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ABSTRAK 

 

PENGARUH SUHU KALSINASI TERHADAP AKTIVITAS CaO/SiO2 

DENGAN KOMPOSISI MASSA 1:5 SEBAGAI KATALIS 

TRANSESTERIFIKASI MINYAK KELAPA SAWIT 

 

 

Oleh 

 

CHORI RAFIKA 

 

 

 

 

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

kapur) dan silika sekam padi dengan komposisi massa 1:5 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 CaO/SiO2 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 38,72 

% 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 1:6, jumlah katalis 10 %, dan waktu reaksi 6 jam pada suhu 70 ℃, 

dengan tingkat konversi minyak menjadi biodiesel maksimum yang dicapai adalah 

sebesar 40 %. 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 belum 

memenuhi standar SNI 7182:2015. 

 

 

Kata kunci:   Katalis CaO/SiO2, metode sol gel, minyak kelapa sawit,  
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ABSTRACT 

 

 

THE EFFECT OF CALCINATION TEMPERATURES ON THE 

ACTIVITY OF CaO/SiO2 WITH MASS COMPOSITION 1:5 AS 

CATALYST FOR TRANSESTERIFICATION OF CRUDE PALM OIL 

 

 

By 

 

CHORI RAFIKA 

 

 

 

 

 

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 CaO/SiO2 

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 38,72 %, 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 1:6, the amount of catalyst was 10 %, and the reaction time 

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

being 40 %. 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 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 

 

 

Bahan bakar minyak bumi masih dijadikan kebutuhan utama masyarakat dalam 

sektor energi hingga saat ini, seiring menurunnya cadangan minyak bumi dan 

meningkatnya konsumsi energi dunia. Menurut data BPPT Indonesia Energy 

Outlook tahun 2019, pada 10 tahun terakhir produksi minyak bumi menunjukkan 

penurunan data yang cukup signifikan, pada tahun 2019 terdapat 346 juta barel 

(949 ribu bph) dan pada tahun 2018 turun menjadi sekitar 283 juta barel (778 ribu 

bph). Penurunan produksi minyak bumi dikarenakan sumur-sumur produksi 

utama minyak bumi yang umumnya sudah tua, sementara produksi sumur yang 

baru relatif terbatas sehingga untuk memenuhi kebutuhan kilang, Indonesia 

melakukan kegiatan impor minyak bumi terutama dari negara-negara di Timur 

Tengah. Menurut data ketergantungan pada impor minyak bumi mencapai 35 %, 

hal itu dikarenakan peningkatan jumlah penduduk berbanding lurus dengan 

bertambahnya penggunaan kendaraan bermotor dan perkembangan kegiatan pada 

bidang industri mengakibatkan konsumsi bahan bakar berbahan dasar minyak 

bumi bertambah. Alasan digunakannya bahan bakar minyak bumi harus dikurangi 

karena harga yang terus melambung, masalah kerusakan lingkungan, mendorong 

para peneliti melakukan penelitian mencari sumber energi alternatif yang bersifat 

ramah lingkungan dan renewable. Energi alternatif yang potensial dikembangkan 

menggantikan bahan bakar minyak bumi diantaranya biofuel, bioetanol dan 

biodiesel. 

 

Di Indonesia, bahan bakar alternatif  biodiesel memiliki peluang besar menjadi 

komoditas unggulan.  Energi alternatif terbarukan yang dapat digunakan langsung 

atau sebagai campuran bahan bakar mesin diesel, diperoleh dengan mereaksikan 

asam lemak dari minyak dan alkohol melalui proses transesterifikasi 



2 

 

 

menggunakan bantuan katalis merupakan pengertian biodiesel. Keuntungan 

penggunaan biodiesel sebagai bahan bakar antara lain dapat terurai secara 

alamiah, dapat diperbaharui, dan ramah lingkungan dalam artian bahwa biodiesel 

tidak mengandung sulfur yang bersifat karsinogenik (Sisca et al., 2021), jumlah 

CO2 yang diperoleh pada pembakaran lebih rendah dibandingkan dengan bahan 

bakar minyak bumi/fosil, bersifat biodegradable, tidak mengandung unsur 

berbahaya seperti Pb (Koh and Ghazi, 2011), emisi gas buangannya lebih sedikit 

dibandingkan dari bahan bakar minyak bumi/fosil, dan memiliki hasil pelumasan 

yang baik sehingga dapat memperpanjang masa mesin (Aziz et al., 2011). Bahan 

baku utama yang digunakan untuk produksi biodiesel melalui proses 

transesterifikasi antara lain minyak kelapa (Pandiangan and Simanjuntak, 2013), 

minyak biji karet (Pandiangan et al., 2021), minyak ketapang (Pratiwi, 2015), 

minyak biji jarak kaliki (Pandiangan et al., 2021), minyak kelapa sawit 

(Pandiangan et al., 2016) dan jenis minyak lainnya.  Reaksi  transesterifikasi 

minyak nabati dengan alkohol berlangsung lambat sehingga  memerlukan katalis 

untuk mempercepat pemutusan ikatan rangkap yang ada di trigliserida oleh 

senyawa alkohol menghasilkan gliserol dan metil ester (Nourredine, 2010). 

 

Katalis diartikan sebagai substansi yang berfungsi agar energi aktivasi pada reaksi 

dapat menurun sehingga laju reaksi meningkat. Penurunan energi aktivasi ini 

disebabkan reaksi tersebut menempuh jalan lain yaitu katalis akan bereaksi lebih 

dahulu dengan reaktan sebelum berinteraksi dengan reaktan lainnya. Energi 

aktivasi merupakan energi minimum yang dibutuhkan oleh campuran reaktan 

untuk menghasilkan suatu produk menurut (Chang, 2010). Katalis yang berada 

pada fase yang sama dengan reaktan disebut sebagai katalis homogen, sedangkan 

katalis yang berada pada fase yang berbeda dengan reaksinya (dapat berupa 

padatan, cairan yang tidak dapat bercampur ataupun gas) disebut sebagai katalis 

heterogen (Helwani et al., 2009). Pada penelitian ini akan menggunakan katalis 

heterogen karena memiliki kestabilan termal yang tinggi agar mudah digunakan 

untuk reaksi hingga suhu tinggi, katalis mudah diregenerasi dan mudah 

dipisahkan dari campuran reaksi karena produk dan reaktan memiliki fase yang 

berbeda dengan katalis (Pandiangan and Simanjuntak, 2013). 
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Beberapa jenis katalis heterogen yang telah dilaporkan pada reaksi 

transesterifikasi adalah logam, oksida logam (Foroutan et al., 2020), dan oksida 

berpenyangga (Pandiangan et al., 2021). Salah satu jenis oksida logam alkali 

tanah  yang dikembangkan sebagai katalis transesterifikasi adalah CaO dengan 

keutamaannya  yakni sumber bahan bakunya melimpah dan berharga ekonomis 

(Ketcong et al., 2014). CaO dapat dipreparasi dari dolomit rock, batu kapur atau 

sumber alami lainnya. Pada penelitian ini digunakan CaO yang dipreparasi dari 

batu kapur karena tidak mahal, kelarutannya rendah dalam metanol, dan tidak 

toksik (Sharma et al., 2011). Berdasarkan hasil yang dilakukan oleh peneliti 

(Moradi et al., 2014) menunjukkan bahwa nilai maksimum konversi biodiesel 

dihasilkan hingga 98,50 % dengan katalis sisi aktif (dopan) CaO dengan 

berpenyangga SiO2 sekam padi pada transesterifikasi minyak jagung.  

