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Dalam penelitian ini telah dilakukan sintesis katalis CaO/SiO2 dari CaCO3 (batu 

kapur) dan silika sekam padi dengan komposisi massa 1:10 menggunakan metode 

sol gel, dan aplikasinya sebagai katalis dalam transesterifikasi minyak kelapa sawit 

dengan metanol. CaCO3 dikalsinasi 600 oC untuk mendapatkan CaO, selanjutnya 

katalis disintesis dengan penambahan CaO ke dalam larutan silika. Sebelum 

digunakan, katalis dikalsinasi dengan variasi suhu 500, 600, 700, 800, dan 900 oC 

selama 6 jam. Analisis XRD menunjukkan katalis yang dikalsinasi pada suhu 500 

dan 600 oC masih berada pada fasa amorf sedangkan pada suhu 700-900 oC sudah 

terdapat fasa kristalin dan persen kristalinitas tertinggi yakni sebesar 41,88% yaitu 

pada sampel yang dikalsinasi pada suhu 800 oC. Analisis dengan SEM 

mengidentifikasikan morfologi ditandai dengan adanya partikel berbentuk batang 

pada suhu kalsinasi 800 oC. Uji aktivitas katalitik terbaik pada reaksi 

transesterifikasi ditunjukkan oleh katalis yang dikalsinasi pada suhu 800 ℃. 

Kondisi percobaan transesterifikasi diperoleh pada penggunaan nisbah metanol 

terhadap minyak 1:10, jumlah katalis 15%, dan waktu reaksi 6 jam pada suhu 70 

℃, dengan tingkat konversi minyak menjadi biodiesel maksimum yang dicapai 

adalah sebesar 48%. Hasil analisis dengan GC-MS menunjukkan bahwa biodiesel 

terdiri dari metil oleat dan metil palmitat, sesuai dengan kandungan utama asam 

lemak dalam minyak kelapa sawit. Karakterisasi fisik biodiesel seperti densitas dan 

viskositas belum memenuhi standar SNI 7182:2015. 
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ABSTRACT 

 

 

THE EFFECT OF CALCINATION TEMPERATURES ON THE 

ACTIVITY OF CaO/SiO2 WITH MASS COMPOSITION 1:10 AS 

CATALYST FOR TRANSESTERIFICATION OF CRUDE PALM OIL 

 

 

By 

 

RANDI SEPTIANTO 

 

 

 

 

 

In this research, the synthesis of CaO/SiO2 catalyst from CaCO3 (limestone) and 

rice husk silica with a mass composition of 1:10 using the sol gel method has been 

carried out, and its application as a catalyst in the transesterification of palm oil with 

methanol. CaCO3 is calcined at 600 C to obtain CaO, then the catalyst is 

synthesized by adding CaO to a silica solution. Prior to use, the catalyst was 

calcined at various temperatures of 500, 600, 700, 800 and 900 C for 6 hours. XRD 

analysis showed that the catalyst calcined at 500 and 600 C was still in the 

amorphous phase, while at 700-900 C there was already a crystalline phase and the 

highest percentage of crystallinity was 41.88%, namely in the sample calcined at 

800 C. Analysis by SEM identified morphology characterized by the presence of 

rod-shaped particles at 800 C calcination temperature. The best catalytic activity 

test in the transesterification reaction was shown by the catalyst which was calcined 

at 800 ℃. The transesterification experimental conditions were obtained using a 

methanol to oil ratio of 1:10, the amount of catalyst was 15%, and the reaction time 

was 6 hours at 70 ℃, with the maximum conversion rate of oil to biodiesel achieved 

being 48%.The results of the GC-MS analysis show that biodiesel consists of 

methyl oleate and methyl palmitate, according to the main content of fatty acids in 

palm oil. The physical characteristics of biodiesel such as density and viscosity do 

not meet SNI 7182:2015 standards. 

 

 

Keywords: CaO/SiO2 catalyst, sol gel method, palm oil, transesterification, 

biodiesel. 
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I. PENDAHULUAN 

 

 

 

1.1 Latar Belakang 

 

Indonesia merupakan negara yang kaya keanekaragaman energi dan sumber daya 

mineral.  Lebih dari 100 tahun, minyak bumi menjadi tumpuan ekonomi 

Indonesia, namun saat ini cadangannya mulai menipis.  Sementara itu, masih ada 

potensi energi lainnya yang pemanfaatannya belum optimal seperti batubara, Coal 

Bed Methane (CBM), shale gas, dan Energi Baru Terbarukan (EBT) (Kementrian 

Energi Sumber Daya Mineral, 2020).  Pengembangan potensi energi lain telah 

menjadi perhatian peneliti khususnya untuk mencari bahan bakar alternatif yang 

dapat diperbaharui, salah satunya adalah biodiesel. 

 

Penggunaan biodiesel seiring dengan kebijakan pemerintah berdasarkan Instruksi 

Presiden Nomor 1 Tahun 2006 tentang penyediaan dan pemanfaatan bahan bakar 

nabati sebagai bahan bakar alternatif.  Pemanfaatan bahan bakar nabati domestik 

mengalami peningkatan dari tahun ke tahun. Menurut Kementrian Energi Sumber 

Daya Mineral. (2020) pada tahun 2019, produksi Bahan Bakar Nabati (BBN) 

mencapai 8,39 juta kL, atau meningkat 418% dibandingkan dengan tahun 2015 

yang mencapai 1,62 juta kL.  Konsumsi biodiesel untuk kebutuhan terus 

meningkat dengan laju pertumbuhan rata-rata 4,9% per tahun mengikuti 

pertumbuhan kebutuhan minyak solar dan mandatori biodiesel (Badan Pengkajian 

dan Penerapan Teknologi., 2021).  

 

Biodiesel adalah bahan bakar alternatif yang diformulasikan khusus untuk mesin 

diesel dan dapat diproduksi dari minyak nabati atau lemak hewani.  Secara kimia 

biodiesel merupakan campuran Fatty Acid Methyl Ester (FAME) yang berasal 

dari reaksi trigliserida dan metanol dengan adanya katalis.  Secara umum minyak 

nabati yang sering digunakan untuk pembuatan biodiesel antara lain minyak 

kelapa sawit (Efri Mardawati et al., 2019), minyak biji karet (Pandiangan et al., 
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2016), minyak jarak pagar (Kumar Tiwari et al., 2007), dan minyak kelapa 

(Pandiangan and Simanjuntak, 2013). Pada penelitian ini digunakan minyak 

kelapa sawit sebagai bahan baku biodiesel.  Bagian penghasil minyak dari kelapa 

sawit adalah kernel di dalam kacang dan mesokarp luar.  Kandungan asam lemak 

adalah perbedaan utama di antara keduanya.  Minyak dari mesokarp luar kaya 

akan asam palmitat dan oleat (sekitar 50% lemak jenuh) yang sangat bermanfaat 

untuk produksi biodiesel, sedangkan minyak inti sawit kaya akan asam laurat 

(lebih dari 89% lemak jenuh) (Demirbaş., 2003).  Biodiesel dapat dibuat melalui 

transesterifikasi, esterifikasi, dan konversi enzimatis.  Pada penelitian ini biodiesel 

diproduksi melalui reaksi transesterifikasi.   

 

Transesterifikasi merupakan salah satu metode yang sering digunakan secara 

komersial untuk menghasilkan biodiesel dimana pada prosesnya melibatkan reaksi 

antara ester (trigliserida) dan alkohol untuk membentuk ester dan alkohol baru. 

Jenis alkohol yang digunakan pada penelitian ini adalah metanol, karena harga 

dan ketersediaannya yang mudah didapat (Xie and Yang, 2007).  Reaksi 

transesterifikasi diketahui sangat lambat sehingga membutuhkan waktu reaksi 

yang cukup lama. Oleh karena itu, dalam reaksi ini diperlukan adanya katalis. 

  

Katalis merupakan suatu zat yang mempercepat laju reaksi kimia pada suhu 

tertentu.  Katalis yang umum digunakan dalam proses transesterifikasi untuk 

menghasilkan biodiesel adalah katalis homogen, baik asam kuat maupun basa 

kuat.  Katalis homogen memiliki unjuk kerja yang baik, tetapi jenis katalis ini 

memiliki kelemahan seperti bersifat satu fasa dengan produk yang dihasilkan 

sehingga sulit untuk dipisahkan dari produk (Zabeti et al., 2009).  Untuk 

mengatasi kelemahan katalis homogen, dewasa ini telah dikembangkan katalis 

heterogen atau katalis padatan (solid catalyst).  Jenis katalis ini lebih mudah 

dipisahkan dari produknya, tidak bersifat korosif, dan dapat didaur ulang, 

sehingga penggunaannya lebih hemat dan lebih ramah lingkungan (Thitsartarn 

and Kawi., 2011).  Katalis heterogen yang telah dilaporkan untuk produksi 

biodiesel dapat berupa oksida campuran basa, oksida logam yang didoping alkali, 

dan oksida logam tanah (Wu et al., 2013).  

