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ABSTRACT 

 

 

 

THE EFFECT OF CALCINATION TEMPERATURE OF SYNTHESIS 

CaO/SiO2 FROM LIME AND PUMES ON CATALYTIC ACTIVITY IN 

THE TRANSESTERIFICATION OF RUBBER SEED OIL 

 

 

By 

 

Rangga Nanda Putra 

 

 

 

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

pumice silica with a mass ratio of 1:5 was conducted using the sol-gel method and 

calcined at various temperatures of 500, 600, 700, 800, and 900 ⁰C for 6 hours. 

The synthesized CaO/SiO2 catalysts were characterized using SEM, XRD, BET, 

and PSA. The results of the characterization using XRD showed that the catalyst 

which was calcined at 500 and 600 ⁰C was still in the amorphous solid phase, 

while at 700-900 ⁰C it was already in the crystalline phase and the identification 

results of the mineral formed was wollastonite. The best catalytic activity in the 

transesterification reaction was exhibited by the catalyst calcined at 800 ⁰C. The 

experimental conditions for the transesterification process were determined as 

follows: methanol-to-oil ratio of 1:6, catalyst amount of 2.5%, reaction time of 6 

hours at a temperature of 70 ⁰C, and the addition of coconut oil as a co-reactant, 

as well as 1 mL of homogeneous H2SO4 catalyst. Under these conditions, the 

maximum oil conversion to biodiesel reached 100%. GC-MS analysis revealed 

the formation of methyl esters, primarily methyl oleate, which corresponded to the 

main fatty acid content in rubber seed oil. The physical characterization of 

biodiesel, such as density, viscosity, and flash point, did not meet the SNI 

7182:2015 standard. 
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Pada penelitian ini telah dilakukan sintesisi katalis CaO/SiO2 dari CaCO3 (batu 

kapur) dan silika batu apung dengan komposisi massa 1:5 menggunakan metode 

sol-gel dan dikalsinasi dengan variasi suhu 500, 600, 700, 800, dan 900 ⁰C selama 

6 jam. Katalis CaO/SiO2 yang dihasilkan dikarakterisasi menggunakan SEM, 

XRD, BET, dan PSA. Hasil karakterisasi menggunakan XRD menunjukkan 

katalis yang dikalsinasi pada suhu 500 dan 600 ⁰C masih berada pada fasa padat 

berbentuk amorf sedangkan pada suhu 700-900 ⁰C sudah berada pada fasa 

kristalin dan hasil identifikasi mineral yang terbentuk yaitu wollastonite. Uji 

aktivitas katalitik terbaik pada reaksi transesterifikasi ditunjukkan oleh katalis 

yang dikalsinasi pada suhu 800 ⁰C. Kondisi percobaan transesterifikasi diperoleh 

pada penggunaan nisbah metanol terhadap minyak 1:6, jumlah katalis 2,5%, dan 

waktu reaksi 6 jam pada suhu 70 ⁰C dan penambahan minyak kelapa sebagai ko-

reaktan, serta penambahan katalis homogen H2SO4 1 mL diperoleh tingkat 

konversi minyak menjadi biodiesel maksimum yang dicapai adalah sebesar 100%. 

Hasil analisis GC-MS menunjukkan terbentuknya metil ester dengan komponen 

utama berupa metil oleat yang sesuai dengan kandungan utama asam lemak dalam 

minyak biji karet. Karakterisasi fisik biodiesel seperti densitas, viskositas, dan 

titik nyala belum memenuhi standar SNI 7182:2015. 

 

 

Kata kunci : Katalis CaO/SiO2, minyak biji karet, transesterifikasi, biodiesel. 
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I. PENDAHULUAN 

 

 

 

 

1.1 Latar Belakang 

 

 

 

Minyak bumi merupakan sumber energi yang tidak terbarukan, membutuhkan 

waktu yang sangat lama untuk mengubah bahan mentah minyak bumi menjadi 

produk minyak bumi. Cadangan minyak bumi yang terus menurun menjadi salah 

satu permasalahan utama dalam sektor energi di Indonesia yang disebabkan oleh 

meningkatnya jumlah konsumsi minyak bumi. Kementrian ESDM, (2019) 

melaporkan bahwa cadangan minyak bumi terus mengalami penurunan dari 

7305,02 juta Million Stock Tank Barrels (MMSTB) pada tahun 2015 menjadi 

3774,59 juta MMSTB pada tahun 2019. Namun, tidak diimbangi dengan 

kebutuhan Bahan Bakar Minyak (BBM) yang terus meningkat. Dari data 

Kementerian ESDM tahun 2018 menunjukkan bahwa rata-rata produksi minyak 

buni masih di kisaran 773 ribu barel. Jumlah produksi pada tahun 2018 jauh di 

bawah tahun 2017 yang masih di angka 949 ribu barel per hari. Munculnya defisit 

tersebut terjadi saat produksi minyak terus menurun, sementara konsumsi bahan 

bakar minyak di Indonesia terus meningkat karena pertambahan penduduk dan 

jumlah kendaraan bermotor, termasuk sepeda motor dan mobil (Wijaya, 2021). 

Maka untuk meningkatkan cadangan sumber energi tersebut, diperlukan inovasi 

bahan bakar alternatif dengan memanfaatkan sumber daya minyak nabati non-

pangan yang murah dan berkelanjutan. 

Alternatif yang sangat potensial untuk dikembangkan adalah Fatty Acid Methyl 

Ester (FAME) atau dikenal dengan nama biodiesel. Biodiesel dapat 

dikembangkan karena memiliki beberapa keuntungan seperti ramah lingkungan, 
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renewable energy, biodegradable, tidak beracun, dan rendah emisi gas buang 

ketika digunakan dalam pembakaran (Roschat et al., 2017).  