 

Berdasarkan uraian yang dipaparkan, pada penelitian ini akan disintesis katalis 

CaO/SiO2 dengan metode sol gel menggunakan batu kapur sebagai sumber CaO 

dan SiO2 yang diekstraksi dari sekam padi  (Pandiangan et al., 2016).  Sumber 

bahan baku CaO berasal dari batu kapur 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 (Banurea et al., 2021; Ho et al., 2014; Ketcong et al., 2014). Salah satu 

faktor yang mempengaruhi keberhasilan sintesis katalis heterogen adalah 

komposisi oksida logam terhadap penyangga (Mohadesi et al., 2014) yakni jenis 

material berpori seperti silika, zeolit, dan alumina (Pandiangan et al., 2021; Syani, 

2014). Pada penelitian, silika digunakan sebagai penyangga untuk sintesis 

CaO/SiO2. Silika diekstraksi dari sekam padi yang jumlah sangat melimpah, 

khususnya di Provinsi Lampung, menurut Badan Pusat Statistik (BPS) jumlah 

hasil produksi padi di Lampung sebanyak 2,65 ton pada tahun 2020.  (Pandiangan 

et al., 2021) melaporkan silika yang diekstraksi memiliki kemurnian 97,86%. 

 

Menurut (Pandiangan et al., 2019) silika mudah diekstraksi menggunakan larutan 

alkalis salah satunya larutan NaOH dengan metode sol gel. Silika memiliki 

struktur bersifat amorf. Kelebihan dilakukan dengan metode sol gel untuk 

preparasi katalis heterogen antara lain derajat dan  kemurnian produk akhir 
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homogenitas yang tinggi, suhu perlakuan rendah, mudah perlakuannya, sangat 

tepat untuk sintesis material yang memerlukan kontrol bentuk, ukuran, serta 

komposisi oksida logam (Singh et al., 2011, Siswanto et al., 2021). Pada 

penelitian ini sintesis CaO/SiO2 dilakukan dengan komposisi tetap, yaitu 1:5.  

Selanjutnya katalis hasil sintesis dikarakterisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD), 

X-Ray Fluorescence Spectrometry (XRF), Fourier Transform Red Spectroscopy 

(FTIR), dan Scanning Electron Microscopy (SEM). 

 

Selanjutnya CaO/SiO2 digunakan sebagai katalis hasil sintesis pada reaksi 

transesterifikasi minyak kelapa sawit dan metanol. Sebagai salah satu negara yang 

tanahnya subur, Indonesia berpotensi sangat besar dalam peran industri kelapa 

sawit. Pada setiap tahun Indonesia mengalami peningkatan dalam memproduksi 

minyak kelapa sawit. Menurut data Badan Pusat Statistik (BPS), produksi 

perkebunan kelapa sawit di Indonesia cenderung naik selama lima tahun terakhir. 

Produksi minyak kelapa sawit mencapai 48,42 juta ton pada tahun 2019 dan 

meningkat 12,92 % dari tahun sebelumnya yaitu tahun 2018 sebesar 42,88 juta 

ton. Parameter yang dapat mempengaruhi reaksi  transesterifikasi antara lain jenis 

katalis, jenis alkohol, nisbah minyak:alkohol, jumlah katalis, waktu reaksi, suhu 

reaksi, dan kandungan asam lemak bebas dalam bahan baku (Pandiangan et al., 

2017, Wijaya, 2017, Roy et al, 2020). Variabel kinetis yang dipelajari pada 

penelitian adalah adanya pengaruh nisbah minyak metanol, jumlah katalis, dan 

waktu reaksi terhadap efektivitas reaksi transesterifikasi sintesis katalis CaO/SiO2. 

Produk hasil transesterifikasi dikarakterisasi dengan Gas Chromatography – Mass 

Spectrophotometry (GC-MS). 

 

 

1.2 Tujuan Penelitian 

 

 

Adapun tujuan dari penelitian ini sebagai berikut : 

1. Mensintesis katalis CaO/SiO2 berbasis silika sekam padi menggunakan 

metode sol gel.  

2. Mengkarakterisasi katalis CaO/SiO2 yang memiliki aktivitas terbaik dengan 

analisis XRD, XRF, FTIR, dan SEM. 

https://databoks.katadata.co.id/tags/sawit
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3. Mempelajari pengaruh suhu kalsinasi terhadap aktivitas katalis CaO/SiO2 

pada reaksi transesterifikasi minyak kelapa sawit. 

4. Mengkaji variabel kinetis yang memengaruhi efektivitas transesterifikasi 

meliputi nisbah minyak metanol, jumlah katalis, dan waktu reaksi. 

5. Menganalisis produk transesterifikasi menggunakan GC-MS. 

 

 

1.3 Manfaat Penelitian 

 

 

Adapun manfaat yang diharapkan dari penelitian ini adalah sebagai berikut : 

 

1. Meningkatkan daya guna silika sekam padi  dan batu kapur sebagai bahan 

baku pembuatan katalis. 

2. Memberikan informasi tentang pembuatan katalis CaO/SiO2 berbahan batu 

kapur dan silika sekam padi. 

  



 

 

 

 

 

II. TINJAUAN PUSTAKA 

 

 

 

2.1  Biodiesel 

 

 

Biodiesel adalah bahan bakar yang memiliki komposisi dari campuran mono-alkil 

ester dari rantai panjang asam lemak, yang digunakan sebagai alternatif bagi 

bahan bakar mesin diesel dan terbuat dari sumber terbaharui seperti minyak nabati 

(Nurfadillah, 2011). Trigliserida minyak nabati memiliki kandungan 90 - 98% dan 

sejumlah kecil monogliserida dan digliserida. Trigliserida merupakan ester dari 

tiga asam lemak rantai panjang dan terikat pada satu gugus gliserol. Minyak 

nabati biasanya memiliki lima jenis asam lemak yaitu asam stearat, asam palmitat, 

asam oleat, asam linoleat dan asam linolenat. Asam stearat dan asam palmitat 

merupakan jenis asam lemak jenuh sedangkan asam oleat, asam linoleat, asam 

linolenat merupakan jenis asam lemak tak jenuh dan jika asam lemak terlepas dari 

trigliseridanya maka akan menjadi lemak asam bebas (Tim Departemen 

Teknologi Pertanian, 2005). 

 

Biodiesel dihasilkan dari reaksi transesterifikasi trigliserida (minyak) dengan 

alkohol ringan menggunakan katalis basa. Alkohol yang digunakan umumnya 

adalah metanol atau etanol, sedangkan katalis yang digunakan adalah KOH, 

NaOH atau senyawa basa lain (Widianto dan Utomo, 2010). Biodiesel memiliki 

beberapa kelebihan jika dibandingkan dengan petrodiesel yaitu berasal dari 

sumber daya alam yang dapat diperbaharui, biodiesel memiliki kandungan 

aromatik dan sulfur yang rendah (Sisca et al., 2021). Selain itu, biodiesel lebih 

ramah lingkungan, bersifat biodegradable, dan tidak beracun. Gas buang berupa 

hidrokarbon dan karbon monoksida dari biodiesel cenderung lebih rendah 

dibandingkan dengan solar, transesterifikasi merupakan proses pengubahan 

trigliserida menjadi ester yang lebih sederhana dengan menggunakan alkohol, 
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terutama metanol, serta dibantu oleh adanya katalis. Produk yang dihasilkan dari 

proses transesterifikasi berupa biodiesel dan gliserol sebagai produk samping 

 (Aziz et al., 2011). Reaksi transesterifikasi dapat dilihat pada Gambar 1. 