 



3 

 

 

Berbagai zat padat telah dimanfaatkan sebagai penyangga katalis heterogen, yakni 

alumina (Evangelista et al., 2012), zeolit (Wu et al., 2013) dan silika (Pandiangan 

and Simanjuntak., 2013).  Katalis heterogen terdiri dari dua komponen dasar, 

yakni penyangga dan situs aktif.  Penyangga adalah zat padat berpori dimana situs 

aktif ditempatkan.  Situs aktif yang digunakan pada umumnya adalah oksida 

logam, dan salah satu diantaranya adalah oksida logam alkali tanah yakni CaO 

(Choudhury et al., 2014), MgO (Mohadesi et al., 2014), dan SrO (Tariq et al., 

2012). Dari tiga oksida tersebut, CaO merupakan situs aktif yang paling umum 

digunakan karena memiliki aktivitas katalitik dan kebasaan yang tinggi, kelarutan 

yang rendah dalam metanol, serta penggunaannya yang mudah karena tidak 

membutuhkan air yang berlebih untuk pencucian.  Selain memiliki keutamaan, 

CaO mempunyai kelemahan yakni mudah mengalami leaching yang dapat 

menyebabkan reaksi penyabunan (Pandiangan et al., 2016).  Untuk mencegah 

terjadinya proses leaching maka digunakan suatu penyangga katalis berupa SiO2, 

karena dengan adanya penyangga akan memperbaiki kekuatan mekanik, 

meningkatkan stabilitas termal dan efektivitas katalik (Meliyani., 2015).  

 

Pada penelitian ini disintesis katalis berpenyangga yakni CaO/SiO2. Penggunaan 

CaO/SiO2 sebagai katalis untuk produksi biodiesel telah dilaporkan oleh Moradi 

et al., (2014) dengan bahan baku minyak jagung dihasilkan konversi sebesar 

98.5%, Said et al., (2011) dengan bahan baku minyak kelapa sawit memperoleh 

konversi 93,21%, Pandiangan et al., (2016) dengan bahan baku minyak biji karet 

memperoleh konversi 92%, dan Supriyadi et al., (2018) dengan bahan baku 

minyak kemiri sunan memperoleh konversi 98,5%.  

 

Pada penelitian ini sintesis katalis CaO/SiO2 dilakukan dengan komposisi massa 

tetap, yakni 1:10. SiO2 yang digunakan pada penelitian ini bersumber dari sekam 

padi dan CaO bersumber dari batu kapur yang berasal dari Halaban, Sumatera 

Barat yang memiliki kandungan Ca sebesar 98% (Pandiangan et al., 2019).  

Proses pembentukan CaO dilakukan dengan cara kalsinasi pada kisaran suhu 500 -

1000 °C (Nunes and Castilhos, 2020).  Pada penelitian ini akan dikaji pengaruh 

suhu kalsinasi pada variasi suhu kalsinasi 500, 600, 700, 800, dan 900 ℃ terhadap 

aktivitas CaO/SiO2 sebagai katalis pada reaksi transesterifikasi minyak kelapa 
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sawit.  Karakterisasi material dilakukan dengan teknik X-Ray Fluorescence 

(XRF), X-Ray Diffraction (XRD),  Scanning Electron Microscopy (SEM), dan  

Fourier Transform Infra Red (FTIR).  Pada proses transesterifikasi dipelajari 

variabel kinetis yang dapat mempengaruhi persen konversi yang meliputi rasio 

metanol terhadap minyak sawit, jumlah katalis, dan waktu transesterifikasi.  

Produk transesterifikasi dianalisis dengan metode Gas Chromatography-Mass 

Spectroscopy (GC-MS) dan parameter fisik. 

 

 

1.2 Tujuan Penelitian 

 

Adapun tujuan dilakukannya penelitian ini adalah: 

1. Mensintesis katalis CaO/SiO2 menggunakan batu kapur sebagai sumber CaO 

dan sekam padi sebagai sumber SiO2 dengan metode sol gel. 

2. Mengkarakterisasi katalis dengan XRF, XRD, SEM, dan FTIR. 

3. Mempelajari pengaruh suhu kalsinasi terhadap aktivitas katalitik CaO/SiO2 

dengan komposisi massa 1:10 pada reaksi transesterifikasi minyak kelapa 

sawit dengan metanol. 

4. Mengkaji pengaruh variabel kinetis pada reaksi transesterifikasi minyak 

kelapa sawit meliputi nisbah metanol terhadap minyak, jumlah katalis dan 

waktu reaksi. 

5. Mengkarakterisasi produk biodiesel hasil transesterifikasi dengan metode GC-

MS, densitas, dan viskositas. 

 

 

1.3 Manfaat Penelitian 

 

Hasil penelitian ini diharapkan dapat digunakan sebagai dasar untuk 

pengembangan lebih lanjut katalis heterogen dari bahan baku yang lebih murah 

serta meningkatkan pemanfaatan silika sekam padi dan batu kapur menjadi 

produk yang bernilai ekonomis.  



 

 

 

 

 

 

II.  TINJAUAN PUSTAKA 

 

 

 

2.1 Biodiesel 

 

Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif dan terbarukan yang saat ini sedang 

dikembangkan sebagai pengganti bahan bakar fosil.  Biodiesel dapat diproduksi 

dari bahan baku minyak nabati atau lemak hewani yang mengandung mono alkil 

ester dari rantai panjang asam-asam lemak jenuh maupun tidak jenuh.  Produksi 

biodiesel bermula pada tahun 1900an ketika Sir Rudolph Diesel berhasil 

menjalankan mesin diesel konvensional dengan menggunakan minyak nabati 

tanpa modifikasi apapun.  Akan tetapi, penelitian lebih lanjut membuktikan bahwa 

penggunaan minyak nabati dan lemak hewan secara langsung sebagai bahan bakar 

diesel kurang tepat dikarenakan memiliki massa molekul yang besar, volatilitas 

yang rendah, dan viskositas kinematik yang tinggi yang berakibat pada penurunan 

kerja mesin dan munculnya masalah pada mesin.  Untuk mengatasi permasalahan 

tersebut, beberapa metode telah diujicobakan seperti pencampuran biodiesel 

dengan petrodiesel, mikroemulsifikasi, pirolisis, dan transesterifikasi (Zahan and 

Kano, 2018).  

 

Biodiesel memiliki banyak kelebihan yakni tidak beracun, mengemisikan karbon 

dioksida dalam jumlah sedikit, serta bebas sulfur sehingga bersifat lebih ramah 

lingkungan dibandingkan bahan bakar diesel berbasis fosil (Martínez et al., 2019).  

Biodiesel dapat dibuat dengan bahan baku seperti minyak nabati atau lemak 

hewani, dimana pada bahan baku tersebut terdapat komponen penyusunnya yakni 

monoalkil ester asam lemak, umumnya merupakan metil ester.  Metil ester atau 

etil ester adalah senyawa yang relatif stabil, cair pada suhu ruang (titik leleh 

antara 4-18 °C), non korosif, dan titik didihnya rendah (Allen et al., 1999).  

Secara kimiawi, biodiesel merupakan turunan lipid dari golongan monoalkil ester 

dengan panjang rantai karbon 12-20 (Darnoko and Cheryan, 2000).  Sebagai 

bahan bakar alternatif, biodiesel memiliki titik nyala dan angka setana yang lebih 
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tinggi, residu karbon yang sedikit, kandungan abu rendah sehingga baik untuk 

kerja mesin.  

 

 

2.2 Bahan Baku Biodiesel 

 

Bahan baku untuk produksi biodiesel meliputi sumber biologis seperti minyak 

nabati, minyak kedelai dan beberapa lemak hewan.  Biodiesel adalah bahan bakar 

terbarukan yang dapat terurai secara hayati, tidak beracun, dan bersih dengan sifat 

yang mirip diesel konvensional.  Biodiesel dihasilkan dari sumber daya 

terbarukan, dan memiliki profil emisi rendah serta bermanfaat bagi lingkungan. 

Produksi biodiesel menghabiskan biaya yang cukup besar disebabkan tingginya 

biaya bahan baku (sekitar 70-75% dari total biaya), sehingga biodiesel masih 

belum umum digunakan dalam kehidupan sehari-hari meskipun bahan bakar ini 

telah dikembangkan selama sekitar tiga dekade, oleh karena itu pemilihan bahan 

baku biodiesel yang lebih murah dapat menjadi solusi.  Salah satu bahan baku 

yang dapat digunakan adalah minyak nabati karena dapat diperbaharui, memiliki 

kandungan energi yang tinggi, dan memiliki keamanan energi yang hampir sama 

dengan petroleum diesel. 