Berdasarkan penelitian sebelumnya, minyak nabati pangan yang telah digunakan 

untuk pembuatan biodiesel antara lain minyak kelapa (Pandiangan and 

Simanjuntak., 2013) kelapa sawit (Pandiangan et al., 2017). Namun dalam 

pengembangannya, minyak nabati tersebut berkompetisi dengan bahan pangan, 

sehingga pengembangan minyak nabati non pangan menjadi alternatif yang dapat 

digunakan. Pada penelitian ini biodiesel dibuat menggunakan minyak biji karet 

(Hevea brasiliensis) yang merupakan minyak non-pangan dan memiliki 

kandungan minyak relatif tinggi (40-50%) yang sangat potensial sebagai bahan 

baku biodiesel (Bobade et al.,2012; Pandiangan et al., 2021).  

Minyak biji karet dipilih sebagai bahan baku karena tanaman karet banyak 

tumbuh di Indonesia, akan tetapi hingga saat ini biji karet belum termanfaatkan 

secara optimal. Minyak biji karet yang digunakan untuk pembuatan bahan baku 

biodiesel dihasilkan dari pengepresan biji tanaman karet. Minyak biji karet 

ataupun minyak nabati non pangan pada umumnya memiliki kekentalan yang 

relatif tinggi dibandingkan dengan minyak solar dari fraksi minyak bumi. 

Kekentalan ini dapat dikurangi dengan memutus percabangan rantai karbon 

tersebut melalui proses transesterifikasi menggunakan alkohol rantai pendek, 

misalnya metanol atau etanol (Setyawardhani, 2003).  

Reaksi transesterifikasi berjalan lambat, maka diperlukan katalis untuk 

menurunkan energi aktivasi dengan mempercepat reaksi. Katalis yang umum 

digunakan adalah katalis homogen atau katalis heterogen. Katalis homogen 

merupakan katalis yang memiliki fasa yang sama dengan zat pereaksi. 

Kekurangan dari katalis ini adalah sukar dipisahkan dari produk pada akhir reaksi 

dan terbentuknya produk samping berupa sabun sehingga menurunkan yield 

biodiesel (Chen et al., 2015). Katalis heterogen merupakan katalis yang memiliki 

fasa berbeda dengan mediumnya, dalam hal ini katalis tidak bercampur homogen 

dengan zat pereaksi. Penggunaan katalis heterogen dalam reaksi transesterifikasi 

lebih menguntungkan karena memiliki keunggulan yang dapat digunakan kembali 

(Rahimi et al., 2021), katalis yang lebih ramah lingkungan, dengan harga yang 
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murah, mudah dipisahkan, non korosif dan potensial jika digunakan berkali-kali 

(Thitsartarn and Kawi, 2011). 

Beberapa jenis katalis heterogen telah dilaporkan pada reaksi transesterifikasi 

seperti oksida logam (Foroutan et al., 2020), oksida berpenyangga (Pandiangan et 

al., 2021) dan zeolit (Wu et al., 2013). Salah satu jenis oksida logam alkali tanah 

yang dikembangkan sebagai katalis transesterifikasi adalah CaO (Ketcong et al., 

2014). Katalis CaO merupakan salah satu jenis katalis heterogen yang banyak 

digunakan pada reaksi transesterifikasi untuk produksi biodiesel. Salah satu 

keunggulan dari CaO yakni mudah dipisahkan pada akhir reaksi dalam proses 

pembuatan biodiesel karena berbentuk padatan. CaO dapat diperoleh dari sumber-

sumber alami seperti batu kapur, tulang hewan, dan cangkang yang banyak 

mengandung CaCO3 dan selanjutnya dapat didekomposisi menjadi CaO pada 

suhu tertentu (Astuti dkk., 2019).  Selain memiliki keunggulan, CaO mempunyai 

kelemahan yaitu mudah mengalami leaching yang dapat menyebabkan reaksi 

penyabunan (Pandiangan et al., 2016). Untuk mencegah terjadinya proses 

leaching maka digunakan suatu penyangga katalis berupa SiO2. Penyangga akan 

memperbaiki kekuatan mekanik, meningkatkan stabilitas termal dan efektivitas 

katalik (Meliyana, 2015). Penambahan silika sebagai penyangga katalis 

menyebabkan terjadinya dispersi fasa aktif yang dapat menyebabkan katalis 

menjadi lebih stabil, sehingga katalis dengan kombinasi silika mampu bekerja 

menyerap molekul air dari bahan pada saat reaksi berlangsung. 

Pada penelitian ini sumber bahan baku CaO diperoleh dari batu kapur yang 

ketersediaannya sangat melimpah di alam dan kandungan Ca mencapai 98% 

(Pandiangan et al., 2019). Proses pembentukan CaO dilakukan dengan cara 

kalsinasi pada kisaran suhu 500 hingga 900 °C (Ho et al., 2014; Banurea et al., 

2021). Sumber silika pada penelitian ini diperoleh dari batu apung yang 

ketersediaannya melimpah khususnya di daerah Lampung Selatan. Batu apung ini 

sangat menjanjikan karena proses ekstraksinya mudah dilakukan dan biayanya 

ekonomis sesuai dengan yang dilaporkan oleh Sangeetha et al. (2020). 

Pada penelitian ini, katalis CaO/SiO2 disintesis dengan metode sol-gel. Metode sol 

gel merupakan proses pembentukan senyawa anorganik melalui reaksi kimia, 
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terjadi perubahan fasa dari suspensi koloid (sol) menjadi fasa cair kontinyu (gel). 