 
Gambar 1. Reaksi transesterifikasi 

 

Pada reaksi transesterifikasi katalis digunakan untuk meningkatkan laju reaksi dan 

juga menurunkan energi aktivasi. Kemudian penggunaan alkohol yang umum 

digunakan dalam reaksi transesterifikasi yaitu metanol dan etanol. Penggunaan 

metanol lebih baik karena lebih ekonomis dan memiliki sifat fisik dan kimia yang 

menguntungkan yaitu senyawa polar dan alkohol rantai pendek. Selain itu, 

metanol juga bisa bereaksi dengan trigliserida dengan cepat. Pada penggunaan 

metanol ini terdapat beberapa resiko yang harus diketahui, seperti ledakan karena 

metanol memiliki titik didih yang rendah dan karenanya harus dilakukan dengan 

hati-hati selama proses produksi biodiesel. Reaksi transesterifikasi dimulai dengan 

minyak, alkohol dan katalis dicampur dan diaduk dalam bejana reaksi baik dalam 

labu kecil skala laboratorium atau skala yang lebih besar. Berdasarkan Standar 

Nasional Indonesia (SNI) 7182:2015, beberapa sifat-sifat penting yang digunakan 

sebagai standar kelayakan biodiesel pada penelitian ini adalah: viskositas, 

densitas, titik nyala, dan kadar air. 

 

 

 

2.2 Katalis 

 

 

Katalis merupakan zat yang dapat mempercepat laju reaksi kimia tanpa 

mengalami suatu perubahan. Katalis meningkatkan laju reaksi menurunkan energi 

aktivasi menuju yang diinginkan produk tanpa dikonsumsi sendiri. Katalis 

memiliki peranan pada suatu reaksi kimia tetapi bukan sebagai pereaksi. Katalis 
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tersusun dari berbagai bahan kimia yang berpartisipasi meng adsorpsi reaktan ke 

situs aktifnya, menghasilkan produk yang dengan cepat menghilangkan situs 

tersebut untuk siklus katalitik berikutnya (Farrauto and Capture, 2017). Dalam 

industri kimia penggunaan katalis sangat diperlukan karena dapat mendukung 

berlangsungnya makhluk hidup. Kebanyakan industri mengurangi biaya energi 

dengan memanfaatkan bahan kimia untuk pembuatan katalis sehingga 

menghasilkan produk katalis mampu bereaksi sehingga dapat menghasilkan 

intermediet dengan reaktan yang ditemukan lagi dalam langkah selanjutnya 

(Chang, 2010). Katalis juga merupakan bahan yang dapat dimanfaatkan dalam 

memulai suatu reaksi dengan bahan yang lain. Dalam pemilihan suatu katalis 

tergantung dari jenis asam yang terkandung dalam suatu sampel (Wijaya, 2017).  

 

Keberlangsungan suatu reaksi membutuhkan katalis untuk mengurangi energi 

yang diperlukan (Pandiangan et al., 2017). Katalis dapat memperbaiki kualitas 

dan kuantitas produk buangannya serta bisa menurunkan waktu reaksi inisiasinya, 

dalam waktu tertentu penggunaan katalis dapat mengakibatkan penurunan 

aktivitas karena mengalami deaktivasi. Adanya deaktivasi ini diakibatkan karena 

adanya suatu pengotor. Karakteristik katalis dapat dipengaruhi oleh aktivitas dan 

selektivitas dari katalis itu sendiri. Ada beberapa faktor yang harus diperhatikan 

dalam pemanfaatan katalis yaitu, aktivitas, selektivitas, waktu pakai dan 

kemudahan diregenerasi (Koh and Ghazi, 2011). Katalis dibagi menjadi dua 

kelompok besar, yakni katalis homogen dan katalis heterogen. Katalis homogen 

adalah katalis yang mempunyai fase sama antara produk dengan reaktan, sehingga 

reaksi berlangsung dalam keseluruhan sistem karena dapat bercampur rata, 

sedangkan katalis heterogen adalah katalis yang memiliki fase berbeda antara 

reaktan dan produk, sehingga dapat dipisahkan dengan mudah. 

 

 

 

2.2.1 Katalis Homogen 

 

 

Katalis homogen adalah suatu katalis yang reaktan dan katalis berada dalam fase 

yang sama (Sharma et al., 2011). Katalis homogen memiliki beberapa kekurangan 
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diantaranya tidak dapat didaur ulang, tidak ramah lingkungan, bersifat korosif, 

dapat merusak mata, kulit, hingga paru-paru, mencemari lingkungan dan sulit 

dipisahkan dari produk serta tidak dapat kembali digunakan sebagai katalis. 

produk yang dihasilkan masih mengandung katalis sehingga perlu dilakukan 

pemisahan lebih lanjut (Endalew et al., 2011). Beberapa contoh katalis homogen 

yang digunakan pada reaksi transesterifikasi adalah KOH (Ogunkunle et al., 

2017), NaOH ( Hiwot, 2018), H2SO4, serta HCl (Jyoti et al., 2018). 

 

 

 

2.2.2 Katalis Heterogen 

 

 

Katalis heterogen adalah katalis yang memiliki fase yang tidak sama dengan 

reaktan dan produk. Katalis heterogen ada pada fase padat sedangkan reaktan ada 

pada fase cair. Keunggulan menggunakan katalis heterogen dibandingkan katalis 

homogen antara lain mempunyai aktivitas tinggi, tidak korosif, ramah lingkungan, 

biaya pembuatannya murah (Pandiangan and Simanjuntak, 2013), efisiensinya 

yang tinggi, mudah digunakan dalam berbagai media, mudah memisahkan katalis 

dari campuran reaksi dan penggunaan ulang katalis. Katalis heterogen terdiri dari 

beberapa komponen utama, yaitu situs aktif (dopan) dan penyangga. Situs aktif ini 

berfungsi untuk meningkatkan laju reaksi dan juga mengarahkan reaksi ke arah 

produk yang diinginkan, sedangkan penyangga merupakan zat umum berpori 

yang berfungsi sebagai wadah atau tempat untuk distribusi situs aktif sehingga 

katalis mempunyai luas permukaan yang lebih besar. Untuk mendukung 

efektivitas dari katalis heterogen di dalam sebuah reaksi, beberapa bahan sering 

digunakan sebagai penyangga katalis tersebut seperti alumina aktif, zeolit, dan 

silika (Pandiangan et.al., 2021; Syani, 2014).  

