0-C-R3
Trigliserida Metanol FAME (biodiesel) Gliserol

Gambar 2. Reaksi transesterifikasi (Haryanto et al., 2015)

Menurut Aziz et al. (2012) secara umum faktor-faktor yang mempengaruhi reaksi
transesterifikasi adalah pengadukan, suhu, katalis, perbandingan pereaksi dan
waktu reaksi. Faktor-faktor yang mempengaruhi reaksi transesterifikasi adalah

sebagai berikut:

1. Pengaruh asam lemak bebas dan air
Minyak nabati yang akan ditransesterifikasi harus memiliki angka asam
yang lebih kecil daripada 2%. Selain itu, semua bahan yang akan
digunakan harus bebas dari air karena dapat bereaksi dengan katalis,
sehingga jumlah katalis menjadi berkurang. Katalis harus terhindar dari
kontak dengan udara agar tidak mengalami reaksi dengan uap air dan

karbon dioksida.

2. Pengaruh perbandingan molar alkohol dengan minyak
Secara stoikiometri, jumlah alkohol yang dibutuhkan pada reaksi
stoikiometri adalah 3 mol metanol untuk setiap 1 mol trigliserida agar

diperoleh 3 mol alkil ester dan 1 mol gliserol.
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3. Pengaruh Katalis
Katalisator berfungsi untuk mengurangi besaran aktivasi pada suatu reaksi
sehingga pada suhu tertentu harga konstanta kecepatan reaksi semakin
besar. Alkali Kkatalis (katalis basa) akan mempercepat reaksi
transesterifikasi bila dibandingkan dengan katalis asam. Katalis basa yang
paling populer untuk reaksi transesterifikasi adalah natrium hidroksida
(NaOH) (Fukuda et al., 2001).

4. Pengaruh temperatur atau suhu
Reaksi transesterifikasi dapat dilakukan pada temperatur 30-65°C (titik
didih metanol sekitar 65°C). Semakin tinggi temperatur, konversi biodiesel
yang diperoleh akan semakin tinggi untuk waktu reaksi yang lebih singkat
(Christina et al., 2013).

2.5 Suhu dan Waktu Reaksi

Suhu merupakan salah satu faktor yang sangat berpengaruh dalam pembuatan
biodiesel. Berdasarkan teori semakin tinggi suhu reaksi dan semakin lama waktu
reaksi, maka kemungkinan kontak antar zat semakin besar sehingga akan
menghasilkan konversi yang besar (Susilowati, 2006). Rendemen yang dihasilkan
diperoleh dengan waktu reaksi yang berbeda-beda anatara 1-24 jam dan besar
kecilnya suhu reaksi juga mempengaruhi rendemen yang dihasilkan (Poltack,
2013). Suhu yang semakin tinggi akan menyebabkan semakin banyak energi
yang digunakan reaktan untuk saling bertumbukan dalam mencapai energi
aktivasi (Nurhayati, 2014).Proses transesterifikasi dengan penggunaan suhu
menjadi hal yang perludiperhatikan lebih lanjut, karena penggunaan metanol
sebagai pelarut. Suhu terlalutinggi dapat membuat metanol menguap terlebih
dahulu dan menyebabkan kontakantara metanol dan bahan produksi biodiesel
tidak optimal sehingga mengurangihasil konversi (Sedghamiz et al., 2019.  Suhu
yang dapat digunakan untuk reaksi esterifikasi/transesterifikasi adalah pada
rentang suhu 30-65°C. Suhu yang digunakan dalam reaksi ini tidak boleh melebihi
suhu titik didih dari metanol, yaitu 65°C.
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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, akan tetapi waktu yang berlebihan dari kondisi optimum akan
menyebabkanmenurunnya rendemen biodiesel. Reaksi tranesterifikasi merupakan
reaksi bolak-balik, oleh karena itu waktu reaksi yang terlalu lama juga tidak baik
sebabmampu menyebabkan produk berkurang karena adanya kesetimbangan
balik. Metilester yang telah terbentuk dapat kembali menjadi trigliserida karena
kesetimbanganbalik tersebut di mana kondisi ini sangat tidak diinginkan
(Maharani dan Zuliyana,2010).Menurut Ramachandran et al. (2013) rendemen
biodiesel bisa menurun disebakan karena terjadinya reaksi balik (backward
reaction) dan terjadinya pembentukan sabun yang akan menghalangi proses

pembentukan biodiesel.