Kelebihan dari metode sol gel untuk preparasi katalis heterogen antara lain derajat 

dan kemurnian produk akhir homogenitas yang tinggi, suhu perlakuan rendah, 

mudah perlakuannya, sangat tepat untuk sintesis material yang memerlukan 

kontrol bentuk, ukuran, serta komposisi oksida logam (Siswanto et al., 2021). 

Katalis CaO/SiO2 disintesis dengan rasio massa 1:5 sesuai yang dilaporkan 

Pandiangan et al. (2016). Selanjutnya, katalis hasil sintesis dikarakterisasi dengan, 

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

Size Analyzer (PSA). 

Uji aktivitas katalitik CaO/SiO2 dilakukan pada reaksi transesterifikasi minyak 

biji karet. Pada penelitian ini akan dikaji pengaruh suhu kalsinasi pada variasi 

suhu kalsinasi 500, 600, 700, 800, dan 900 ⁰C terhadap aktivitas CaO/SiO2 

sebagai katalis pada reaksi transesterifikasi minyak biji karet. Pada proses 

transesterifikasi juga dipelajari variabel kinetis yang dapat mempengaruhi persen 

konversi yang meliputi rasio metanol terhadap minyak biji karet, jumlah katalis, 

dan waktu transesterifikasi. Selanjutnya produk hasil transesterifikasi dianalisis 

menggunakan Gas Chromatography-Mass Spectrophotometry (GC-MS) dan uji 

parameter fisik yang meliputi viskositas, densitas dan titik nyala. 

 

 

 

1.2 Tujuan Penelitian 

 

 

 

Adapun tujuan dari penelitian ini sebagai berikut: 

1. Memperoleh katalis CaO/SiO2 yang disintesis dari batu kapur dan batu apung 

menggunakan metode sol-gel. 

2. Mengkarakterisasi katalis CaO/SiO2 dengan XRD, SEM, BET, dan PSA. 

3. Mempelajari pengaruh suhu kalsinasi terhadap aktivitas katalis CaO/SiO2 pada 

reaksi transesterifikasi minyak biji karet 

4. Mempelajari variabel kinetis yang mempengaruhi efektivitas transesterifikasi 

hasil produk biodiesel yang meliputi jenis katalis, jumlah katalis, nisbah 

minyak metanol, dan waktu reaksi. 
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5. Menganalisis produk transesterifikasi menggunakan GC-MS serta uji 

parameter fisik seperti viskositas, densitas, dan titik nyala sebagai kelayakan 

bahan bakar cair. 

 

 

 

1.3 Manfaat Penelitian 

 

 

 

Adapun manfaat pada penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Meningkatkan pemanfaatan batu kapur dan batu apung sebagai bahan baku 

pembuatan katalis yang disintesis dengan menggunakan metode sol-gel. 

2. Mendukung produksi biodiesel dengan memanfaatkan pengolahan minyak 

nabati menggunakan katalis heterogen CaO/SiO2. 



 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

II. TINJAUAN PUSTAKA 
 

 

 

 

2.1 Biodiesel 
 

 

 

Biodiesel merupakan monoalkil ester dari asam-asam lemak rantai panjang yang 

terkandung dalam minyak nabati atau lemak hewani untuk digunakan sebagai 

bahan bakar mesin diesel. Biodiesel salah satu bahan bakar alternatif yang 

menjanjikan yang dapat diperoleh dari minyak tumbuhan, lemak binatang atau 

minyak bekas melalui esterifikasi dengan alkohol (Gerpen, 2005). Biodiesel 

biasanya diproduksi melalui proses transesterifikasi minyak nabati atau lemak 

hewani dengan alkohol rantai pendek seperti metanol atau etanol (Gashaw et al., 

2015).  

Ada banyak keuntungan menggunakan biodiesel, salah satunya yaitu penggunaan 

biodiesel tidak berbahaya bagi lingkungan. Kendaraan berbahan bakar petrodiesel 

menghasilkan sejumlah besar emisi, namun sayangnya kendaraan tersebut 

menimbulkan bahaya pada lingkungan. Biodiesel berorientasi pertanian, tidak 

beracun, biodegradable, dan bersifat terbarukan. Biodiesel memiliki bilangan 

setana yang tinggi (pengukuran kualitas pembakaran bahan bakar diesel selama 

pengapian kompresi), kandungan sulfur rendah, volatilitas yang rendah, dan 

adanya atom oksigen dalam molekul bahan bakar tersebut. Keuntungan lain dari 

bahan bakar biodiesel adalah biodiesel dapat dicampur dengan sumber daya 

energi dan minyak lainnya (Innocent et al., 2013). 

Karena bahan bakunya berasal dari minyak tumbuhan atau lemak hewan, 

biodiesel digolongkan sebagai bahan bakar yang dapat diperbarui. Komponen 

karbon dalam minyak atau lemak berasal dari karbon dioksida di udara, sehingga 

biodiesel dianggap tidak menyumbang pemanasan global sebanyak bahan bakar 
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fosil. Penggunaan minyak nabati dan lemak hewani untuk produksi biodiesel 

baru-baru ini menjadi perhatian besar karena bersaing dengan bahan makanan. 

Penggunaan minyak nabati pangan telah mengakibatkan persaingan antara 

kebutuhan pangan dan energi sehingga potensi penggunaan minyak nabati non 

pangan sebagai bahan baku produksi biodiesel merupakan keniscayaan. Banyak 

tanaman yang memiliki kandungan minyak nabati non pangan yang cukup 

menjanjikan (Atabani et al., 2012; Pandiangan et al., 2021) antara lain Jatropha 

curcas (jarak pagar), Calophyllum inophyllum (nyamplung), Madhuca indica 

(mahua), Hevea brasiliensis (biji karet), Ricinus communis L. (jarak kaliki), dan 

Terminalia catappal (ketapang). Produksi biodiesel umumnya dilakukan dengan 

reaksi transesterifikasi minyak nabati dan alkohol menghasilkan alkil ester dengan 

ukuran molekul lebih kecil, berantai lurus, dan mempunyai sifat hampir sama 

dengan bahan bakar diesel petrokimia. 