 

 

 

2.2.3 Sintesis Katalis CaO Berpenyangga Silika Sekam Padi 

 

 

Penggunaan oksida logam alkali tanah CaO memiliki keunggulan sifat basa yang 

tinggi. Selain sifat basa, CaO merupakan bahan katalis yang sangat menarik 
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karena ketersediaan bahan baku pembuatannya di alam, misalnya batu kapur 

(ketcong et al., 2014), dan beberapa bagian hewan, diantaranya cangkang telur 

(Jazie et al., 2013) dan cangkang bekicot (Kurniawan et al., 2019).  Meskipun 

sangat efektif sebagai katalis, CaO memiliki kelemahan, yakni terjadinya 

pelarutan Ca sehingga mengakibatkan penyabunan. Untuk itu, cara yang umum 

ditempuh adalah dengan menopangkan CaO pada suatu penyangga yang akan 

mengikat CaO. Penyangga dimaksudkan untuk meningkatkan luas permukaan 

katalis, agar situs aktif logam dapat terdispersi dengan memadai sehingga 

mendapatkan aktivitas maksimum (Ketcong et al., 2014).  Penggunaan logam 

alkali tanah (CaO) berpendukung bahan berpori untuk reaksi transesterifikasi 

telah banyak dilaporkan antara lain MgO/SiO2 (Mohadesi et al., 2014), Fe/SiO2 

(Lu et al., 2020), Ni/SiO2 (Ye et al., 2021), dan CaO/SiO2 (Pandiangan et al., 

2019). Beberapa sistem katalis heterogen yang sudah dikembangkan, katalis 

bersitus logam alkali tanah mendapat perhatian yang lebih besar karena oksida 

logam alkali tanah diketahui memiliki sifat basa yang kuat, sehingga dapat 

menggantikan katalis basa homogen. Berdasarkan hal tersebut, dalam penelitian 

ini disintesis katalis CaO/SiO2 dengan metode sol gel, yang mana sumber CaO 

digunakan CaCO3 dan silika berasal dari hasil ekstraksi sekam padi.  

 

Berbagai jenis katalis heterogen, katalis berpenyangga silika termasuk jenis yang 

paling luas digunakan. Pemanfaatan ini didukung dengan sifat silika yaitu 

senyawa amorf dan berpori, sehingga mampu berperan sebagai adsorben yang 

efektif, baik untuk ditempati oleh situs aktif maupun reaktan dalam reaksi. Selain 

silika, mineral dan silika sintesis (TEOS dan TMOS) jenis silika yang potensial 

digunakan adalah silika nabati, yang diperoleh pada beberapa jenis tanaman yang 

salah satunya adalah silika hasil ekstraksi sekam padi. Dewasa ini, silika sekam 

padi terus mendapat perhatian karena beberapa alasan. Secara kimiawi, silika hasil 

ekstraksi sekam padi memiliki kemurnian dan homogenitas yang tinggi, serta 

bersifat amorf dan berpori sehingga sesuai sebagai penyangga. Silika hasil 

ekstraksi sekam padi diketahui memiliki kelarutan yang tinggi dalam alkali, 

sehingga mudah diekstraksi misalnya dengan NaOH dan KOH (Taufiq-Yap et al., 

2011). Faktor pendukung lainnya  adalah ketersediaan silika hasil ekstraksi sekam 

padi, karena sekam padi merupakan limbah pertanian yang jumlahnya melimpah 
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dan diperbaharui secara terus-menerus. Silika diekstraksi dari sekam padi yang 

jumlah sangat melimpah, khususnya di Provinsi Lampung, menurut Badan Pusat 

Statistik (BPS) jumlah hasil produksi padi di Lampung sebanyak 2,65 ton pada 

tahun 2020. (Pandiangan et al., 2021) melaporkan silika yang diekstraksi 

memiliki kemurnian 97,86%. 

 

Berdasarkan literatur diketahui bahwa katalis heterogen berpendukung silika yang 

digunakan dalam reaksi transesterifikasi umumnya dipreparasi dengan metode sol 

gel (Mohadesi et al., 2014; Pandiangan and Simanjuntak, 2013). Pada penelitian 

ini sintesis katalis CaO berpenyangga silika sekam padi dilakukan dengan metode 

sol gel. Proses sol gel melibatkan hidrolisis terkontrol dan kondensasi prekursor 

yang dapat larut untuk membentuk sol, suatu suspensi homogen dari partikel 

oksida padat mikroskopik dalam cairan. Selanjutnya partikel sol dapat 

berkembang dan berkondensasi untuk membentuk polimer jaringan hingga 

terbentuk gel yang mengandung partikel yang terperangkap dalam pelarut. 

Metode pengeringan kemudian menentukan sifat produk akhir gel. Pengeringan 

dapat dilakukan dengan cara pemanasan untuk menghilangkan molekul pelarut 

yang terperangkap atau pengeringan dengan superkritis (Taufiq-Yap et al., 2011). 

Tahapan yang terjadi pada proses sol gel melibatkan konversi prekursor molekul 

terlarut, polikondensasi molekul prekursor yang teraktivasi menjadi bentuk 

koloidal atau sol, pembentukan gel, penuaan, pencucian dan 

pengeringan/stabilisasi. Kestabilan dan reaktivitas katalis hasil sol gel tergantung 

pada pH larutan, aditif, pelarut, suhu, waktu pembentukan gel, logam prekursor, 

teknik pengeringan dan kalsinasi (Moradi et al., 2014). 

 

Kelebihan penggunaan metode sol gel untuk preparasi katalis heterogen antara 

lain adalah kemurnian produk akhir dan derajat homogenitasnya tinggi, mudah 

dilakukan, suhu perlakuan rendah, memungkinkan mensintesis material dengan 

dispersi yang baik, sangat cocok untuk sintesis material yang memerlukan kontrol 

bentuk, ukuran, dan komposisi oksida logam (Singh et al., 2011, Siswanto et al., 

2021). Desain katalis pada penelitian ini menggunakan silika hasil ekstraksi dari 

sekam padi (Pandiangan et al., 2019) dengan prekursor oksida logam alkali tanah 

(CaO) baik sebagai oksida tunggal (Taufiq-yap et al., 2011) tertentu 
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menggunakan metode sol gel. Penggabungan oksida ini dimaksudkan untuk 

meningkatkan kebasaan dan sifat katalis lainnya agar diperoleh aktivitas dan 

stabilitas katalis yang tinggi (Endalew et al., 2011). Sebagai sumber CaO adalah 

batu kapur yang berasal dari Halaban Payakumbuh, Sumatera Barat dan diketahui 

memiliki kandungan Ca 98 % (Pandiangan et al., 2019) sehingga layak digunakan 

sebagai sumber CaO. Aktivitas katalis bergantung tipe pendukung, metode 

preparasi dan suhu kalsinasi. Oleh karena itu masing-masing katalis yang dibuat 

dengan tipe pendukung dan metode preparasi yang sama perbandingan massa 

CaO/SiO2 , maka dilakukan kalsinasi pada suhu yang bervariasi. Selanjutnya 

aktivitas masing masing katalis berpendukung silika sekam padi ini diuji dalam 

reaksi transesterifikasi minyak nabati pangan yakni minyak kelapa sawit. 

 

 

 

2.3 Karakterisasi Katalis 

 

 

Karakterisasi merupakan aspek yang sangat penting untuk mendukung data 

kelengkapan sifat-sifat katalis hasil sintesis Beberapa karakterisasi yang umum 

dilakukan pada katalis heterogen adalah analisis struktur dengan X-Ray 

Diffraction (XRD), Fourier Transform InfraRed (FTIR) digunakan untuk 

mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada senyawa organic dan anorganik, 

untuk menganalisis kandungan komposisi unsur penyusun pada materi 

menggunakan X-Ray Fluorescence (XRF), dan morfologi permukaan dengan 

Scanning Electron Microscopy (SEM). 

 

 

2.3.1 X-ray Diffraction (XRD) 

 

 

Penggunaan analisis XRD bertujuan untuk mengidentifikasi fase dengan 

menentukan sifat kristal atau kristalinitas membuat. Analisis menggunakan XRD 

merupakan yang efektif untuk mengetahui sifat kristal (Leofanti, et al.,1997). 