I11. 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) dari PT. LDC Lampung. Bahan-bahan lainnya adalah metanol, NaOH,
heksana, H2SOa, aquades, alkohol 96%, indikator fenolftalein (PP), etanol 96%,

KOH, kloroform, larutan Wijs, larutan KI, HCI, dan indikator amilum.

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah soxhlet, kondensor, buret,
gelas beaker 50 mL dan 100 mL, labu Erlenmeyer, filtering flask 500 mL, gelas
ukur 25 mL; 50 mL; 100 mL, pipet gondok 25 mL, labu buchner, 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 dengan menggunakan Rancangan Acak Kelompok
Lengkap (RAKL) yang disusun secara faktorial dengan 2 faktor dalam taraf
berbeda yaitu faktor suhu dan waktu. Faktor perlakuan waktu reaksi memiliki 4

taraf yaitu 60; 90; 120; 150 menit dan faktor suhu reaksi memiliki 2 taraf yaitu
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60°C dan 65°C. Kombinasi perlakuan dilakukan sebanyak 3 kali ulangan,
sehingga total percobaan yang dilakukan sebanyak 24 percobaan. Keseragaman
data diuji dengan uji Barlett dan kemenambahan data diuji dengan uji Tuckey.
Data dianalisis dengan sidik ragam untuk mendapatkan penduga ragam galat dan
uji signifikasi untuk mengetahui pengaruh antar perlakuan. Selanjutnya data diuji
lanjut menggunakan metode Polinomial Ortogonal. Kombinasi perlakuan pada

penelitian ini dapat dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Kombinasi perlakuan

Kode Sampel Keterangan :
TiM1 T1 = Suhu 60°C ; M1 = Waktu 60 menit
T1M2 T1 = Suhu 60°C ; M2 = Waktu 90 menit
T1M3 T1 = Suhu 60°C ; M3 = Waktu 120 menit
T1M4 T1 = Suhu 60°C ; M4 = Waktu 150 menit
T2M1 T2 = Suhu 65°C ; M1 = Waktu 60 menit
T2M2 T2 = Suhu 65°C ; M2 = Waktu 90 menit
T2M3 T2 = Suhu 65°C ; M3 = Waktu 120 menit
T2M4 T2 = Suhu 65°C ; M4 = Waktu 150 menit

3.4 Prosedur Penelitian

3.4.1 Persiapan Bahan Baku Biodiesel

Bahan baku dalam pembuatan biodiesel yaitu minyak sawit dari hasil ekstraksi
Spent Bleaching Earth (SBE). Prosedur ekstraksi minyak sawit dari Spent
Bleaching Earth (SBE) dilakukan dengan metode soxlethasimenggunakan pelarut
heksana dengan waktu kurang lebih 4-6 jam dan suhu 65°C. Setelah itu dilakukan
proses destilasi untuk mengeluarkan pelarut heksan dalam ekstrak minyak.

Prosedur ekstraksi minyak dalam SBE dapat dilihat pada diagram alir dibawabh ini.
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Spent Bleaching Earth
(SBE)

Soxletasi (T=65°C, t=6 jam

'

Destilasi

Ekstrak minyak
SBE

Gambar 1. Diagram alir ekstraksi minyak SBE(Siskayanti et al., 2019 yang
telah dimodifikasi

3.4.2 Karakterisasi Ekstrak Minyak SBE

Pada penelitian ini dilakukan penelitian pendahuluan yang bertujuan untuk
mengetahui karakterisasi Spent Bleaching Earth (SBE) dan dilanjutkan proses
produksi biodiesel. Karakterisasi SBE meliputi kadar asam lemak bebas (FFA)
pada minyak dalam SBE, kadar air dalam SBE, dan kadar abu SBE.