 

 

 

2.2 Biji Karet 
 

 

 

Tanaman karet merupakan tanaman berbuah polong (diselaputi kulit yang keras) 

yang sewaktu masih muda buahnya berpaut erat dengan rantingnya. Buah karet 

dilapisi oleh kulit tipis berwarna hijau dan didalamnya terdapat kulit yang keras 

dan berbilik. Tiap kotak berisi sebuah biji yang dilapisi tempurung, setelah tua 

warna kulit akan berubah menjadi kecoklatan kemudian mengering menjadi 

keabu-abuan.  

Minyak biji karet merupakan salah satu jenis minyak mengering (drying oil), 

yakni minyak yang mempunyai sifat dapat mengering jika terkena oksidasi dan 

akan berubah menjadi lapisan tebal, bersifat kental dan membentuk sejenis selaput 

jika dibiarkan di udara terbuka. Penggolongan minyak biji karet ke dalam 

kelompok minyak mengering berdasarkan jumlah bilangan iod yang dimiliki yaitu 

lebih dari 130 (Budiman dkk., 2014).  

Kandungan yang terdapat pada minyak pada biji karet sebesar 45-50%, dengan 

komposisi 17-22% asam lemak jenuh yang terdiri atas asam palmitat, stearat, 
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arakhidat, serta asam lemak tidak jenuhnya sebesar 77-82% yang terdiri atas asam 

oleat, linoleat, dan linolenat. Komposisi asam lemak dari minyak biji karet 

mengandung setidaknya 27% protein, 40-50% lemak, 2,4% abu, dan 3,6% air. 

Akan tetapi, minyak biji karet memiliki kandungan asam lemak bebas yang tinggi. 

Minyak dengan kandungan asam lemak bebas yang tinggi kurang ekonomis untuk 

diolah menjadi biodiesel menggunakan proses konvensional berkatalis basa 

karena adanya reaksi samping penyabunan. Komposisi asam lemak yang 

terkandung pada minyak biji karet dapat dilihat pada Tabel 1. 

 

Tabel 1. Komposisi asam lemak pada minyak biji karet  
 

Asam Lemak Gugus Alkil Komposisi (%berat) 

Asam Oleat 18:1 28 – 30 

Asam Linoleat 18:2 33 – 35 

Asam Linolenat 18:3 20 – 21 

Asam Palmitat 16:0 7 – 8 

Asam Arakhidat 20:0 0,5 

Asam Stearat 18:0 9 – 10 

Sumber: Mittelbach and Remschmidt, 2006 

 
 

 

2.3 Reaksi Transesterifikasi 
 

 

 

Umumnya, biodiesel diproduksi dengan cara transesterifikasi. Reaksi 

transesterifikasi merupakan reaksi antara gliserida yang terkandung dalam minyak 

nabati atau lemak hewan dengan alkohol rantai pendek seperti metanol atau etanol 

(Pandiangan et al., 2021) menghasilkan alkil ester asam lemak (biodiesel) dan 

gliserol. Reaksi transesterifikasi adalah reaksi reversibel dengan alkohol yang 

berlebih yang biasanya digunakan untuk menggeser kesetimbangan ke arah 

produk. Stoikiometri untuk reaksi adalah 1:3 (minyak terhadap alkohol). Namun, 

dalam praktiknya, rasio tersebut harus lebih tinggi daripada rasio stoikiometri 

tersebut untuk meningkatkan yield biodiesel. Transesterifikasi terdiri dari tiga 

reaksi yang berurutan. Tahap pertama adalah konversi trigliserida menjadi 

digliserida diikuti dengan konversi digliserida menjadi monogliserida, dan 

akhirnya monogliserida menjadi gliserol, menghasilkan satu molekul ester dari 
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masing-masing gliserida pada setiap tahap (Jabbari, 2018). Tahapan reaksi yang 

terjadi pada proses transesterifikasi dapat dilihat pada Gambar 1. 

 
 

 

Gambar 1. Tahapan reaksi transesterifikasi (Mohadesi et al., 2014). 
 

Reaksi transesterifikasi adalah reaksi kesetimbangan, alkohol harus lebih banyak 

daripada minyak untuk mendukung reaksi sehingga menghasilkan konversi yang 

sempurna dari minyak ke alkil ester. Reaksi transesterifikasi yang berhasil 

ditandai dengan pemisahan produk yang mudah dan efektif setelah waktu reaksi.  

Temperatur dan jumlah katalis juga mempengaruhi laju transesterifikasi dan yield 

alkil ester. Namun, alkohol yang terlalu berlebih (di luar nilai optimum) juga akan 

menyebabkan kesulitan dalam pemisahan produk dan itu sebabnya harus selalu 

ada optimalisasi rasio untuk produksi yang efisien (Gebremariam and Marchetti, 

2017). Reaksi transesterifikasi juga dipengaruhi oleh jumlah air, asam lemak 

bebas, jenis alkohol yang digunakan, perbandingan molar alkohol-minyak, suhu 

pengadukan dan jenis katalisnya (Hikmah dan Zuliyana, 2015). Akan tetapi, 

reaksi transesterifikasi berjalan lambat, maka diperlukan katalis untuk 

menurunkan energi aktivasi dan mempercepat reaksi. 