Analisis XRD memiliki prinsip sinar-X dipantulkan oleh kristal kemudian 

diterima oleh detektor. Kristal yang dikenai oleh sinar-X akan menghasilkan 
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spektrum pantulan yang spesifik dan berhubungan dengan kisi kristal tersebut. 

Difraksi tersebut akan menghasilkan pola yang didasarkan oleh intensitas peak 

yang menyatakan tempat parameter kisi kristal atau indeks Miller (hkl) sebagai 

fungsi 2θ (2 theta) dimana θ (theta) menyatakan sudut difraksi berdasarkan 

persamaan Bragg (Richardson, 1989). Pada persamaan interpretasi Hukum Bragg 

dilakukan berdasarkan asumsi bahwa permukaan dari sisi mana sinar X 

dipantulkan adalah datar, dapat dilihat pada Gambar 2 (Richardson, 1989). 

 
Gambar 2. Skema alat XRD 

 

nλ ₌ 2d sin 𝜃 

Jarak antar lapisan atom dinyatakan dengan d, panjang gelombang dari radiasi 

sinar-X dinyatakan dengan simbol λ dan n untuk urutan pantulan. Analisis XRD 

dapat menentukan sifat kristalinitas melalui perbandingan intensitas peak dari 

sampel dengan intensitas peak standar yang ditunjukkan pada Persamaan 1. 

 

 

𝐾𝑟𝑖𝑠𝑡𝑎𝑙𝑖𝑛𝑖𝑡𝑎𝑠 =
𝐼𝑛𝑡𝑒𝑛𝑠𝑖𝑡𝑎𝑠 𝑝𝑒𝑎𝑘 ℎ𝑘𝑙 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙

𝐼𝑛𝑡𝑒𝑛𝑠𝑖𝑡𝑎𝑠 𝑝𝑒𝑎𝑘 ℎ𝑘𝑙 𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟
× 100%    (1) 

 

Terkait dengan penelitian ini, menunjukkan bahwa CaO merupakan kristal 

berbentuk kubus dan pada suhu tunggu fase kalsit CaCO, dan Ca(OH)2 dapat 

berubah menjadi CaO Selain itu juga terdapat pola kristal besar di permukaan 

pendukung silika mesopori, sedangkan Mohadesi et al (2014) menunjukkan 

keberadaan CaO dengan munculnya puncak pada 2θ =23,99o; 29,78o; 32,67o; 

37,62o; dan 67,80o dan SiO2, sebagai pendukung CaO muncul pada 23,37o; 

29,81o; 41,79o; dan 43,29o dan untuk SiO2 muncul pada 2θ = 35,25o; 36,53o; 

42,88o; 52.18o; 53,14o; 62,27o; dan 78,30o Pada literatur lain (Taufiq yap et al., 

2011) 20-32,20o; 37,30o dan 53,80o menunjukkan puncak untuk CaO (JCPDS File 
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No 37- 1497). Hasil karakterisasi untuk CaO (Widayat et al., 2017), SiO2 

Simanjuntak et al., 2016), dan CaO/SiO2 Moradi et al., 2014) dapat dilihat pada 

Gambar 3. 

 

 
Gambar 3. Difraktogram; (a) SiO2 hasil ekstraksi sekam padi; (b) CaO dari batu 

kapur; dan (c) CaO/SiO2. 

 

 

2.3.2 X-ray Fluorescence (XRF) 

 

 

X-Ray Fluorescence (XRF) mengidentifikasi unsur-unsur dalam katalis yang 

diperoleh secara kuantitatif dan kualitatif yang diperlukan untuk mengetahui 

kualitas material katalis yang telah diperoleh. Prinsip kerja metode XRF terjadi 

berdasarkan atom-atom pada permukaan sampel oleh sinar-X. Analisis XRF dapat 

digunakan dalam penentuan konsentrasi unsur berdasarkan pada panjang 

gelombang dan jumlah sinar-X yang kembali dipancarkan setelah semua material 

ditembaki sinar-X yang memiliki energi tinggi. Prinsip kerja XRF adalah dengan 

memanfaatkan sinar-X dari tabung pembangkit sinar-X yang difungsikan untuk 

mengeluarkan elektron dari kulit bagian dalam supaya menghasilkan sinar-X baru 
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dari sampel yang dianalisis. Analisis XRF dilakukan berdasarkan identifikasi 

karakteristik sinar-X yang terjadi karena efek fotolistrik. Spektrometri XRF 

memanfaatkan elektron dengan energi tinggi (Kriswarini et al., 2010). Pada 

penelitian (Pandiangan et al., 2021) karakterisari XRF dari SiO2 hasil ekstraksi 

sekam padi didapatkan 97.86 %. Hasil karakterisasi untuk CaO (Oh et al., 2017) 

dapat dilihat pada Gambar 4. 

 

Gambar 4. Spektra hasil karakterisasi XRF pada CaO. 
 

 

 

 

2.3.3 Fourier Transform InfraRed (FTIR)  

 

 

Fourier Transform Infrared (FTIR) adalah metode analisis material secara 

kuantitatif maupun kualitatif, analisis kualitatif meliputi analisis gugus fungsi 

(adanya puncak serapan dari gugus fungsi spesifik) beserta polanya dan analisis 

kuantitatif dengan melihat kekuatan absorbsi senyawa pada panjang gelombang 

tertentu. Spektroskopi infra merah berguna untuk mengetahui gugus fungsi 

senyawa dengan menggunakan radiasi sinar infra merah. Spektroskopi IR bekerja 

pada bilangan gelombang 4.000-400 cm-1. Bila suatu senyawa diradiasi 

menggunakan sinar merah, maka Sebagian sinar akan diserap oleh senyawa, 

sedangkan yang lainnya akan diteruskan. Serapan ini terjadi karena molekul 

senyawa organik mempunyai ikatan yang dapat bervariasi. 
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Beberapa pola spektrum FTIR yang berkaitan dengan katalis hasil sintesis pada 

penelitian ini antara lain adalah pola spektrum FTIR CaO berpendukung silika 

silika sekam padi lebih didominasi oleh vibrasi asimetrik Si-O-Si ditandai dengan 

adanya pita serapan antara 900 dan 1.358 cm-1 dan pada 798 cm-1 (Lani et al., 

2017). Pada Gambar 5 menunjukan hasil proses pengujian instrumen. 