 

Biodiesel yang dihasilkan dari minyak nabati juga memiliki karakteristik yang 

serupa dengan bahan bakar diesel biasa, sehingga dapat digunakan sebagai bahan 

bakar campuran ataupun pengganti.  Beberapa penelitian juga telah dilakukan 

guna mempelajari bahan baku alternatif yang mengandung asam lemak dan 

berpotensi namun relatif murah dengan tujuan mengurangi biaya produksi, seperti 

minyak nabati pangan, minyak nabati non-pangan, dan lemak hewan. Komposisi 

asam lemak yang terkandung pada beberapa bahan baku alternatif untuk produksi 

biodiesel menurut Zahan and Kano. (2018) dapat dilihat pada Tabel 1. 
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Tabel 1. Persentase asam lemak pada berbagai bahan baku biodiesel 

Sumber 

% (wt) 

Palmitat 

(C16-0) 

%(wt) 

Stearat 

(C18-0) 

%(wt) 

Oleat 

(C18:1) 

%(wt) 

Linoleat 

(C18-2) 

%(wt) 

Linolenat 

(C18:3) 

Minyak Nabati 

Pangan 

     

Kelapa Sawit 45 4 39 11 -* 

Kedelai 7-14 1,4-5,5 19-30 44-62 4-11 

Biji Bunga 

Matahari 

3-10 1-10 14-35 55-75 <0,3 

Rapa 2,5-6,5 0,8-3,0 53-70 15-30 5-13 

Jagung 8-10 1-4 30-50 34-56 0,5-1,5 

Kelapa 7-10 1-4 5-8 1-3 -* 

Minyak Nabati 

Non-Pangan 

     

Biji Karet 6,47-9,9 6,6-9,9 12,8-

24,95 

18,87-

24,95 

7,97-18,23 

Biji Kapuk 19,2 2,6 17,4 39,7 1,5 

Jarak Kaliki 1,1 1,0 3,3 3,6 0,32 

Biji Sitrus 26,9 4,62 25,55 37,65 3,80 

Nimba 18,1 18,1 44,5 18,45 0,2 

Jarak Pagar 10-17 5-10 36-64 18-45 2,4-3,4 

Biji Kapas 21,4-26,4 2,1-5,0 14,7-

21,7 

46,7-

58,2 

0,0 

Lemak Hewan      

Lemak Ayam 19,8 6,1 34,6 30,9 2,9 

Lemak Sapi 24,8 20,6 46,4 2,7 0,0 

Lemak Minyak 

Ikan 

21,6 4,1 17,3 1,7 2,9 

Lemak Daging 

Sapi 

10,1 6,0 35,0 36,0 -* 

*tidak spesifik 

(Zahan and Kano, 2018) 

 

Minyak nabati dapat dimanfaatkan untuk bahan baku transesterifikasi karena 

memiliki kandungan asam lemak yang tinggi sehingga dapat diubah menjadi 

biodiesel. Untuk pemanfaatan biodiesel secara komersial, pemerintah Indonesia 

telah menetapkan persyaratan mutu dalam SNI 7182:2015. Minyak kelapa sawit 

mengandung asam palmitat (C16) dan asam oleat (C18) yang diketahui dapat 

digunakan sebagai bahan baku produksi biodiesel.  

 

Minyak kelapa sawit atau crude palm oil (CPO) merupakan trigliserida yang 

terdiri dari berbagai asam lemak metil ester, diketahui asam lemak tertinggi yang 

ada dalam minyak kelapa sawit adalah metil palmitat dan metil oleat (Zahan and 
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Kano., 2018). Kualitas minyak kelapa sawit yang digunakan untuk produksi 

biodiesel harus diuji agar mengetahui kualitas dari minyak sebelum digunakan 

untuk transesterifikasi. Sifat fisika minyak kelapa sawit menurut Likozar and 

Levec. (2014) dapat dilihat pada Tabel 2. 

 

Tabel 2. Sifat fisika dari minyak kelapa sawit. 

Sifat Minyak Kelapa Sawit (CPO) 

Bobot jenis pada suhu kamar 0,9 

Indeks bias 40oC 1,4565 – 1,4585 

Bilangan iod 48 – 56 

Bilangan penyabunan 196 – 205 

Titik leleh 

Warna 

Bau 

Tingkat kejernihan 

25oC – 50oC 

Kuning, kuning kecoklatan 

Khas minyak sawit 

Jernih 

(Likozar and Levec, 2014) 

 

 

2.3 Reaksi Transesterifikasi 

 

Di antara bermacam metode yang ada, proses yang paling umum digunakan untuk 

memproduksi biodiesel adalah proses transesterifikasi. Secara umum, proses ini 

melibatkan reaksi antara trigliserida dengan alkohol, dengan bantuan katalis 

sehingga produk yang dihasilkan metil ester serta gliserol sebagai produk 

samping. Satu mol trigliserida bereaksi dengan tiga mol alkohol untuk 

memproduksi tiga mol senyawa metil ester dan satu mol gliserol. Reaksi 

transesterifikasi secara umum digambarkan pada Gambar 1.

 

 

Gambar 1. Reaksi transesterifikasi (Mohadesi et al., 2014) 
 

Untuk meningkatkan laju reaksi transesterifikasi dan konversi biodiesel maka 

digunakan katalis dan alkohol berlebih dengan tujuan menggeser kesetimbangan 
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reaksi ke arah sisi produk karena reaksi ini bersifat reversible (Mohadesi et al., 

2014). Secara sederhana, proses transesterifikasi melibatkan alkohol, termasuk 

metanol dan etanol, dan katalis. Untuk mendapatkan katalis yang baik maka 

perlunya diketahui faktor-faktor yang mempengaruhi reaksi transesterifikasi. 

 

 

2.4  Faktor-Faktor yang Mempengaruhi Reaksi Transesterifikasi 

 

Reaksi transesterifikasi dalam pembuatan biodiesel dipengaruhi oleh beberapa 

faktor, diantaranya adalah waktu, pengadukan, katalis dan suhu. Secara umum, 

pada proses reaksi kimia, semakin lama waktu reaksi maka interaksi antar 

molekul semakin intensif dan menghasilkan produk yang lebih banyak. Prinsip ini 

juga berlaku pada reaksi transesterifikasi. 

 

Dalam penelitian yang dilakukan oleh Sun et al. (2014), mempelajari pengaruh 

waktu transesterifikasi dari minyak kacang kedelai,  dengan variasi waktu reaksi 

yang berbeda antara 0,5 sampai 4 jam, dan waktu optimum yang didapatkan 

adalah 4 jam dengan persen konversi sebesar 94,3%. Bahan baku yang sama juga 

telah dilaporkan oleh Samart et al. (2010) pada waktu yang berbeda, yakni 6, 8, 

dan 10 jam, dan didapatkan bahwa waktu optimum adalah 8 jam dengan persen 

konversi sebesar 95,2%. Beberapa penelitian juga telah dilakukan dengan minyak 

nabati yang berbeda, dan melaporkan waktu bervariasi, antara lain minyak biji 

kapas dengan waktu optimum 8 jam (Chen et al., 2007), minyak jarak pagar 

dengan waktu optimum 2,5 jam (Zhu et al., 2006), minyak kelapa sawit waktu 

optimum 1 jam (Jitputti et al., 2006) dan minyak kelapa waktu optimum 1,5 jam 

(Padil et al., 2012).  

 

Selain waktu, pengadukan juga berperan penting dalam pembentukan produk 

akhir (monoalkil ester atau biodiesel), karena perlakuan ini menambah frekuensi 

tumbukan antara molekul zat pereaksi dengan zat yang bereaksi sehingga 

mempercepat reaksi dan reaksi terjadi sempurna. Pengadukan sangat penting 

karena larutan minyak, katalis, dan metanol merupakan larutan yang immiscible.  

Hayyan et al. (2011) mempelajari pengaruh pengadukan yakni 200 rpm, 400 rpm, 

600 rpm dan 800 rpm selama 60 menit sementara parameter lainnya konstan. Pada 
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400 rpm dihasilkan persen konversi 94,78% dari produk akhir diperoleh. Jika 

kecepatan pengadukan rendah, maka produk yang diperoleh juga lebih rendah. Di 

sisi lain jika pengadukan lebih tinggi, maka dapat menyebabkan pembentukan 

sabun (Eevera et al., 2009).  

 

Faktor berikutnya yang mempengaruhi reaksi transesterifikasi adalah katalis. 

Secara umum katalis berfungsi untuk mempercepat reaksi. Katalis juga berfungsi 

untuk mengurangi energi aktivasi pada suatu reaksi sehingga pada suhu tertentu 

kecepatan reaksi menjadi semakin meningkat. Pada reaksi transesterifikasi 

terdapat dua jenis katalis yang umum digunakan yakni katalis homogen dan 

heterogen. Katalis homogen merupakan katalis yang memiliki fasa yang sama 

dengan reaktan dan produk sedangkan katalis heterogen merupakan katalis yang 

mempunyai fasa yang tidak sama dengan reaktan dan produk.  Beberapa katalis 

homogen yang sering digunakan dalam reaksi transesterifikasi adalah katalis asam 

kuat seperti H₂SO4 (Al-Widyan & Al-Shyoukh., 2002; Ong et al., 2013), HCl 

(Boucher et al., 2008), maupun basa kuat seperti KOH (Agarwal et al., 2012) dan 

NaOH (Reyero et al., 2015). Penggunaan katalis homogen memiliki beberapa 

kelemahan seperti bersifat korosif, sulit dipisahkan dari produk, mencemari 

lingkungan, dan tidak dapat digunakan kembali (Zabeti et al., 2009). Beberapa 

katalis heterogen yang sering digunakan adalah oksida logam seperti CaO 

(Choudhury et al., 2014), MgO (Mohadesi et al., 2014), dan SrO (Tariq et al., 

2012) dan lain-lain. Keuntungan menggunakan katalis ini adalah mempunyai 

aktivitas yang tinggi, kondisi reaksi yang ringan, masa hidup katalis yang panjang, 

biaya katalis yang rendah, tidak korosif, dan dapat dengan mudah dipisahkan dari 

produk. 

 

Selanjutnya, faktor yang mempengaruhi reaksi transesterifikasi adalah suhu. 