 

 

 

2.4 Katalis 
 

 

 

Katalis merupakan zat yang memberikan rute alternatif reaksi dengan cara 

menurunkan energi aktivasi sehingga dapat mempercepat laju reaksi (Joshi and 
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Renade, 2016). Katalis terlibat dalam reaksi, meskipun tidak secara permanen. 

Keadaan kimia katalis dalam interaksinya dengan reaktan tetap tidak berubah 

pada akhir reaksi sehingga dihasilkan kembali pada akhir reaksi tanpa tergabung 

dengan senyawa produk. Proses reaksi dengan menggunakan katalis dikenal 

dengan reaksi katalisis. Dalam mempercepat proses reaksi, suatu katalis berperan 

dalam menurunkan energi aktivasi (Ea). Energi aktivasi atau juga biasa disebut 

energi potensial merupakan energi minimum yang diperlukan sistem kimia untuk 

menjalankan reaksi kimia. Katalis tidak mempengaruhi kesetimbangan kimia 

(termodinamika reaksi) maupun komposisi kesetimbangan yang terkait dengan 

reaksi namun dapat mengubah laju reaksi (Joshi and Renade, 2016) 

Secara umum, katalis yang baik harus memenuhi beberapa syarat yaitu dapat 

menjadi katalis pada reaksi transesterifikasi dan esterifikasi, tidak terdeaktivasi 

oleh air, stabil, aktif pada suhu rendah, dan memiliki selektivitas yang tinggi. 

Akan tetapi, 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 Tinia, 2011). Katalis dalam bidang 

industri dapat berupa katalis padat dan katalis cair. Katalis padat biasanya lebih 

disukai karena tahap pemisahannya lebih mudah. Selain itu, katalis padat lebih 

ramah lingkungan dibandingkan katalis cair (Hindryawati et al., 2014) . Berbagai 

jenis katalis telah banyak digunakan dalam berbagai reaksi kimia. Berdasarkan 

fasanya, katalis dibedakan atas dua jenis: 

1. Katalis Homogen 

Katalis homogen adalah suatu katalis yang memiliki fasa yang sama dengan 

medium reaksi, dimana katalis akan bercampur (homogen) dengan zat 

pereaksi. Kekurangan dari katalis ini adalah katalis akan sukar dipisahkan dari 

produk pada akhir reaksi (Chen et al., 2015). Beberapa contoh katalis homogen 

yang digunakan pada reaksi transesterifikasi adalah KOH (Budiman dkk., 

2014), NaOH (Hwidi et al., 2018), H2SO4, serta HCl (Jyoti et al., 2018). 
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2. Katalis Heterogen 

Katalis heterogen merupakan katalis yang memiliki fasa berbeda dengan 

mediumnya (katalis padat dan substrat adalah gas maupun cairan), dimana 

katalis tidak bercampur homogen dengan zat pereaksi. Kelebihan dari katalis 

ini yaitu memungkinkan pemisahan yang mudah dan penggunaan kembali, 

serta lebih stabil terhadap perlakuan panas dibandingkan katalis homogen 

(Raidah, 2012). Keunggulan lain dari penggunaan 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. Beberapa jenis katalis heterogen yang digunakan 

pada reaksi transesterifikasi adalah logam, oksida logam, oksida berpenyangga 

dan zeolit. Akan tetapi, 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). 

 

 

 

2.5 Katalis CaO Berpenyangga 
 

 

 

Dalam reaksi transesterifikasi, penggunaan katalis basa heterogen lebih disukai 

karena katalis basa homogen bersifat korosif, dan sukar dipisahkan dari produk 

pada akhir reaksi (Chen et al., 2015). Salah satu katalis oksida logam yang murah, 

mudah didapat dan sederhana untuk membuat katalis basa aktif adalah CaO. CaO 

adalah oksida logam yang diperoleh melalui reaksi dekomposisi CaCO3 pada 

temperature tinggi antara 600 oC hingga 1000 oC (Marinković et al., 2016). 

CaCO3 ditemukan dalam bahan alami seperti batu kapur. Selain itu, ada beberapa 

sumber kalsium alami dari limbah yang dapat dimanfaatkan, seperti cangkang 

telur, cangkang kepiting, cangkang moluksa, dan tulang (Darwis dkk., 2012) . 

Pada penelitian ini, batu kapur digunakan sebagai sumber CaCO3. Batu kapur 

merupakan sedimen alami rumpun karbonat dan kebanyakan mengandung mineral 



12 
 

 
 

karbonat berupa CaCO3 dan MgCO3 dengan jumlah yang tinggi (Royani dkk., 

2016). Selain murah dan mudah diperoleh, kelebihan CaO sebagai katalis basa 

aktif tidak beracun, memiliki nilai basa tinggi dan tidak mudah larut dalam produk 

biodiesel (Yan et al., 2009).  

CaO memiliki daya katalitik yang tinggi dalam reaksi transesterifikasi. Namun 

katalis CaO murni atau tunggal adalah katalis yang kurang stabil dan mudah 

dinonaktifkan diudara, serta hanya dapat digunakan dalam media dengan kadar air 

rendah dan nilai asam rendah (Ye et al., 2018) selain itu, CaO dapat mengalami 

deaktivasi dengan adanya pelepasan (leaching) Ca sehingga dapat terjadi reaksi 

penyabunan (Kouzu and Hidaka, 2012; Pandiangan et al., 2016). Aktivitas 

katalitik CaO dalam reaksi transesterifikasi dipengaruhi oleh beberapa faktor 

seperti luas permukaan (Solis et al., 2016) dan kebasaan katalis (Lee et al., 2015). 

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 (Islam et al., 2014). 