 
Gambar 5. Proses pengujian menggunakan instrumen FTIR 

 

 

 

2.3.4 Scanning Electron Microscopy (SEM) 

 

 

Scanning Electron Microscope (SEM) adalah mikroskop elektron yang 

menggambarkan permukaan sampel melalui proses scan dengan menggunakan 

pancaran energi yang tinggi dari elektron dalam pola scan. SEM merupakan alat 

yang digunakan untuk melihat topografi secara keseluruhan. Elektron diemisikan 

yang kemudian menghasilkan gambar pada tabung sinar katoda. Perbesaran 

dilakukan resolusi sebesar 5 nm. Elektron berinteraksi dengan atom-atom yang 

memproduksi sampel sehingga menghasilkan sinyal dan memberikan informasi 

permukaan sampel. Pada dasarnya electron memiliki resolusi yang lebih tinggi 

dibandingkan dengan cahaya. Resolusi dari cahaya hanya mampu mencapai 200 

nm sedangkan elektron bisa mencapai resolusi 0,1 – 0,2 nm (Nasikin and 

Makhdiyanti, 2003). Mikrograf silika yang diekstraksi dari sekam padi 

(Simanjuntak et al., 2016), CaO dari batu kapur (Taufiq-Yap et al., 2011) dan 

CaO/ SiO2 (Lani et al., 2017) ditunjukkan pada Gambar 6. 
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Gambar 6. Analisis SEM; (a) silika hasil ekstraksi sekam padi; (b) CaO; dan (c) 

CaO/SiO2 

 

 

2.4 Minyak Kelapa Sawit 

 

 

Berdasarkan Integrated Taxonomic Information System (ITIS) data base tahun 

2011, tanaman kelapa sawit diklasifikasikan sebagai berikut: 

Kingdom  : Plantae 

Subkingdom  : Viridiplantae 

Infrakingdom : Streptophyta 

Super Division : Embryophyte 

Division  : Tracheophyte 

Subdivision  : Spermatophytina 

Class   : Magnoliopsida 

Order   : Arecales  

Family  : Arecaceae 

Genus   : Elaeis jacq 

Species  : Elaeis guineensis jacq 

 

Tanaman kelapa sawit (Elaeis guineensis jacq) adalah tanaman yang hidup di 

daerah tropis dan juga subtropis serta dapat tumbuh pada ketinggian 1 – 500 meter 

di atas permukaan laut dengan suhu udara sekitar 24 – 28 oC dan tingkat 

kelembaban yang tinggi mencapai 80 – 90 %. 
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Kelapa sawit salah satu jenis dari minyak nabati yang keberadaannya di alam 

sangat banyak terutama di Indonesia. Minyak kelapa sawit digunakan sebagai 

bahan baku industri farmasi, minyak goreng, margarin, sabun dan kosmetik. 

Kegunaan yang sangat banyak karena minyak kelapa sawit memiliki kelebihan 

sifat yang dimilikinya yakni tahan oksidasi dengan tekanan tinggi, mampu 

melarutkan bahan kimia yang tidak larut oleh pelarut lainnya, mempunyai daya 

melapis yang tinggi dan tidak menimbulkan iritasi pada tubuh dalam bidang 

kosmetik. Hasibuan (2012) menjelaskan komponen minyak kelapa sawit terdiri 

dari beberapa asam lemak bebas diantaranya adalah asam palmitat, stearat, oleat 

dan lainnya. Komposisi asam lemak minyak kelapa sawit dapat dilihat pada Tabel 

1. 

Tabel 1. Komposisi asam lemak pada minyak kelapa sawit (Hasibuan, 2012) 
Asam Lemak Presentase (%) 

Asam laurat (C12:0) 0,01-0,38 

Asam linolenat (C18:3) 0,1-0,34 

Asam miristat (C14:0) 0,79-1,45 

Asam stearat (C18:0) 3,40-5,47 

Asam linoleat (C18:2) 9,08-11,23 

Asam oleat (C18:1) 34,85-40,78 

Asam palmitat (C16:0) 42,05-48,93 

 

 

 

2.5 Karakterisasi Produk Reaksi Transesterifikasi Minyak Nabati 

 

 

Produk reaksi transesterifikasi minyak nabati menggunakan katalis merupakan 

campuran etil atau metil ester tergantung pada jenis alkohol yang digunakan. 

Walaupun campuran ester (biodiesel) mengandung banyak jenis tetapi terdapat 

beberapa jenis ester yang utama tergantung pada kandungan FFA yang ada dalam 

minyak nabati (Hoekman et al., 2012). Biodiesel hasil reaksi transesterifikasi 

umumnya dikarakterisasi untuk melihat komposisi biodiesel yang diperoleh 

dengan analisis menggunakan Gas Chromatography - Mass Spectrometry (GC-

MS). 
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2.5.1 Gas Chromatography - Mass Spectrometry (GC-MS) 

 

 

Gas Chromatography (GC) merupakan salah satu teknik spektroskopi yang 

menggunakan prinsip pemisahan campuran berdasarkan perbedaan kecepatan 

migrasi komponen-komponen penyusunnya. Teknik GC akan memisahkan 

komponen suatu campuran berdasarkan perbedaan kecepatan migrasi komponen 

dalam fase diam yang dibawa oleh fase gerak. Perbedaan kecepatan migrasi 

dikarenakan adanya perbedaan interaksi antara senyawa-senyawa kimia tersebut 

(di dalam campuran) dengan fase diam dan fase geraknya. Oleh karena itu GC 

dapat dimanfaatkan untuk mengidentifikasi senyawa yang berada pada campuran 

gas dan dapat digunakan untuk menentukan konsentrasinya. 

 

Publikasi tentang penggunaan teknik GC atau GC-MS untuk karakterisasi 

biodiesel telah dilakukan antara lain oleh Naureen et al. (2014), senyawa kimia 

penyusun biodiesel dari minyak bunga matahari campuran metil ester yang terdiri 

dari tujuh jenis senyawa jenuh, tiga senyawa dengan satu ikatan rangkap dan satu 

senyawa dengan dua ikatan rangkap. Tariq et al. (2011) mengindentifikasi 

biodiesel dan minyak biji rocket yang terdiri dari 5 jenis FAME jenuh dan enam 

jenis FAME tidak jenuh. Pandiangan and Simanjuntak (2013) telah 

mengidentifikasi adanya campuran metil ester dalam biodiesel dari minyak 

kelapa. Pada Gambar 7, contoh hasil kromatogram transesterifikasi. 

 

Gambar 7. Bentuk kromatogram GC hasil transesterifikasi minyak kelapa dengan 

metanol (Pandiangan and Simanjuntak, 2013). 
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2.5.2 Densitas 

 

 

Densitas adalah jumlah zat yang terkandung dalam suatu unit volume. Densitas 

suatu bahan tidak sama pada setiap bagiannya tergantung pada faktor lingkungan 

seperti tekanan dan suhu. Satuan densitas adalah kg/m3, sedangkan dalam cgs 

adalah gram per sentimeter kubik (g/cm3), yang sering juga digunakan. Faktor 

konversi sangat berguna dimana 1 g/cm³ = 1000 kg/m3. Berdasarkan SNI 

7182:2015, massa jenis standar biodiesel sebesar 0,850-0,890 g/mL (Pangesti, 

2017).  

 



 

 

 

 

 

 

 

 

III. METODE PENELITIAN 

 

 

3.1  Waktu dan Tempat Penelitian 

 

 

Penelitian ini dilakukan selama 6 bulan (Maret - Agustus 2022) di Laboratorium 

Kimia Anorganik dan Fisik Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu 

Pengetahuan Alam Universitas Lampung. Karakterisasi dan analisis dilakukan di 

beberapa tempat institusi yakni  XRD (Laboratorium Instrumen Kimia Universitas 

Negeri Padang), XRF (Laboratorium Instrumen Kimia Universitas Negeri 

Padang), SEM (LT-SIT Universitas Lampung), dan GC-MS (Laboratorium 

Terpadu Universitas Islam Indonesia Yogyakarta). 

 

 

3.2 Alat dan Bahan 

 

3.2.1 Alat-Alat 

 

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

AES 104 120-4, pH meter model Metrohm, oven model memmert UN universal 

321, pemanas listrik model stuart AM 500C, furnace model Thermolyne Muffle 

thermolyne 1100, pemanas dan pengaduk magnetik model stuart biocote, ayakan 

300 mesh, cawan porselin, terpal plastik, kertas saring, termometer, perangkat 

transesterifikasi, peralatan plastik dan gelas. 