1. Analisis kadar asam lemak bebas

Analisis kadar asam lemak bebas pada penelitian ini dilakukan dengan
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 proses titrasi dengan larutan KOH 0,1 N
sampai muncul warna merah jambu dan tidak hilang warnanya selama 10 detik.
Setelah itu dihitung besarnya nilai bilangan asaam lemak bebas dengan rumus
dibawah ini:

MxVxN
1000 x m

Kadar Asam Lemak Bebas = X 100%

Keterangan :
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: Bobot molekul Asam Lemak Bebas (asam palmitat) (256,4 g/mol)
: Volume NaOH
: Normalitas NaOH

<L z2 < L

: Bobot sampel (gram)

2. Analisis kadar air minyak SBE
Berdasarkan SNI-01-2891-1992 analisis kadar air dengan prinsip metode oven
yaitu kehilangan bobot pada pemanasan 105°C dianggap sebagai kadar air yang
terdapat pada contoh. Cawan porselin yang akan digunakan dipanaskan pada
oven dengan suhu 105°C selama 1 jam, kemudian didinginkan didesikator
selama 30 menit dan timbang. Selanjutnya sampel SBE ditimbang sebanyak 5 g
pada cawan porselin yang sudah diketahui bobotnya kemudian dikeringkan
pada oven suhu 105°C selama 1 jam. Kemudian didinginkan dalam deksikator
30 menit, ditimbang, diulangi hingga diperoleh bobot tetap. Kadar air dihitung

dengan rumus berikut:

. B-C
Kadar Air = a X 100%

Keterangan :

A : Bobot minyak sebelum dikeringkan (gram)
B : Bobot cawan + sampel sebelum dikeringkan (gram)

C :Bobot cawan + sampel setelah dikeringkan (gram)

3. Analisis kadar abu minyak SBE
Berdasarkan SNI-01-2891-1992 analisis kadar abu memiliki prinsip pada
prosesnya pengabuan zat-zat organik diuraikan menjadi air dan CO; tetapi
mineral tidak. Proses analisis kadar abu dimulai dengan menimbang sampel
sebanyak 2-3 gram dalam cawan porselen yang sudah diketahui bobotnya.
Kemudian, sampel diarangkan diatas nyala pembakar dan diabukan dalam
tanur listrik bersuhu maksimum 550°C sampai sampel menjadi abu secara
sempurna (pintu tanur dibuka sekali-kali agar oksigen dapat masuk). Terakhir,
didinginkan dalam desikator dan ditimbang kembali. Kadar abu dapat dihitung

dengan rumus berikut :
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1
Kadar Abu = X 100%

Keterangan :

W : Bobot cawan kosong (gram)
W1 : Bobot minyak sebelum diabukan (gram)

W?2 : Bobot minyak + cawan sesudah diabukan (gram)
3.4.3 Penelitian Inti

Setelah tahap penelitian pendahuluan, dilaksanakan penelitian inti yaitu
esterifikasi dan transesterifikasi. Terdapat dua variabel pada penelitian inti yaitu
variabel tetap dan variabel bebas. Variabel tetap berupa jenis alkohol (metanol)
dan jenis katalis yaitu H2SO4 untuk esterifikasi dan NaOH untuk transesterifikasi.
Sementara variabel bebas berupa suhu dan waktu perlakuan. Suhu perlakuan
yang digunakan terdiri dari dua taraf yaitu (60°C dan 65°C) dan waktu perlakuan
yang digunakan terdiri dari empat taraf yaitu 60, 90, 120, dan 150 menit.

1. Proses esterifikasi
Proses esterifikasidilakukan apabila kadar asam lemak bebas atau free fatty
acid (FFA) pada minyak dalam SBE lebih dari 2% dan jika kadar asam lemak
bebas tidak lebih dari 2% maka langsung dilakukan proses transesterifikasi.
Tahapan proses esterifikasi dilakukan dengan cara mereaksikan ekstrak
minyak dari SBE dengan metanol dan katalis H.SO., Pertama yaitu dilakukan
pengukuran ekstrak minyak sebanyak 30 mL, kemudian dilarutkan ke dalam
metanol dengan perbandingan metanol dan berat minyak yaitu (6:1). Setelah
itu ditambahkan katalis H,SO4 sebanyak 2% dari berat minyak. Proses
esterifikasi dilakukan pada waktu 60 menit dengan kecepatan pengadukan 625
rom dengan suhu perlakuan yaitu 60°C dan 65°C, dan setelah proses
esterifikasi selesai dilanjutkan dengan proses transesterifikasi. Diagram alir

proses esterifikasi dapat dilihat pada Gambar 3.
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Minyak 30 mL