Semakin tinggi suhu reaksi yang digunakan maka semakin cepat reaksi 

berlangsung maka semakin banyak produk yang dihasilkan (Marchetti et al., 

2007). Suhu reaksi adalah faktor penting lainnya yang mempengaruhi konversi 

biodiesel. Misalnya suhu reaksi yang lebih tinggi meningkatkan laju reaksi dan 

memperpendek waktu reaksi karena pengurangan viskositas minyak.  
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2.5 Sifat-sifat Penting Biodiesel 

 

Di samping analisis komponen penyusun biodiesel, uji kelayakan biodiesel juga 

ditentukan dari beberapa parameter fisik. Berdasarkan Standar Nasional Indonesia 

(SNI) 7182:2015, beberapa sifat-sifat penting yang digunakan sebagai standar 

kelayakan biodiesel pada penelitian ini adalah viskositas dan densitas. 

 

2.5.1 Viskositas 

 

Viskositas adalah resistensi yang dihasilkan dalam cairan untuk mengalir. Cairan 

yang bergerak cepat seperti air memiliki viskositas yang rendah dan cairan yang 

bergerak lambat seperti madu memiliki viskositas yang tinggi. Pada umumnya 

viskositas minyak nabati lebih tinggi dibandingkan dengan viskositas solar, maka 

dengan dilakukanya proses transesterifikasi dapat menurunkan nilai viskositas 

biodiesel yang sesuai dengan SNI 7182:2015. Viskositas kinematik dapat 

ditentukan dengan menggunakan Persamaan 2. Viskositas dapat dibedakan atas 

viskositas dinamik (µ) dan viskositas kinematik (υ).  

 

                                        𝜐 =
𝜋

𝜌
        (1)    

Keterangan: 

υ = viskositas kinematik (cSt) 

µ = viskositas dinamik (poise) 

ρ = rapat massa (g/cm3) 

 

Nilai viskositas dapat diukur dengan alat viskometer Ostwald. Persamaan 2 untuk 

menghitung nilai viskositas dengan menggunakan viskometer Ostwald: 

 

𝜂 =  𝜂0
𝑡 .𝜌

 𝑡0 .𝜌0
           (2) 

Keterangan: 

η = viskositas cairan pembanding 

t = waktu aliran cairan sampel 

to= waktu aliran pembanding 

ρ = massa jenis cairan sampel 

ρo = massa jenis cairan pembanding 
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Menurut SNI 7182:2015 biodiesel yang baik harus memiliki viskositas kisaran 

2,3-6,0 mm2/s. Pada penelitian sebelumnya, Santoso et al., (2019) melaporkan 

viskositas biodiesel dari minyak kelapa sawit menggunakan katalis K2O/Al2O3 

dihasilkan viskositas sebesar 4,33 mm²/s, Hasil ini menunjukkan bahwa biodiesel 

dari minyak kelapa memenuhi standar viskositas dari SNI. Selain itu, beberapa 

peneliti juga menguji viskositas biodiesel dari berbagai jenis minyak nabati, 

(Haryono et al., 2020) mendapatkan hasil viskositas biodiesel dari minyak kemiri 

sunan dengan katalis CaO/SiO2 sebesar 2,49 cSt, dan (Padil et al., 2010) 

mendapatkan hasil biodiesel dari minyak kelapa menggunakan katalis CaCO3, 

dihasilkan viskositas sebesar 2,441 mm2/s. hasil tersebut memenuhi standar SNI 

7182:2015 dengan kisaran 2,3-6,0 mm2/s (cSt).  

 

2.5.2 Densitas 

 

Densitas adalah pengukuran massa setiap satuan volume benda pada suhu tertentu. 

Sebuah benda yang memiliki massa jenis lebih tinggi (contohnya besi) akan 

memiliki volume yang lebih rendah daripada benda bermassa sama yang memiliki 

massa jenis lebih rendah (contohnya air). Semakin tinggi massa jenis benda, maka 

semakin besar massa setiap volumenya (Warren et al., 2006). Kerapatan suatu 

fluida (ρ) dapat didefinisikan sebagai massa per satuan volume, dapat dihitung 

menggunakan Persamaan 3. 

 

𝜌𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙 =
𝑚𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙

𝑚𝑎𝑖𝑟
 𝑥 𝜌𝑎𝑖𝑟     (3) 

Keterangan: 

ρ  = rapat massa (kg/m3)  

m = massa (kg) 

 

Berdasarkan SNI 7182:2015, massa jenis standar biodiesel sebesar 0,850-0,890 

g/mL. Padil et al., (2010) melaporkan biodiesel minyak kelapa memiliki massa 

jenis sebesar 0,86 g/mL dengan menggunakan katalis CaCO3, Haryono et al., 

(2020) melaporkan biodiesel dari minyak kemiri sunan menggunakan katalis 

CaO/SiO2 memiliki densitas sebesar 880 kg/m3, dan Santoso et al., (2019) 

mendapatkan densitas biodiesel dari minyak kelapa sawit (CPO) sebesar 0,89 
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g/mL. Hal ini menunjukkan bahwa biodiesel yang dihasilkan pada penelitian 

tersebut sudah memenuhi standar SNI 7182:2015. 

 

 

2.6 Katalis Heterogen 

 

Katalis heterogen merupakan katalis yang berupa padatan/fasa padat yang 

memiliki fasa yang berbeda antara reaktan dengan produk yang dihasilkan. Oleh 

karena itu, katalis ini mudah untuk dipisahkan dari produk yang dihasilkan dan 

memungkinkan untuk didaur ulang sehingga lebih bersifat ramah lingkungan. 

Katalis heterogen memiliki beberapa kelebihan yakni lebih efektif dan efisien, 

mudah digunakan dalam beragam media, tidak korosif, relatif murah, dan dapat 

dengan mudah diaktifkan untuk mendapatkan katalis yang diinginkan (Efri 

Mardawati et al., 2019; Padil et al., 2010; Zanuttini et al., 2014). Pada prinsipnya 

terdapat dua komponen dasar penyusun katalis heterogen yakni situs aktif dan 

penyangga. 

 

2.6.1 Situs Aktif 

 

Situs aktif merupakan komponen utama pada katalis heterogen yang berupa 

logam-logam transisi yang memiliki orbital d kosong atau memiliki elektron 

tunggal yang disumbangkan pada molekul reaktan sehingga terbentuk ikatan baru 

dengan kekuatan ikatan tertentu. Beberapa logam yang telah diaplikasikan sebagai 

situs aktif diantaranya Fe, Ca (Nunes and Castilhos, 2020), dan Ni (Tadeus et al., 

2013). Tetapi, situs aktif yang sering digunakan pada proses reaksi 

transesterifikasi adalah logam atau oksida logam berpenyangga seperti Fe/SiO₂ 

(Lu et al., 2020), MgO/SiO₂ (Mohadesi et al., 2014), TiO/SiO₂ (Pandiangan dan 

Simanjuntak, 2013) dan CaO/SiO₂ (Chen et al., 2015; Haryono et al., 2020; 

Pandiangan et al., 2016; Putra et al., 2017). Situs aktif dapat menjadi tidak aktif 

karena beberapa sebab seperti kehadiran CO2, CO dan senyawa-senyawa sulfur, 

serta suhu reaksi yang terlalu tinggi. Semakin banyak situs aktif yang terdapat 

pada katalis maka reaksi semakin berjalan semakin baik (Zhang et al., 2020).  
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2.6.2 Penyangga 

 

Penyangga adalah komponen utama yang cukup penting pada katalis selain situs 

aktif. Penyangga berfungsi untuk memberikan luas permukaan yang lebih besar 

bagi fasa aktif, meningkatkan stabilitas termal serta efektivitas katalis dan 

memperbaiki kekuatan mekanik. Material yang digunakan sebagai penyangga 

biasanya material yang mempunyai ketahanan mekanis, memiliki luas permukaan 

yang besar dan termal yang baik (Zdarta et al., 2018). Beberapa contoh penyangga 

yang sering digunakan adalah alumina  ( Pandiangan et al., 2019), zeolit (Wu et 

al., 2013) dan silika (Pandiangan and Simanjuntak., 2013).  

 

 

2.7 Kalsium Karbonat (CaCO3) 

 

Kalsium karbonat (CaCO3) merupakan zat yang umum ditemukan di batuan dan 

merupakan komponen utama yang terdapat dalam batu kapur, mutiara, cangkang 

organisme laut, kulit telur dan siput. Kalsium karbonat merupakan mineral 

inorganik yang tersedia dengan harga terjangkau secara komersial. Pada penelitian 

ini jenis batuan yang digunakan adalah batu kapur sebagai sumber CaCO3. Sifat 

fisis kalsium karbonat seperti, fase, morfologi, ukuran dan distribusi ukuran harus 

dimodifikasi menurut bidang aplikasinya. Bentuk morfologi dan fase kalsium 

karbonat (CaCO3) dapat dipengaruhi dengan kondisi sintesis seperti, suhu, 

konsentrasi reaktan, zat adiktif alam dan waktu aging (Kirboga and Oner., 2013). 

Batu kapur dibagi menjadi dua yakni batu kapur kalsium ultratinggi 

(>97,5% CaCO3) dan batu kapur tinggi kalsium (95%–97,5% CaCO3) (Caserini et 

al., 2022).  