 

Karakterisasi dengan analisis XRF PANalytical Epsilon 3, XRD menggunakan 

peralatan Bruker D8 Advance, SEM menggunakan peralatan FEI type Inspect S50 

tipe EDAX AMETEK, analisis produk menggunakan peralatan GC-MS tipe 

GCMS-QP2010 SE SHIMADZU. 
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3.2.2 Bahan-Bahan 

 

 

Bahan-bahan yang digunakan adalah batu kapur yang diperoleh dari daerah Lintau 

Buo Sumatera Barat, NaOH, HNO3, metanol dari Merck Supelco, akuades, sekam 

padi dari daerah sekitar Bandar Lampung, dan minyak sawit. 

 

 

3.3 Prosedur Kerja 

 

 

3.3.1 Ekstraksi Silika Sekam Padi 

 

 

Langkah awal pada penelitian ini yaitu preparasi silika sekam padi. Sampel yang 

digunakan berupa sekam padi yang telah dicuci sebanyak 5 kali pencucian dengan 

air hangat kemudian dikeringkan di bawah sinar matahari. Setelah itu sekam padi 

dilarutkan dengan larutan NaOH 1,5 % sebanyak 2 L untuk 200 gram sekam padi, 

dipanaskan hingga mendidih selama 30 menit. Setelah itu ditampung pada toples 

besar dan didinginkan pada suhu ruang selama 24 jam. Selanjutnya disaring 

hingga diperoleh filtratnya dan ditambahkan secara perlahan-lahan larutan HNO3 

10 % hingga membentuk gel dengan pH 7,0 serta didiamkan selama 24 jam pada 

suhu ruang. Proses berikutnya adalah pencucian gel silika sekam padi dengan air 

hangat dan menggunakan saringan 300 mesh hingga bersih dan putih kemudian 

dikeringkan dalam oven pada suhu 100 oC selama 24 jam sehingga diperoleh 

serbuk silika sekam padi. 

 

 

3.3.2 Preparasi Katalis Heterogen CaO/SiO2 dengan Metode Sol Gel 

 

 

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

penelitian sebelumnya (Taufiq-yap et al., 2011). Sebanyak 20 g silika kering hasil 

ekstraksi dilarutkan ke dalam 600 mL larutan NaOH 1,5 % lalu larutan diaduk 

dengan pengaduk magnetik stirrer sampai terbentuk sol silika. Selanjutnya ke 

dalam sol silika tersebut ditambahkan dopan CaO yang telah dilarutkan dalam 
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HNO3 pekat. CaO diperoleh dari hasil kalsinasi batu kapur pada suhu 600 oC. 

Sintesis dilakukan dengan komposisi CaO/SiO2 dengan variasi 1:5. Larutan tetap 

diaduk dengan pengaduk magnetik supaya distribusi logam merata di dalam 

larutan, pH dikontrol  yaitu pH 7,0 hingga terjadi pembentukan gel. Gel disaring 

dan selanjutnya dikeringkan dalam oven pada suhu 100 oC selama 24 jam untuk 

menghilangkan air. CaO-silika kering kemudian dihaluskan dan selanjutnya 

dikalsinasi selama enam jam pada suhu bervariasi 500, 600, 700, 800 dan 900 oC. 

Selanjutnya CaO/SiO2 dihaluskan hingga diperoleh katalis dalam bentuk bubuk. 

 

 

3.3.3 Karakterisasi katalis 

 

 

Karakterisasi dilakukan terhadap katalis terbaik pada CaO/SiO2 sebagai berikut : 

 

3.3.3.1 X-ray diffraction (XRD)  

 

 

Sampel sebanyak 500 mg ditimbang ditempatkan pada sel sampel. Difraktogram 

direkam dengan pemindaian sampel pada sudut (2θ) dari 5–80o dengan kecepatan 

2o/min.  

 

3.3.3.2 X-ray fluorescence (XRF)  

 

 

Radiasi foton elektromagnetik ditembakkan ke material sampel. Radiasi 

elektromagnetik yang dipancarkan akan berinteraksi dengan elektron yang ada di 

kulit K suatu unsur. Elektron yang ada di kulit K akan mempunyai energi kinetik 

yang cukup untuk melepaskan diri dari ikatan inti, sehingga elektron itu akan 

terpental keluar. Untuk setiap atom pada sampel, intensitas dari sinar– X 

karakterisasi tersebut sebanding dengan jumlah (konsentrasi) atom dalam sampel. 

Intensitas sinar-X karakteristik dari setiap unsur dibandingkan dengan suatu 

standar yang diketahui konsentrasinya, sehingga konsentrasi unsur dalam sampel 

dapat ditentukan. 
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3.3.3.3 Fourier transform infrared (FTIR) 

 

 

Karakterisasi menggunakan Fourier Transform InfraRed (FTIR) digunakan untuk 

mengidentifikasi gugus – gugus fungsi dari sampel. Sampel yang akan diuji 

disiapkan, kemudian diletakkan sampel pada sampel holder dan ditempatkan pada 

lintasan sinar alat FTIR. Alat disambungkan pada sumber listrik, lalu komputer 

dan alat dihidupkan. Pengukuran dilakukan dengan alat FTIR dan grafik yang 

terbentuk diamati. Data yang dihasilkan disimpan dan dilakukan pembahasan 

terhadap puncak – puncak yang terbentuk. Komputer dan alat FTIR dimatikan dan 

dilepas dari sumber arus listriknya. 

 

 

3.3.3.4 Scanning electron microscopy (SEM) 

 

 

Alat dinyalakan, sampel dimasukkan ke dalam Chamber SEM, komputer SEM 

dinyalakan. Semua kondisi diatur sesuai kebutuhan kemudian diambil gambar 

yang menunjukkan morfologi permukaan sampe kondisi pengukuran diatur 

kemudian hasil SEM disimpan dan digunakan. 

 

3.3.4 Preparasi Minyak Kelapa Sawit 

 

 

Penyiapan minyak 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 pada suhu 100 oC agar 

kadar air dalam minyak berkurang. 

 

 

3.3.5 Uji Aktivitas Katalis pada Reaksi Transesterifikasi Minyak Kelapa Sawit 

 

 

Masing-masing CaO/SiO2 komposisi massa 1:5 yang dikalsinasi pada suhu 500 – 

900 °C digunakan sebagai katalis reaksi transesterifikasi minyak kelapa sawit 

dengan metanol. Fokus penelitian dititikberatkan pada pengaruh nisbah minyak 



25 

 

 

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

rendemen reaksi. 

 

Proses transesterifikasi dilangsungkan dalam reaktor berukuran 250 mL. Reaktor 

dilengkapi dengan kondensor, termometer, magnetik stirrer. Pada tahap awal 

ditambahkan 75 mL dan katalis 10 % (persen massa katalis/massa minyak sawit) 

dan 25 mL minyak kelapa sawit, kemudian dimasukkan ke dalam reaktor 

transesterifikasi. Transesterifikasi dilakukan pada suhu konstan 70 °C selama 6 

jam. Semua jenis katalis yang telah dikalsinasi pada suhu yang sama, dilakukan 

untuk mendapatkan katalis terbaik pada suhu kalsinasi tertentu. Katalis terbaik 

selanjutnya digunakan untuk penentuan pengaruh variabel kinetis lainnya yakni 

nisbah metanol terhadap minyak sawit, jumlah katalis, dan waktu reaksi 

transesterifikasi. 