A

Esterifikasi (T=60, 65°C; t=90

menit, kecepatan pengadukan
625 rpm

Metanol :
minyak SBE
(6:1)

H2S042

A

Proses Transesterifikasi

Gambar 2. Diagram alir proses esterifikasi minyak SBE(Kusumaningtyas,
2011) yang telah dimodifikasi)

2. Proses transesterifikasi

Hasil proses esterifikasi disiapkan dan ditambahkan katalis NaOH sebanyak
2% dari berat minyak awal yang dilarutkan dengan metanol sebanyak 180 mL
dan diberi kecepatan pengadukan 625 rpm. Kondisi reaksi pada proses
transesterifikasi dilakukan pada suhu 60°C dan 65°C dan waktu reaksi pada
60, 90, 120, dan 150 menit sesuai kondisi perlakuan yang dapat dilihat pada
(Tabel 2) yang dilakukan sebanyak 3 kali ulangan. Setelah waktu proses
transeserifikasi sudah tercapai, proses diberhentikan. Kemudian hasil
transesterifikasi didinginkan sampai suhu ruang dan selanjutnya dilakukan
proses distilasi untuk memisahkan sampel dengan metanol, sehingga akan
didapatkan sampel yang mengandung campuran meti ester dan gliserol.
Kemudian dilakukan proses pemisahan sampai terbentuk 2 fasa, bagian paling
bawah adalah gliserol yang akan dikeluarkan terlebih dahulu sampai batas
antar fasa. Selanjutnya metal ester dicuci dengan akuades bersuhu 50°C
sebanyak 100 mL dengan pencucian berulang sampai pH netral, selanjutnya
sampel dikeringkan dalam oven bersuhu 105°C selama 30 menit agar sisa air
dan pelarut dalam biodiesel terupakan. Selanjutnya biodiesel yang dihasilkan
dilakukan analisis untuk menentukan rendemen, bilangan asam, bilangan
penyabunan, bilangan iod, dan indeks setana. Proses transesterifikasi dapat
dilihat pada Gambar 4.
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Gambar 3. Diagram alir proses transesterifikasi (Kusumaningtyas, 2011) yang
telah dimodifikasi)
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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 sesuai dengan penelitian
Suryani et al.(2014) yaitu berat biodiesel yang diperoleh dibagi dengan berat

minyak awal dengan persamaan sebagai berikut:

Whiodiesel

Rendemen = ——— X 100%
Wminyak

Keterangan :
W biodiesel = berat biodiesel (g)
W minyak = berat minyak (g)

3.5.2 Penentuan Kadar Air

Prosedur uji kadar air mengacu pada SN101-2891-1992 dengan metode oven yang
berprinsip pada kehilangan bobot pada pemanasan pada suhu 105°C. Posedur
pengujian kadar air diawali dengan penimbangan sampel (biodiesel) sebanyak 1-2
gram dalam cawan porselen yang sebelumnya sudah dikeringkan dan ditimbang
bobotnya. Sampel kemudian dikeringkan dalam oven suhu 105°C selama 3 jam.
Kemudian didinginkan dalam desikator , ditimbang dan diulangi sampai diperoleh

bobot konstan. Kadar air dapat dihitung melalui persamaan berikut ini:

. B-C
Kadar Air = e X 100%

Keterangan :
A : Bobot biodiesel sebelum dikeringkan (gram)
B : Bobot cawan + sampel sebelum dikeringkan (gram)

C : Bobot cawan + sampel setelah dikeringkan (gram)
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3.5.3 Penentuan Angka Asam