Material yang dapat digunakan sebagai penyangga biasanya material yang 

memiliki luas permukaan yang besar dan mempunyai ketahanan mekanis dan 

termal yang baik. Beberapa contoh penyangga yang sering digunakan adalah 

silika (Pandiangan and Simanjuntak, 2013), alumina (Evangelista et al., 2012) dan 

zeolit (Wu et al., 2013). 

Berdasarkan hal tersebut, pada penelitian ini silika dipilih sebagai penyangga CaO 

karena mudah diperoleh dengan cara ekstraksi dari bahan-bahan yang banyak 

mengandung silika, salah satunya yakni batu apung (Sangeetha et al., 2020). 

Penambahan silika sebagai penyangga katalis menyebabkan terjadinya dispersi 

fasa aktif yang dapat menyebabkan katalis dalam keadaan lebih stabil, selain itu 

dapat meningkakan porositas serta aktivitas katalis yang menyebabkan 

peningkatan konversi produk (Keller et al., 2016) sehingga katalis dengan 

kombinasi silika mampu bekerja menyerap molekul air dari bahan pada saat reaksi 

berlangsung. 
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Salah satu cara untuk memperoleh silika dari suatu bahan alam adalah dengan 

menggunakan metode ekstraksi. Metode ini dilakukan untuk memisahkan zat-zat 

terlarut antara dua cairan yang tidak saling mencampur. Melalui metode ekstraksi 

padat-cair (leaching) didapatkan silika quartz dari pasir alam sebesar 71,3% 

dengan fasa padatan berbentuk amorf (Munasir dkk, 2014). Melihat tingginya 

kandungan silika pada batu apung oleh peneliti lain, dan banyaknya keberadaan 

batu apung di Indonesia, merupakan alasan melakukan penelitian ini untuk 

mengekstraksi silika dari batu apung terutama yang terdapat di daerah Lampung. 

Pada penelitian ini, batu apung yang digunakan berasal dari Pantai Suak, 

Lampung Selatan. 

 

 

 

2.6 Silika Batu Apung 
 

 

 

Batu apung merupakan salah satu batuan yang terbentuk saat gunung berapi 

meletus menumpahkan lava dan bertemu dengan suhu yang lebih rendah yang 

membentuk beberapa batuan. Pada prosesnya batu apung terbentuk ketika lava 

panas dari dalam bumi meluap keluar dan bertemu dengan udara bebas kemudian 

akan membeku dengan cepat. 

Batu apung memiliki banyak karakteristik berbeda seperti porositas tinggi 

(volume pori hingga 85%), kepadatan rendah, luas permukaan spesifik yang besar, 

inersia kimia dan batu apung merupakan material yang ramah lingkungan. Dalam 

beberapa penelitian terdapat beberapa kandungan dalam batu apung yakni seperti 

Al2O3, Fe2O3, CaO, Na2O, K2O, MgO, dan SiO2. Selain itu juga didapatkan besar 

kandungan SiO2 sebesar 66,34% dan Al2O3 sebesar 23,32% pada batu apung 

setelah proses eksraksi (Sepher et al., 2013). Batu apung banyak digunakan 

sebagai alternatif bahan pokok maupun campuran dalam dunia industri, salah 

satunya sebagai sumber silika dalam pembuatan zeolit sintetis (Mahaddila and 

Putra, 2013). Efisiensi batu apung hampir sama dengan adsorben mahal, seperti 

karbon aktif dan kitosan, dan biaya yang murah sama dengan silika gel, seperti 

zeolit alam. 
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2.7 Sintesis Katalis CaO/SiO2 Dengan Metode Sol Gel 
 

 

 

Katalis heterogen berpendukung silika yang digunakan dalam reaksi 

transesterifikasi umumnya dipreparasi dengan metode sol gel (Pandiangan and 

Simanjuntak, 2013; Mohadesi et al., 2014). 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. 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) 

Keuntungan yang diperoleh dengan melakukan sintesis material melalui metode 

sol-gel adalah padatan hasil sintesis memiliki tingkat homogenitas yang tinggi, 

luas permukaan yang besar serta volume pori dan distribusi ukuran pori yang 

merata (Arifiyana dan Murwani 2013). Selain itu, metode sol-gel dapat dilakukan 

pada suhu ruang dan mudah untuk dikontrol serta tidak memerlukan banyak 

biaya. 

 

 

 

2.8 Karakterisasi Katalis 
 

 

 

Analisis yang dilakukan terhadap katalis CaO/SiO2 pada penelitian ini meliputi X-

Ray Diffraction (XRD) untuk mengidentifikasi unsur-unsur dan senyawa-senyawa 

yang terkandung dalam sampel, Scanning Electron Microscopy (SEM) digunakan 

untuk mengetahui morfologi permukaan sampel, teori Brunauer-Emmett-Teller 

(BET) untuk menjelaskan adsorpsi fisik molekul gas pada permukaan padat dan 

berfungsi sebagai dasar teknik analisis penting untuk pengukuran luas permukaan 
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spesifik bahan dan Particle Size Analyzer (PSA) untuk mengetahui distribusi 

ukuran partikel pada sampel. 

 

2.8.1 X-Ray Diffraction (XRD) 

 
 

 

Difraksi sinar-X (XRD) adalah teknik non-destruktif yang kuat untuk 

mengkarakterisasi bahan kristal yang berfungsi membaca struktur, fase, orientasi 

kristal yang disukai (tekstur), dan parameter struktural lainnya, seperti ukuran 

butir rata-rata, kristalinitas, regangan, dan cacat kristal (Bunaciu et al., 2015). 

Prinsip dasar XRD adalah hamburan elektron yang mengenai permukaan kristal. 