 

Kandungan kalsium karbonat (CaCO3) dapat diubah menjadi kalsium oksida 

(CaO) dengan cara kalsinasi pada suhu tinggi (Mahreni dan Sulistyawati., 2011) 

ataupun dapat dilarutkan dalam zat asam sehingga lebih mudah dimurnikan untuk 

mendapatkan kalsiumnya (Pandiangan et al., 2016), karena kandungan CaCO3 

yang melimpah di dalam batu kapur maka kalsium karbonat memiliki potensi 

sebagai bahan baku katalis untuk pembuatan biodiesel yang berperan sebagai situs 

aktif pada katalis heterogen yakni CaO/SiO2. Katalis dari kalsium karbonat juga 
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banyak diminati karena mudah didapatkan dengan harga murah dan memiliki 

kelarutan yang rendah dalam minyak. Beberapa peneliti telah mensintesis 

CaO/SiO2 dengan berbagai sumbernya sebagai katalis untuk transesterifikasi  

Haryono et al. (2020), Mohadesi et al. (2014) dan Pandiangan. (2017).  

 

 

2.8 Silika Sekam Padi 

 

Sekam padi merupakan hasil samping penggilingan padi yang paling melimpah 

sekitar 20% dan 65% beras dan sisanya hilang. Sekam padi mengandung sekitar 

90%-98% silika setelah mengalami pembakaran sempurna (Agung et al., 2013). 

Selain kandungan silika, terdapat juga komponen lain pada sekam padi seperti 

yang dilaporkan oleh Hidayatulloh et al. (2021) yang tercantum pada Tabel 3.  

 

Tabel 3. Komposisi sekam padi. 

Komposisi Kadar (%) 

SiO2 

K2O 

Fe2O3 

CaO 

MgO 

Na2O 

P2O5 

86,90-97,30 

0,58-2,50 

0,00-0,54 

0,2-2,84 

0,12-1,96 

0,00-1,75 

0,020-2,84 

(Hidayatulloh et al., 2021) 

 

Karena kandungan silika yang cukup besar pada sekam padi, maka sekam padi 

dapat berpotensi sebagai sumber silika untuk dimanfaatkan sebagai penyangga 

pada katalis heterogen untuk transesterifikasi biodiesel. Selain sebagai penyangga 

katalis, silika sekam padi juga telah dimanfaatkan secara luas untuk bahan baku 

pembuatan zeolit, pembuatan keramik, serta berbagai material komposit. 

 

Sekam padi yang memiliki kandungan silika dapat digunakan sebagai bahan baku 

yang bernilai ekonomis untuk produksi silika gel dan bubuk. Silika gel adalah 

amorf (non kristalin) dengan rumus senyawa kimia SiO2 memiliki permukaan 

yang besar luas sekitar ~500 m2/g. Beberapa penelitian tentang ekstraksi silika 

sekam padi sudah banyak dilakukan dengan pelarut alkali dan pengendapan silika 
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dengan asam. Pada penelitian Pandiangan et al. (2008) mengekstraksi silika dari 

sekam padi menggunakan larutan KOH dengan berbagai konsentrasi dan larutan 

HNO3 10% sebagai pengendap, mendapatkan konversi terbesar yaitu 1,8690 g 

dari 50 g sekam padi pada konsentrasi larutan KOH 1,5% selama 30 menit. 

 

 

2.9 Metode Sol-Gel 

 

Metode sol gel merupakan metode yang digunakan untuk pembentukan senyawa 

anorganik melalui reaksi kimia, dimana pada proses pembentukannya terjadi 

perubahan fase sol (suspensi koloid) menjadi fasa cair kontinyu berupa gel. 

Metode sol gel memiliki beberapa keuntungan, antara lain tingkat stabilitas termal 

yang baik, stabilitas mekanik yang baik, daya tahan pelarut yang baik, 

menghasilkan produk dengan kemurnian tinggi dan kehomogenan yang tinggi dan 

modifikasi permukaan dapat dilakukan dengan berbagai kemungkinan. Selain itu 

juga metode sol-gel biayanya relatif murah, mudah dilakukan, dan produk yang 

dihasilkan berupa xerogel silika tidak beracun. Adapun sumber yang mengatakan 

bahwasanya tahapan proses sol gel terbagi atas empat tahap, yaitu hidrolisis, 

kondensasi, aging atau pematangan, dan drying atau pengeringan (Bokov et al., 

2021). Contoh skema berbagai tahap proses sol-gel ditunjukkan pada Gambar 2.  

 
 

Gambar 2. Skema tahapan proses sol-gel (Bokov et al., 2021). 

 

Xerogel adalah hidrogel yang dihilangkan kandungan airnya secara konvensional 

sehingga didapatkan gel kering dengan meningkatkan suhu ataupun meningkatkan 
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tekanan sehingga air dapat keluar atau berkurang dan dihasilkan gel dalam 

keadaan kering. Xerogel memiliki banyak aplikasi antara lain yaitu sebagai 

katalis, adsorben, kromatografi kolom, pada kosmetik, dan juga pada bidang 

farmasi. Selain xerogel jenis lainnya yaitu aerogel dan cryogel (Ayu et al., 2013).  

 

Berbagai metode telah dilakukan untuk meningkatkan kemampuan material SiO2 

salah satunya dengan menggunakan metode sol gel. Metode ini digunakan karena 

kemampuannya dalam mengontrol sifat permukaan komposit oksida (Milawati et 

al., 2021). Beberapa peneliti telah menggunakan metode sol gel dalam proses 

sintesis katalis heterogen untuk produksi biodiesel adalah Moradi et al. (2014) dan 

Simanjuntak et al. (2013).   

 

 

2.10 Karakterisasi Katalis 

 

Pada penelitian ini dilakukan beberapa analisis terhadap katalis CaO/SiO2 yang 

terbentuk. Analisis tersebut meliputi penggunaan XRF untuk mengidentifikasi 

unsur-unsur dan senyawa-senyawa yang terkandung dalam sampel, XRD untuk 

menganalisis kristalografi sampel, SEM untuk mengetahui morfologi permukaan 

sampel, dan FTIR untuk mengidentifikasi gugus fungsi.   

 

2.10.1 X-Ray Fluorescence (XRF) 

 

XRF merupakan alat yang umum digunakan untuk mengidentifikasi kandungan 

atau komponen unsur dan persentase yang terdapat dalam suatu material. Metode 

XRF mempunyai beberapa keuntungan diantaranya analisisnya cepat, dapat 

mendeteksi berbagai macam material (multielemental), biaya relatif murah, dan 

hasil analisis bersifat kualitatif dan kuantitatif. Disisi lain, metode XRF juga 

memiliki kelemahan yakni tidak dapat mendeteksi unsur karbon dalam logam. 

Dasar dari spektrometri XRF adalah deteksi dan pengukuran sinar-x yang 

dipancarkan dari atom-atom sampel yang diiradiasi. Seberkas sinar-x diarahkan ke 

sampel, menarik beberapa atom dalam sampel ke tingkat energi di atas keadaan 

dasarnya (Saxe et al., 1964). Skema kerja alat XRF ditunjukkan pada Gambar 3. 
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Gambar 3. Skema kerja alat XRF (PANalytical, 2009). 

 

Tabel 4 menunjukkan hasil karakterisasi dengan XRF pada penelitian yang 

dilakukan oleh Haryono et al. (2020) dari konversi CaO dan SiO2 dari tahap 

penyiapan prekursor katalis, menunjukkan bahwa CaO dan SiO2 dijumpai dalam 

kadar dominan pada masing-masing campurannya dengan berbagai oksida logam 

lainnya sebagai pengotor. Kadar CaO dalam hasil kalsinasi cangkang telur sebesar 

97,8%, sedangkan pada tahap penyiapan SiO2 diperoleh hasil dengan kadar SiO2 

sebesar 86,3%. 

 

Tabel 4. Konversi dan hasil karakterisasi dengan X-Ray Fluorescence dari tahap 

penyiapan prekursor katalis pada pembuatan biodiesel dari minyak 

kemiri sunan. 

Oksida 

logam 

(Metal 

oxide) 

Komposisi 

(Composition,% ) 

Konversi 

 (Yield,%) 

Penyiapan 

CaO1) 

(CaO 

preparation) 

Penyiapan 

SiO2
2)  

(SiO2 

preparation) 

Penyiapan 

CaO1) 

(CaO 

preparation) 

Penyiapan 

SiO2
2) 

(SiO2 

preparation) 

CaO 97,8 -   

SiO2 0,157 86,3   

MgO 1,17 -   

Fe2O3 0,0027 0,0085   

CuO - 0,0016 55,69±0,94 95,85±3,93 

K2O 0,0012 0,53   

SO3 0,193 0,0016   

P2O5 0,208 -   

(Haryono et al., 2020) 

 

 

2.10.2 X-Ray Diffraction (XRD) 

 

Difraksi sinar-X (XRD) adalah teknik karakterisasi umum untuk bahan berskala 

nano. Analisis sampel dengan XRD bubuk memberikan informasi penting yang 
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melengkapi berbagai metode mikroskopis dan spektroskopi, seperti identifikasi 

fasa, kemurnian sampel, dan ukuran kristal (Holder and Schaak., 2019). Kristal 

merupakan susunan atom yang teratur, dan sinar-X dianggap sebagai gelombang 

radiasi elektromagnetik. Atom menyebarkan gelombang sinar-X, terutama melalui 

elektron atom. Radiasi sinar-X menunjukkan panjang gelombang yang sesuai 

dengan jarak interatomik biasa yang ada dalam padatan kristal, dan dengan 

demikian digunakan untuk menentukan ukuran domain kristal dan struktur bahan 

nano. XRD adalah metode untuk penentuan kristalinitas senyawa yang berbeda 

(Nasrollahzadeh et al., 2019). Skema alat XRD dapat dilihat pada Gambar 4. 