Angka asam adalah ukuran jumlah asam lemak bebas, dihitung berdasarkan berat
molekul dari asam lemak atau campuran asam lemak. Sebanyak 1 g sampel
dimasukkan ke Erlenmeyer 250 mL dan ditambahkan 50 mL etanol 96%
kemudian dipanaskan pada suhu 65°C sambil diaduk sampai berbentuk larutan
yang homogen. Setelah itu ditambahkan 3-5 tetes indikator fenolftalein (pp) 1%
dan dihomogenkan. Kemudian dilakukan titrasi dengan larutan KOH 0.1 N hingga
terbentuk warna merah muda permanen kira-kira selama 15 detik. Kemudian

dilakukan perhitungan angka asam dengan rumus berikut (Sulastri, 2011):

. 56,1xVx N
Bilangan asam = ————

Keterangan :

\% : volume KOH yang dibutuhkan untuk tirrasi (ml)
N : normalitas KOH

m : berat sampel biodesel (gram)

56,1 :berat molekul KOH

3.5.4 Penentuan Bilangan Penyabunan

Analisis bilangan penyabunan pada penelitian ini dilakukan mengikuti prosedur
pada penelitian Sulastri (2011) yaitu sebanyak 1 gram biodiesel dimasukkan ke
dalam Erlenmeyer, kemudian ditambahkan 12,5 ml KOH-alkoholis 0,5 N.
Selanjutnya labu 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 1 menit kemudian ditambah 3-5 tetes indikator fenolftalein (PP) 1%,
dan dititrasi dengan larutan HCI 0,5 N hingga warna merah jambu hilang. Dengan

persamaan sebagai berikut :

(Vb-Vs)xNx56,1

m

Bilangan Penyabunan =
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Keterangan :

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

Vs = volume HCI (ml) yang dibutuhkan untuk menitrasi sampel minyam
N = normalitas larutan KOH-alkoholis

m = bobot biodiesel

56,1 = berat equivalen KOH

3.5.5 Penentuan Angka lod

Analisis bilangan iod pada penelitian ini mengikuti prosedur pada penelitian
Sulastri (2011) yaitu sebanyak 0,5 g biodiesel dimasukkan ke dalam labu
Erlenmeyer 250 ml yang dibungkus rapat dengan alumunium 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 KI
15% dan dikocok, lalu dititrasi dengan larutan Na S;O3 0,1 N hingga larutan
berubah warna merah kekuningan menjadi kuning pucat. Setelah itu larutan
tersebut ditetesi dengan larutan indikator amilum atau kanji 4 tetes (larutan
berubah menjadi berwarna kuning gelap), dan titrasi dilanjutkan hingga warna

kuning tersebut hilang. Dengan persamaan sebagai berikut :

(Vb-Vs)xNx12,69

Bilangan lod = -

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
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3.5.6 Penentuan Angka Setana

Analisis indeks sentana pada penelitian ini mengikuti metode AOCS (American
Oil Chemist Society) yang telah dilakukan pada penelitian Krisnangkura (1986)

dengan persamaan sebagai berikut :

Indeks Setana =46,3 + (%) —-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 diperoleh dapat disimpulkan sebagai
berikut:

1.

Perlakuan suhu reaksi berpengaruh terhadap bilangan asam, bilangan
penyabunan, dan indeks setana biodiesel yang dihasilkan, namun suhu
reaksi tidak perpengaruh pada rendemen dan bilangan iod.

Perlakuan waktu reaksi berpengaruh terhadap rendemen, bilangan asam,
bilangan penyabunan, bilangan iod, serta indeks setana.

Suhu reaksi terbaik dan waktu reaksi terbaik dalam penelitian ini adalah
perlakuan T2M4 yaitu suhu reaksi 65°C dan waktu reaksi 150 menit yang
menghasilkan biodiesel dengan rata-rata rendemen 33,195%; bilangan
asam 16045 mg KOH/gram; bilangan penyabunan 192,059 mg
KOH/gram ; bilangan iod 43,807 g 12/100 g; indeks setana 64,914 ; dan
kadar air 4,388%.

5.2 Saran

Pada penelitian selanjutnya perlu dilakukan kajian lebih lanjut pada penggunaan

alat oven dalam proses pengeringan biodiesel yang dapat digantikan dengan oven

vakum untuk menghasilkan kadar air dan bilangan asam yang memenuhi
syaratdalam SNI 7182 : 2015.
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