Bila sinar dilewatkan ke permukaan kristal, sebagian sinar tersebut akan 

terhamburkan dan sebagian lagi akan diteruskan ke lapisan berikutnya. Sinar yang 

dihamburkan akan berinterferensi secara konstruktif dan destruktif. Hamburan 

sinar yang berinterferensi inilah yang digunakan untuk analisis. 

Istadi (2011) menjelaskan karakterisasi XRD digunakan untuk mengidentifikasi 

fasa mineral suatu katalis dan untuk menentukan kristalinitas dari suatu katalis. 

Difraktometer sinar-X terdiri dari tiga elemen dasar, yaitu: Tabung sinar-X, 

tempat sampel, dan detektor sinar-X. Dalam analisis XRD, kristal katalis 

memantulkan sinar X yang dikirimkan dari sumber dan diterima oleh detektor. 

Pola difraksi diplotkan berdasarkan intensitas peak yang menyatakan peta 

parameter kisi kristal atau indeks Miller (hkl) sebagai fungsi 2θ. Karakterisasi 

menggunakan XRD memberikan hasil berupa data yang berupa intensitas (I) dan 

besar sudut (2θ). Intesitas menunjukan kristalinitas cuplikan, sedangkan 2θ 

menyatakan besar sudut difraksi, sesuai dengan Persamaan 1 di bawah ini: 

n λ = 2 d sin θ  (1) 

Pada analisis struktur material berbasis bahan alam ini, digunakan alat 

difraktometer, yang prinsip kerjanya seperti pada Gambar 2. 
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Gambar 2. Difraksi sinar-x pada bidang atom (Alfarisa dkk., 2018). 

 

Informasi yang dapat diperoleh dari data difraksi sinar X ini yaitu: (1) Posisi 

puncak difraksi memberikan gambaran tentang parameter kisi (a), jarak antar 

bidang (dhkl), struktur kristal dan orientasi dari sel satuan; (2) intensitas relatif 

puncak difraksi memberikan gambaran tentang posisi atom dalam sel satuan; (3) 

bentuk puncak difraksi memberikan gambaran tentang ukuran kristalit dan 

ketidaksempurnaan kisi. Pada penelitian ini katalis yang digunakan yakni 

CaO/SiO2, seperti yang telah dilaporkan oleh (Moradi et al., 2014) pola XRD 

CaO/SiO2 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. Seperti terlihat pada Gambar 3. 

 
 

 

Gambar 3. Difaktogram katalis CaO/SiO2 (Moradi et al., 2014) 
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2.8.2 Scanning Electron Microscopy (SEM) 
 

 

 

SEM adalah sebuah mikroskop elektron yang didesain untuk mengamati 

permukaan objek solid secara langsung, SEM memiliki perbesaran 10-3.000.000 

kali, depth of field 4-0.4 mm dan resolusi sebesar 1-10 nm. Kombinasi dari 

perbesaran yang tinggi, depth of field yang besar, resolusi yang baik, kemampuan 

untuk mengetahui komposisi dan informasi kristalografi membuat SEM banyak 

digunakan untuk keperluan penelitian dan industri (Prasetyo, 2011). Prinsip kerja 

dari SEM adalah sebagai berikut: 

1. Sebuah pistol elektron memproduksi sinar elektron dan dipercepat dengan 

anoda. 

2. Lensa magnetik memfokuskan elektron menuju ke sampel. 

3. Sinar elektron yang terfokus memindai keseluruhan sampel dengan diarahkan 

oleh koil pemindai. 

4. Ketika elektron mengenai sampel maka sampel akan mengeluarkan elektron 

baru yang akan diterima oleh detektor dan dikirim ke monitor (CRT). Ada 

beberapa sinyal yang penting yang dihasilkan oleh SEM. Dari pantulan 

inelastis didapatkan sinyal elektron sekunder dan karakteristik sinar X 

sedangkan dari pantulan elastis didapatkan sinyal backscattered electron 

(Bayuseno, 2014). 

   
 

 

Gambar 4. Hasil foto SEM. (a) Sampel A dengan kalsinasi 450 °C. (b) Sampel B 

dengan kalsinasi 800 °C (Trianasari et al., 2017). 
 

(a) (b) 
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Berdasarkan hasil foto SEM (Gambar 4), menunjukkan mikrostruktur dari 

permukaan sampel A dan B. Mikrostruktur yang dihasilkan untuk sampel A 

menunjukkan butir-butir yang lebih homogen dengan bentuk bermacam-macam 

dan batas antar butirnya cukup jelas. Hal ini diduga karena sampel dikalsinasi 

pada temperatur yang relatif rendah, yaitu 450 °C. Mikrostruktur sampel B 

menunjukkan adanya aglomerasi dengan kehadiran partikel-partikel kecil dengan 

ukuran butir yang tidak homogen. Aglomerasi ini dapat muncul sebagai akibat 

pengaruh kalsinasi pada suhu 800 °C (Trianasari et al.,2017). 

 

 

 

2.8.3 Brunauer Emmett-Teller (BET) 
 

 

 

BET disebut juga sebagai surface area analyzer yang digunakan untuk 

mengkarakterisasi suatu material dengan tujuan menentukan luas permukaan dari 

suatu material, struktur pori, distribusi ukuran 46 pori dari material, dan 

pengukuran isotherm adsorpsi suatu gas pada bahan (Walton and Randall, 2007). 

Luas permukaan, volume total pori, dan rata rata jari-jari pori merupakan faktor 

penentu kerja suatu katalis. Karakterisasi BET umumnya menggunakan nitrogen 

atau N2, karena ketersediannya dalam kemurnian tinggi dan interaksi yang kuat 

dengan sebagian besar padatan. Cara kerja BET dapat dilihat pada Gambar 5 

 
 

 

Gambar 5. Penyerapan molekul gas nitrogen oleh permukaan serat padat 

(Mihranyan, 2005). 
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Karakterisasi BET juga dapat mengetahui hubungan perubahan volume pori per 

gram sampel (cc/nm/g) terhadap diameter pori (nm) adsoprsi dan desorpsi yang 

didapat dari data distribusi ukuran pori CaO/SiO2. Luas permukaan spesifik (SSA) 

sampel dapat dihitung menggunakan Persamaan 2. 