 

3.3.5.1 Pengaruh nisbah minyak dengan metanol 

 

Salah satu variabel yang mempengaruhi reaksi transesterifikasi, nisbah minyak 

dengan metanol, kondisi tersebut dilakukan untuk menentukan jumlah katalis 

optimum. Dalam penelitian ini dilakukan dengan variasi nisbah minyak dengan 

metanol yang digunakan adalah dengan volume minyak sebagai variabel tetap 

yakni digunakan sebanyak 25 mL, sedangkan volume metanol divariasikan 

menjadi 75, 100, 125, 150, 175, 200, dan 250 mL, jumlah katalis sebesar 10 % 

dari berat minyak. Pada uji reaksi transesterifikasi, metanol, katalis, dan pengaduk 

magnet dimasukkan ke dalam labu didih 250 mL yang selanjutnya direfluks 

selama 6 jam pada suhu 70 °C. 

 

Biodiesel yang dihasilkan dari metode refluks kemudian didinginkan pada suhu 

kamar, disaring dan dimasukkan ke dalam corong pisah dan didiamkan selama 

24 jam agar terjadi pemisahan antara biodiesel dengan minyak yang tersisa 

(Pandiangan et.al., 2021; Syani, 2014). Biodiesel yang dihasilkan 

kemudian diukur volume dan ditentukan persen konversi minyak. Nisbah 

minyak dengan metanol yang menghasilkan konversi terbanyak selanjutnya 

digunakan pada penelitian selanjutnya, yakni penentuan jumlah katalis optimum. 
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3.3.5.2 Jumlah katalis 

 

Setelah diketahui kondisi optimum dari variabel yang mempengaruhi reaksi 

transesterifikasi yakni nisbah minyak dengan metanol, kondisi tersebut dilakukan 

untuk menentukan jumlah katalis optimum. Dalam penelitian ini, variasi jumlah 

katalis yang digunakan adalah 10, 15, dan 20 % dari berat minyak yang digunakan 

dan dengan variabel tetap seperti sebelumnya. Jumlah katalis yang menghasilkan 

konversi minyak terbanyak merupakan jumlah katalis optimum. 

 

3.3.5.3 Waktu reaksi 

 

Setelah didapatkan nisbah minyak dengan metanol dan jumlah katalis yang 

optimum. maka setelah itu, untuk melihat waktu optimum yang dibutuhkan 

transesterifikasi. Pada penelitian ini dilakuka dengan variasi waktu 6, 8, dan 10 

jam. 

 

3.3.6 Analisis produk reaksi transesterifikasi  

 

3.3.6.1 Analisis gas chromatography-mass spectroscopy (GC-MS) 

 

Produk yang dihasilkan dari kondisi optimum reaksi transesterifikasi minyak 

sawit dianalisis menggunakan GC-MS (Yanuar et al., 2016). Analisis GC 

dilakukan dengan menginjeksi sampel ke kolom GC lewat heated Injection port 

yang selanjutnya akan dibawa gas pembawa yakni helium dengan laju alir 4 

mL/menit melewati kolom GC yang memiliki cairan pelapis (fase diam) yang 

inert. Sampel masuk ke pencatat ionisasi nyala (flame Ionization Detector-FID) 

untuk mengubah senyawa organik menjadi arus listrik yang kemudian diteruskan 

ke perekam sehingga menghasilkan kromatogram untuk dianalisis baik kualitatif 

dan kuantitatif. Hasil rekaman berupa sebuah kromatogram berbentuk puncak-

puncak dengan pola yang sesuai kondisi sampel dan jenis detektor yang 

digunakan. Pemindaian selanjutnya dilakukan untuk mencatat spektrum massa 

dalam interval 0,5-1 detik selama pemisahan GC dan pola spektrum tersebut 
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digunakan untuk penentuan jenis senyawa organik yang terdapat dalam sampel 

dengan cara membandingkan pola fragmentasi ion-ion molekul sampel dengan 

standar (Library: WILEY7.LIB). 

 

3.3.6.2 Analisis densitas biodiesel 

 

Penentuan densitas dilakukan berdasarkan prinsip kerja yaitu perbandingan massa 

contoh tanpa udara pada suhu dan volume tertentu dengan massa air pada suhu 

dan volume yang sama. Langkah-langkah untuk analisis densitas biodiesel adalah 

sebagai berikut; piknometer kosong dikeringkan didalam oven kemudian 

ditimbang terlebih dahulu, lalu piknometer diisi dengan akuades suhu 20 oC 

kemudian disimpan dalam water bath pada suhu 25 oC selama 30 menit, 

selanjutnya piknometer diangkat, dikeringkan, dan ditimbang (berat akuades 

diperoleh dari selisih berat piknometer berisi akuades dan berat piknometer 

kosong), lalu sampel minyak didinginkan pada suhu 20 oC, kemudian minyak 

dimasukan dalam piknometer yang sebelumnya telah dibersihkan dan dikeringkan 

hingga meluap dan tidak terbentuk gelembung udara, bagian luar piknometer 

dikeringkan dan piknometer ditempatkan didalam water bath pada suhu konstan 

25 oC selama 30 menit, lalu piknometer diangkat dari water bath dikeringkan, dan 

ditimbang (berat sampel diperoleh dengan menghitung selisih berat piknometer 

berisi sampel dan berat piknometer kosong). 

Densitas dihitung dengan rumus pada Persamaan 2. 

Densitas ∶  
𝑊1

𝑊2
×  ρair         (2) 

Keterangan : 

W1 = berat sampel (g) 

W2 = berat akuades (g) 

Ρair = densitas air (g/mL)  



 

 

 

 

 

 

 

 

 

V. KESIMPULAN DAN SARAN 

 

 

 

5.1  Kesimpulan 

 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh kesimpulan 

sebagai berikut : 

1. Katalis CaO/SiO2 komposisi massa 1:5 berhasil disintesis dari silika sekam 

padi dan CaO batu kapur menggunakan metode sol gel.  

2. Karakterisasi menggunakan XRD menunjukkan bahwa katalis CaO/SiO2 

komposisi massa 1:5 pada suhu 500 dan 600 ℃ masih berfase amorf, 

sedangkan pada suhu 700, 800, dan 900 ℃ mulai terbentuk kristal. 

3. Karakterisasi katalis CaO/SiO2 menggunakan XRD, puncak 2θ menunjukkan 

bahwa dalam sampel katalis terdapat fase amorf dari silikon dioksida (SiO2) 

dan fase kristal dari kalsium silikat (CaSiO3). 

4. Karakterisasi menggunakan SEM menunjukkan bahwa katalis memiliki 

morfologi permukaan yang heterogen dan berpori serta berbentuk bongkahan 

(cluster).  

5. Katalis CaO/SiO2 dengan perbandingan massa 1:5 pada suhu variasi 500-900 

oC didapat suhu aktivasi paling optimum yaitu 800 oC yang kurang efektif 

digunakan dalam reaksi transesterifikasi minyak kelapa sawit (nisbah minyak 

metanol, jumlah katalis, dan waktu reaksi) dengan capaian rendemen tertinggi 

hanya 40 %. 

6. Karakterisasi GS-MS menunjukaan produk yang dihasilkan pada reaksi 

transesterifikasi merupakan metil ester. 

7. Biodiesel hasil reaksi transesterifikasi minyak kelapa sawit belum memenuhi 

persyaratan 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 sehingga memudahkan proses 

transesterifikasidan didapatkan hasil yang lebih maksimal. 
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