  
Gambar 4. Skema alat XRD (Nasrollahzadeh et al., 2019). 

 

 

Gambar 5. Difraktogram XRD (a) silika sekam padi, (b) CaO dikalsinasi pada 

suhu berbeda, dan (c) katalis CaO/SiO2 (Moradi et al., 2014). 
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Gambar 5 menunjukkan contoh difraktogram XRD berbagai sampel. Gambar 5a 

menunjukkan difraktogram XRD dari silika sekam padi, seperti yang dilaporkan 

oleh Simanjuntak et al. ( 2016) pola difraksi dengan jelas menunjukkan 

keberadaan sampel sebagai bahan amorf. Keadaan silika amorf ini dicirikan oleh 

adanya puncak melebar yang berpusat pada 2θ = 21,6°. Gambar 5b juga 

menunjukkan pola XRD serbuk CaO yang dikalsinasi pada suhu yang berbeda 

(Das et al., 2020), Jarak dari puncak pada 2θ sangat cocok dengan data standar 

(JCPDS 21-0155) Untuk CaO, masing-masing adalah 32º, 37.23º, 53,50º,64º dan 

67,39º. Pada Gambar 5c pola XRD CaO/SiO2 yang dilaporkan oleh Moradi et al. 

(2014) menunjukkan puncak difraksi utama milik SiO2 menyajikan puncak 

difraksi utama pada 2θ = 23.365º, 29.808º, 41.784º dan 43.294º, dan CaO 

menampilkan puncak difraksi utama pada 2θ = 23.988º, 29.777º, 32.665º, 37.642º 

dan 67.798º. CaSiO3 dan Ca2(SiO4) juga terdeteksi pada analisis XRD.  

 

 

2.10.3 Scanning Electron Microscopy (SEM) 

 

Scanning electron microscope (SEM) adalah salah satu metode umum digunakan 

untuk mengidentifikasi struktur mikro dan morfologi bahan. Dalam SEM, berkas 

elektron dengan energi rendah dipancarkan ke material dan memindai permukaan 

sampel. Beberapa interaksi yang berbeda terjadi saat berkas mencapai dan 

memasuki material, yang menyebabkan emisi foton dan elektron dari atau dekat 

permukaan sampel (Omidi et al., 2017). Untuk membentuk gambar, sinyal 

penerima yang dihasilkan dari interaksi elektron-sampel dideteksi dengan 

berbagai jenis detektor tergantung pada mode SEM yang digunakan.  

 

 

Gambar 6. Mikrograf SEM (a) SiO2, (b) CaO, dan (c) katalis CaO/SiO2 (Putra et   

al., 2017). 
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Putra et al. (2017) mensintesis CaO/SiO2 menggunakan prekursor dari cangkang 

telur sebagai sumber CaO dan tandan kelapa sawit sebagai sumber silika. Gambar 

6 menunjukkan gambar SEM untuk katalis CaO, SiO2, dan katalis CaO/SiO2. 

Gambar 6a menunjukkan struktur CaO tanpa penyangga, seperti sarang lebah, 

dengan tekstur katalis dimana partikel diaglomerasi. Pada Gambar 6b, silika yang 

dihasilkan memiliki partikel padat yang kuat. Gambar 6c menunjukkan bahwa 

CaO terdistribusi secara merata pada permukaan silika, karena domain kristal 

kecil CaO menyebar di permukaan silika. 

 

 

2.10.4 Fourier Transform Infra Red (FTIR) 

 

FTIR adalah sebuah teknik yang digunakan untuk mendapatkan spektrum 

inframerah dari absorbansi, emisi, fotokonduktivitas atau Raman Scattering dari 

sampel padat, cair dan gas (Mohamed and Janaki, 2021). FTIR dapat digunakan 

untuk mengidentifikasi gugus fungsi dari senyawa-senyawa organik maupun 

anorganik berdasarkan bilangan gelombang. Selain itu, FTIR juga dapat 

digunakan untuk analisa kualitatif meliputi analisa gugus fungsi beserta polanya 

dan analisa kuantitatif dengan melihat kekuatan absorbsi senyawa pada panjang 

gelombang tertentu. Prinsip kerja spektroskopi FTIR adalah adanya interaksi 

energi dengan materi. Skema proses kerja FTIR dapat dilihat pada Gambar 7. 

 

Gambar 7. Skema proses kerja FTIR (Undavalli et al., 2021) 

FTIR adalah salah satu instrumen berbasis spektroskopi inframerah. Dasar dari 

teknologi spektroskopi infra merah adalah pada getaran atomik suatu molekul 

yang hanya menyerap frekuensi dan energi tertentu dari radiasi infra merah. 
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Molekul dapat dideteksi dan diklasifikasikan oleh FTIR karena molekul yang 

berbeda juga memiliki spektrum inframerah yang berbeda. Diagram proses kerja 

FTIR ditunjukkan pada Gambar 7. Spektrometer FTIR pada dasarnya 

menggunakan interferometer untuk mengukur energi yang ditransmisikan ke 

sampel. Radiasi infra merah yang dipancarkan dari benda hitam mencapai 

interferometer tempat pengkodean spektral sinyal terjadi. Sinyal interferogram 

yang dihasilkan ditransmisikan melalui atau dipantulkan dari permukaan sampel, 

di mana panjang gelombang energi tertentu diserap. Sinar akhirnya melewati 

detektor dan selanjutnya diteruskan ke komputer pemrosesan untuk transformasi 

Fourier dari sinyal energi (Undavalli et al., 2021). 

 

 

2.11 Analisis Biodiesel dengan Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-

MS) 

 

Biodiesel yang diperoleh dari reaksi transesterifikasi dikarakterisasi lebih lanjut 

untuk mendapatkan data mengenai karakteristik biodiesel. Pada penelitian ini 

biodiesel dikarakterisasi menggunakan GC-MS. Gas Chromatography merupakan 

teknik pemisahan komponen-komponen dalam suatu sampel berdasarkan 

perbedaan distribusi komponen-komponen tersebut ke dalam dua fasa, yaitu fasa 

gerak berupa gas dan fasa diam berupa cairan dan padatan. Tetapi, pemisahan 

komponen-komponen tersebut tidak berguna jika tidak dilakukan identifikasi. 

Oleh sebab itu, seiring berkembangnya teknologi, penggunaan Gas 

Chromatography digunakan secara bersamaan dengan instrumen lain yang 

berfungsi sebagai detektor seperti Mass Spectrometry. Mass Spectrometry tidak 

hanya dapat mendeteksi ada atau tidaknya analit, tetapi juga memberikan 

informasi struktur dari molekul, sehingga sering digunakan untuk 

mengidentifikasi senyawa (Stauffer, 2013). Skema alat GC-MS dapat dilihat pada 

Gambar 8. 
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Gambar 8. Skema alat GC-MS (Simangunson, 2015). 

Prinsip kerja dari analisis GC-MS yaitu molekul-molekul gas bermuatan diseleksi 

berdasarkan massa dan beratnya, spektrum yang didapat dari pengubahan sampel 

menjadi ion-ion bergerak dipisahkan berdasarkan perbandingan massa terhadap 

muatan (m/e). Ionisasi menghasilkan fragmen-fragmen yang menghasilkan 

spektrum. Spektrum massa yang dihasilkan akan mempengaruhi sifat dari 

molekul, titik uap, potensial ionisasi, dan berfungsi sebagai alat penganalisis 

apakah kuadrupol, time of flight, tunggal, atau ganda. Untuk mengidentifikasi 

komponen kimia, produk reaksi dianalisis menggunakan gas kromatografi 

ditambah dengan spektrometri massa (GC-MS).  

 

 

Gambar 9. Contoh khas kromatogram minyak kelapa sawit (CPO) (Santoso et 

al., 2019) 

Pada penelitian yang telah dilaporkan oleh Santoso et al. (2019), pada Gambar 9 

menunjukkan bahwa dalam kromatogram, terdapat empat penyusun utama 

senyawa metil ester, dimana puncak keempat berturut-turut dengan waktu retensi 
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(tR) 28,199 menit, 34,733 menit, 34,923 min dan 35.693 menit. Pola fragmentasi 

spektra massa dari masing-masing komponen hasil sintesis metil ester kemudian 

dianalisis. Contoh spektrum massa metil ester CPO dengan waktu retensi 28,199 

menit ditunjukkan pada Gambar 10. 

 

 

Gambar 10. Contoh spektrum massa metil ester dengan waktu retensi (tR) 28,199 

menit (Santoso et al., 2019). 

Spektrum massa pada Gambar 10 kemudian dibandingkan dengan perpustakaan 

spektral massa yang terdaftar di WILEY8.LIB lalu dianalisis dengan pola dugaan 

fragmentasi dan senyawa tersebut adalah metil palmitat atau metil heksadekanoat. 

Persentase dari metil ester yang dihasilkan setara dengan luas area kromatogram. 

Hasil dari waktu retensi dan luas kromatogram diringkas dalam Tabel 5. Pada 

Tabel 5 menunjukkan bahwa sintesis metil ester menghasilkan CPO dengan kadar 

metil palmitat tertinggi sebesar 49,64% dan metil oleat sebesar 40,90%.  

 

Tabel 5. Komponen kimia dari produk transesterifikasi minyak kelapa sawit 

(CPO). 

Puncak 
Waktu 

retensi 

Persentase 

relatif (%) 

Nama 

senyawa 

Rumus 

kimia 

1 28,199 49,64 Metil palmitat C17H34O2 

2 34,733 5,52 Metil linoleat C19H34O2 

3 34,923 40,90 Metil oleat C19H36O2 

4 35,693 2,14 Metil stearat C19H38O2 

5 Lainnya 1,8 - - 

(Santoso et al., 2019) 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

III.  METODE PENELITIAN 

 

 

 

3.1 Waktu dan Tempat 

 

Penelitian ini telah dilakukan pada bulan Maret 2022 sampai dengan September 

2022 di Kimia Anorganik/Fisik Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu 

Pengetahuan Alam Universitas Lampung. Karakterisasi dan analisis dilakukan di 

beberapa tempat institusi yakni XRF (Laboratorium Instrumen Kimia Universitas 

Negeri Padang), XRD (Teknik Kimia Fakultas Teknologi Industri Institut 

Teknologi Bandung), SEM (Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi 

Universitas Lampung), FTIR (Laboratorium Instrumen Kimia Universitas Negeri 

Padang) dan GC-MS (Laboratorium Terpadu Universitas Islam Indonesia 

Yogyakarta). 

 

 

3.2 Alat dan Bahan 

 

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini antara lain neraca analitik, indikator 

universal, oven, pemanas dan pengaduk magnetik, ayakan 300 mesh, cawan 

porselin, kertas saring, viskometer ostwald, termometer, seperangkat 

transesterifikasi, peralatan plastik dan gelas.  

 

Karakterisasi dilakukan menggunakan instrumen XRD merk PANalytical tipe 

XPert-PRO, XRF tipe PANalytical Epsilon 3, SEM ZEISS EVO MA 10, dan 

FTIR prestige 21 shimadzu IR.  Analisis produk transesterifikasi menggunakan 

GC-MS tipe GCMS-QP2010 SE SHIMADZU. Analisis produk transesterifikasi 

juga dilakukan untuk menguji parameter fisik biodiesel sesuai SNI 7182:2015.  

 

Bahan-bahan yang digunakan adalah batu kapur yang diperoleh dari Halaban 

Sumatera Barat, sekam padi, minyak kelapa sawit (Crude Palm Oil), NaOH, 

larutan HNO3 10%, HNO3 pekat, metanol, dan akuades. 
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3.3 Prosedur Penelitian 

 

3.3.1 Preparasi Sekam Padi 

 

Pada penelitian ini, langkah awal yang dilakukan adalah preparasi sekam padi. 

Sekam padi dibersihkan dari pengotor dengan dicuci berulang menggunakan air 

bersih, disaring dan dipisahkan antara sekam padi yang mengapung dan 

tenggelam. Sekam padi yang mengapung dibuang, sedangkan sekam padi yang 

tenggelam dikumpulkan karena mengandung silika yang tinggi. Selanjutnya 

sekam padi yang telah bebas dari pengotor dikeringkan di bawah sinar matahari 

dan selanjutnya sekam padi siap digunakan untuk ekstraksi silika. 

 

 

3.3.2 Ekstraksi Silika Sekam Padi 

 

Metode ekstraksi silika sekam padi dalam penelitian ini mengadopsi metode yang 

telah dilakukan sebelumnya oleh (Simanjuntak et al., 2016) . Pada ekstraksi silika 

sekam padi digunakan 200 g sekam padi yang dipanaskan dalam 2 L larutan 

NaOH 1,5% hingga mendidih selama 30 menit. Hasil ekstraksi sekam padi di 

kumpulkan, didinginkan pada suhu ruang, dan didiamkan selama 12 jam. Setelah 

itu, filtrat yang mengandung silika (sol silika) disaring dan ditambahkan larutan 

HNO3 10% secara bertahap hingga sol silika berubah bentuk menjadi gel silika 

pada pH netral (7,0) yang diukur menggunakan indikator universal. Gel silika 

yang terbentuk didiamkan pada suhu ruang selama 24 jam, kemudian dicuci 

dengan air hangat sambil disaring menggunakan saringan 200 mesh hingga bersih 

dan berwarna putih. Silika yang diperoleh dikeringkan dalam oven pada suhu 

80℃ dan dihaluskan dengan saringan 300 mesh. 

 

 

3.3.3 Sintesis Katalis CaO/SiO2 dengan Metode Sol-gel 

 

Preparasi katalis heterogen CaO/SiO2 dilakukan dengan teknik sol gel dengan 

komposisi massa 1:10. CaO yang digunakan pada penelitian ini bersumber dari 

batu kapur yang berasal dari Halaban, yang memiliki kandungan Ca sebesar 98% 

(Pandiangan et al., 2019). Batu kapur digerus dan diayak dengan ayakan 300 
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mesh. Batu kapur selanjutnya dikalsinasi dengan suhu 600℃ selama 6 jam untuk 

menghilangkan kadar CO2. CaO sebanyak 2 g dilarutkan ke dalam HNO3 pekat. 

Sebanyak 20 g silika kering hasil ekstraksi dilarutkan ke dalam 600 mL larutan 

NaOH 1,5% kemudian larutan diaduk dengan pengaduk magnetik sampai 

terbentuk sol silika. Selanjutnya ke dalam sol silika tersebut ditambahkan dopan 

CaO yang telah dilarutkan dalam HNO3 pekat. 

 

Larutan tetap diaduk dengan pengaduk magnetik supaya distribusi logam merata 

di dalam larutan, pH dikontrol hingga terjadi pembentukan gel. Gel disaring dan 

selanjutnya dikeringkan dalam oven pada suhu 80 ℃ selama 24 jam untuk 

menghilangkan air yang masih tersisa dalam gel. CaO/SiO2 kering kemudian 

dihaluskan dan selanjutnya dikalsinasi. 

 

 

3.3.4 Kalsinasi Katalis 

 

Katalis CaO/SiO2 dikalsinasi menggunakan furnace dengan suhu bervariasi yakni 

500, 600, 700, 800 dan 900 ℃ selama 6 jam. Fungsi dilakukan kalsinasi yakni 

untuk memperluas pori-pori katalis serta menghilangkan zat-zat yang tidak 

berguna pada katalis. Berikut ini adalah langkah-langkah penggunaan furnace: 

1. Disiapkan sampel yang digunakan untuk dikalsinasi. 

2. Sampel dimasukkan ke dalam tanur/furnace. 

3. Alat tanur dihubungkan dengan sumber tegangan, kemudian alat diatur dalam 

keadaan hidup atau “ON”. 

4. Suhu diatur sesuai dengan perlakuan sampel. 

5. Tanur dimatikan ketika proses telah selesai. 

6. Sampel dikeluarkan dari tanur. 

7. CaO/SiO2 digerus hingga diperoleh katalis dalam bentuk bubuk.  

 

 

3.3.5 Karakterisasi Katalis 

 

Karakterisasi dilakukan terhadap katalis dengan menggunakan X-Ray 

Fluorescence (XRF) untuk mengidentifikasi unsur-unsur dan senyawa-senyawa 

yang terkandung dalam katalis, X-Ray Diffraction (XRD) untuk menganalisis 
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pengaruh suhu kalsinasi terhadap katalis, apakah bersifat amorf atau kristalin, 

Scanning Electron Microscopy (SEM) digunakan untuk mengetahui morfologi 

permukaan sampel, dan Fourier Transform Infra Red (FTIR) untuk mengetahui 

gugus fungsi senyawa dari katalis menggunakan sinar radiasi inframerah. 

 

 

3.3.6 Preparasi Minyak Kelapa Sawit 

Penyiapan minyak kelapa sawit, minyak sawit didapatkan dari perusahaan yang 

berada di daerah Teluk Bayur Kota Padang. Minyak sawit disaring terlebih dahulu 

dan diendapkan agar pengotornya terpisah, lalu dipanaskan dipanaskan pada suhu 

100 ℃ agar kadar air dalam minyak berkurang, lalu disaring dan minyak kelapa 

sawit siap digunakan untuk transesterifikasi.  

 

 

3.3.7 Uji Aktivitas Katalis pada Reaksi Transesterifikasi 

 

Pada penelitian ini masing- masing katalis CaO/SiO2 dengan komposisi massa 

1:10 yang dikalsinasi pada suhu 500, 600, 700, 800, dan 900 ℃ digunakan 

sebagai katalis reaksi transesterifikasi minyak kelapa sawit dengan metanol untuk 

mendapatkan katalis terbaik. Fokus kajian dititikberatkan pada pengaruh nisbah 

metanol/minyak, jumlah katalis, dan waktu reaksi transesterifikasi terhadap 

jumlah Konversi reaksi. Untuk menguji aktivitas katalis CaO/SiO2, dilakukan 

serangkaian percobaan transesterifikasi menggunakan metode yang telah 

dilakukan sebelumnya yaitu metode refluks (Moradi et al., 2014). 

 

Dalam pelaksanaannya, minyak sawit dengan jumlah tertentu dipanaskan terlebih 

dahulu hingga 100 °C untuk menghilangkan kadar airnya. Pada tahap awal 

ditambahkan sejumlah tertentu metanol dan katalis (persen massa katalis/massa 

minyak sawit), kemudian dimasukkan ke dalam reaktor transesterifikasi. 

Transesterifikasi dilakukan pada suhu konstan 70 ℃ selama 6 jam. Semua jenis 

katalis yang telah dikalsinasi pada suhu yang berbeda, diujicobakan untuk 

mendapatkan katalis terbaik. Katalis terbaik ditentukan berdasarkan persen 

konversi minyak menjadi metil ester dan selanjutnya digunakan untuk penentuan 
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pengaruh variabel kinetis lainnya yakni nisbah metanol terhadap minyak sawit, 

jumlah katalis, dan waktu transesterifikasi. 

 

 

3.3.7.1 Pengaruh perbandingan nisbah metanol terhadap minyak 

 

Dalam penelitian ini dipelajari pengaruh nisbah metanol terhadap minyak pada 

reaksi transesterifikasi. Percobaan dilakukan dengan variasi rasio minyak/metanol 

yang digunakan yakni dengan volume minyak sebagai variabel tetap yakni 

digunakan sebanyak 25 mL, sedangkan volume metanol divariasikan menjadi 75, 

100, 125, 150, 175, 250 mL. Jumlah katalis sebesar 10% dari berat minyak. Pada 

uji reaksi transesterifikasi, minyak sawit, metanol, katalis, dan pengaduk magnet 

dimasukkan ke dalam labu didih 300 mL yang selanjutnya direfluks selama 6 jam 

pada suhu 70 °C.  

 

Biodiesel yang dihasilkan dari metode refluks selanjutnya didiamkan hingga 

dingin, lalu disaring menggunakan kertas saring dan dimasukkan ke dalam corong 

pemisah dan didiamkan hingga terdapat 2 fase (fase atas dan fase bawah). 

Biodiesel yang dihasilkan kemudian diukur volumenya dan dihitung persen 

konversinya. Nisbah metanol/minyak yang menghasilkan konversi terbanyak 

selanjutnya digunakan pada percobaan berikutnya, yakni penentuan jumlah katalis 

optimum. 

 

 

3.3.7.2 Jumlah Katalis 

 

Setelah diketahui katalis terbaik dan kondisi optimum dari variabel kinetis nisbah 

metanol terhadap minyak dengan persen konversi tertinggi, selanjutnya kondisi 

tersebut dilakukan untuk menentukan jumlah katalis optimum. Dalam percobaan 

ini variasi jumlah katalis yang dilakukan adalah 10, 15 dan 20% dari berat minyak 

(25 mL). Jumlah katalis yang menghasilkan konversi terbanyak merupakan 

jumlah katalis optimum yang selanjutnya digunakan pada tahap berikutnya, yakni 

variasi waktu transesterifikasi. 
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3.3.7.3 Waktu Reaksi Transesterifikasi 

 

Setelah didapatkan nisbah metanol terhadap minyak dan jumlah katalis optimum, 

lalu digunakan untuk menentukan waktu optimum pada reaksi transesterifikasi, 

percobaan menggunakan katalis yang memiliki unjuk kerja terbaik. Pada 

penelitian ini variasi waktu transesterifikasi yang digunakan yakni 6, 8 dan 10 

jam, sementara kondisi reaksi lainnya dipertahankan. 

 

 

3.3.8 Analisis Produk Biodiesel 

 

Biodiesel yang dihasilkan pada penelitian ini Analisis biodiesel meliputi Gas 

Chromatography-Mass Spectroscopy (GC-MS) dan penentuan kualitas biodiesel 

meliputi densitas dan viskositas berdasarkan SNI 7182:2015. 

 

3.3.8.1 Analysis Gas Chromatography-Mass Spectroscopy (GC-MS) 

 

Produk yang dihasilkan dari reaksi transesterifikasi minyak kelapa sawit 

selanjutnya dianalisis dengan menggunakan instrumen GC-MS. Analisis ini 

dilakukan untuk mengidentifikasi komponen dalam produk dan untuk melihat 

apakah semua trigliserida yang terdapat dalam minyak kelapa sawit mampu 

diubah menjadi metil ester (Pandiangan et al., 2016).  

 

3.3.8.2 Uji Kualitas Biodiesel 

 

Produk yang dihasilkan pada penelitian ini, diuji kualitasnya dengan beberapa 

parameter fisik, yakni densitas dan viskositas yang didasarkan pada SNI 

7182:2015. 

 

a. Analisis Densitas Biodiesel 

Densitas adalah pengukuran massa setiap satuan volume benda pada suhu tertentu. 

Langkah-langkah untuk analisis intensitas biodiesel adalah sebagai berikut: 

1) Piknometer kosong dikeringkan dalam oven lalu ditimbang terlebih dahulu. 

2) Lalu piknometer diisi dengan akuades suhu 20 °C kemudian disimpan dalam 

water bath pada suhu 25 °C selama 30 menit. 
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3) Piknometer kemudian diangkat, dikeringkan, dan ditimbang (berat akuades 

diperoleh dari berat piknometer berisi akuades dikurang berat piknometer 

kosong). 

4) Pada tahap selanjutnya sampel didinginkan sampai suhu 20 °C.  

5) Kemudian biodiesel dimasukkan ke dalam piknometer yang sebelumnya telah 

dibersihkan dan dikeringkan hingga meluap dan tidak terbentuk gelembung 

udara. 

6) Bagian luar piknometer dikeringkan dan piknometer ditempatkan di dalam 

water bath pada suhu konstan 25 °C selama 30 menit. 

7) Piknometer diangkat dari water bath lalu dikeringkan, dan ditimbang (berat 

sampel diperoleh dengan menghitung berat piknometer berisi sampel dikurang 

berat piknometer kosong).  

8) Pengukuran dilakukan 3 kali dan dihitung menggunakan Persamaan 3. 

 

b. Analisis Viskositas Biodiesel 

Viskositas biodiesel diukur dengan menggunakan viskometer Ostwald, Langkah-

langkah untuk analisis viskositas biodiesel adalah sebagai berikut:  

1) Sampel disaring dengan filter berukuran 75 μm. 

2) Viskometer diisi dengan contoh lalu diletakkan di dalam bak (suhu bak 

viskometer dinaikkan pada 15-100 °C hingga diperoleh kisaran waktu 30 

menit). 

3) Jika kondisi viskometer telah mencapai kondisi yang diinginkan maka 

ketinggian sampel dengan kapiler disesuaikan menggunakan pompa hisap 

hingga melebihi sedikit garis batas (a). 

4) Sampel dibiarkan turun serta dihitung waktu menggunakan stopwatch sampai 

tanda batas (b) (waktu yang diukur adalah waktu miniskus untuk melewati 

dari sasaran pertama (a) menuju sasaran kedua (b). 

5) Pengukuran dilakukan tiga kali. Nilai viskositas kemudian dihitung dengan 

Persamaan 2.



 

 

 

 

 

 

V.  SIMPULAN DAN SARAN 

 

 

 

5.1 Simpulan 

 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh kesimpulan 

sebagai berikut : 

1. Katalis CaO/SiO2 dengan massa 1:10 berhasil disintesis yang bersumber dari 

silika sekam padi dan batu kapur menggunakan metode sol-gel. 

2. Hasil karakterisasi XRF didapatkan komposisi katalis didominasi oleh oksida 

logam SiO2 dan CaO masing-masing adalah 71,393% dan 21,911%. 

3. Karakterisasi menggunakan XRD menunjukkan bahwa semakin tinggi suhu 

kalsinasi katalis semakin tinggi pula derajat kristalinitas yang dihasilkan.  

4. Variasi parameter reaksi transesterifikasi minyak kelapa sawit yang meliputi 

nisbah metanol: minyak, jumlah katalis dan waktu reaksi menggunakan katalis 

CaO/SiO2 1:10 suhu kalsinasi 800 ℃ masih kurang maksimal, ditandai dengan 

rendahnya tingkat konversi yakni 48% pada nisbah metanol: minyak 1:10, 

jumlah katalis 15%, dan waktu reaksi 6 jam. 

5. Hasil dengan GC-MS menunjukkan kandungan tertinggi dari produk 

transesterifikasi minyak kelapa sawit yakni metil oleat 61,38% dan metil 

palmitat sebesar 36,61%. Hasil ini sesuai dengan metil ester yang terkandung 

dalam minyak kelapa sawit. 

6. Karakterisasi parameter fisik biodiesel menunjukkan viskositas dan densitas 

belum memenuhi standar SNI 7182:2015. 
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5.2 Saran  

 

Berdasarkan unjuk kerja katalis CaO/SiO2 yang disintesis untuk reaksi 

transesterifikasi minyak kelapa sawit, maka penelitian selanjutnya disarankan 

untuk bahan baku perlu dilakukan pra perlakuan untuk mengetahui sifat kimia dan 

fisika sesuai standar SNI yang ditetapkan sehingga didapatkan hasil yang lebih 

maksimal. 
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