𝑆𝑆𝐴 =
𝑆𝐴

𝑀
     (2) 

 

Keterangan:  

SSA  = specific surface area atau luas permukaan spesifik (m2/g) 

SA  = total surface area atau luas permukaan total (m2) 

M  = massa sampel (g) 

 

 

 

2.8.4 Particle Size Analyzers (PSA) 
 

 

 

PSA digunakan untuk menentukan ukuran partikel, dimana partikel didspersikan 

ke dalam media cair sehingga partikel tidak saling beraglomerasi (menggumpal). 

Ukuran partikel yang terukur adalah ukuran dari partikel tunggal. Data ukuran 

partikel yang didapatkan berupa tiga distribusi yaitu intensitas, nomor, dan 

volume distribusi sehingga dapat diasumsikan menggambarkan keseluruhan 

kondisi sampel (Nikmatin et al., 2011). 

Metode pengukuran distribusi ukuran nanopartikel menggunakan PSA dinilai 

lebih akurat dalam menentukan distribusi ukuran partikel dibandingkan metode 

analisa gambar. Metode PSA merupakan metode dengan prinsip hamburan cahaya 

dinamis (DLS). Metode pengukuran menggunakan PSA dapat berupa metode 

basah dengan menggunakan media pendispersi serta metode kering dengan 

memanfaatkan udara atau aliran udara untuk melarutkan partikel dan 

membawanya ke sensing zone. Umumnya pengukuran partikel dengan 

menggunakan PSA menggunakan metode basah, agar partikel tidak saling 

beraglomerasi (menggumpal). Prinsip penggunaan dengan metode basah tersebut 

membuat PSA mampu mengukur ukuran partikel dari partikel tunggal. Hasil 
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pengukuran dalam bentuk distribusi sehingga hasil pengukuran dapat diasumsikan 

sudah menggambarkan keseluruhan kondisi sampel (Hasan, 2012). 

 
 

 

2.9 Analisis Produk Hasil Transesterifikasi 
 

 

 

Biodiesel yang diperoleh dari reaksi transesterifikasi dikarakterisasi lebih lanjut 

untuk mendapatkan data mengenai karakteristik biodiesel. Pada penelitian ini 

biodiesel dikarakterisasi menggunakan Gas Chromatography Mass Spectrometry 

(GC-MS). Gas Chromatography Mass Spectrometry (GC-MS) merupakan metode 

pemisahan senyawa organik yang menggunakan dua metode analisis senyawa 

yaitu kromatografi gas (GC) dan spektrometri massa (MS). Kromatografi gas 

merupakan salah satu teknik spektroskopi yang menggunakan prinsip pemisahan 

campuran berdasarkan perbedaan kecepatan migrasi komponen-komponen 

penyusunnya yang menggunakan gas sebagai fasa gerak, sedangkan spektroskopi 

massa merupakan suatu metode yang berguna untuk menjelaskan atau 

menganalisis struktur molekul dari suatu senyawa biologis atau analit (Al-rubaye 

et al., 2017).  

Prinsip kerja dari GC-MS ini adalah gas pembawa yang berperan sebagai fasa 

gerak diatur menggunakan tekanan tertentu lalu dialirkan secara konstan melalui 

kolom yang berisi fasa diam. Kemudian sampel biodiesel (FAME) di injeksikan 

ke injector. Maka komponen-komponen dalam sampel akan menjadi uap dan 

dibawa oleh aliran gas pembawa menuju kolom. Komponen-komponen tersebut 

akan teradsorpsi oleh fasa diam pada kolom, kemudian akan merambat dengan 

kecepatan berbeda sehingga terjadi pemisahan. Komponen terpisah akan menuju 

detector yang menghasilkan sinyal listrik yang kemudian oleh recorder dituliskan 

dalam bentuk kromatogram berupa puncak (peak). Contoh umum dari GC 

kromatogram sampel ditunjukkan pada Gambar 6. 
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Gambar 6. Kromatogram GC dari produk transesterifikasi minyak biji karet 

 (Pandiangan et al., 2017). 

 

 

 

2.10  Sifat-Sifat Penting Biodiesel 
 

 

 

Analisis terhadap sifat fisik dan kimia produk biodiesel dilakukan untuk 

menentukan kualitas biodiesel. 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. 

 

 

2.10.1 Viskositas 
 

 

 

Viskositas adalah ukuran hambatan cairan untuk mengalir secara gravitasi, untuk 

aliran gravitasi di bawah tekanan hidrostatis, tekanan cairan sebanding dengan 

kerapatan cairan (Mahfud et al., 2020). Viskositas yang tinggi atau fluida yang 

memiliki kekentalan yang tinggi akan mengakibatkan kecepatan alirannya lambat 

sehingga mempengaruhi proses atomisasi bahan bakar pada ruang bakar. 

Viskositas yang tinggi juga dapat mempengaruhi proses pengkabutan. Viskositas 

fluida didefinisikan dalam dua cara yang berbeda yaitu viskositas dinamis dan 

viskositas kinematik. 

Viskositas kinematik menjadi parameter utama dalam penentuan mutu metil ester, 

karena memiliki pengaruh besar terhadap efektivitas metil ester sebagai bahan 

bakar. Minyak nabati memiliki viskositas jauh lebih besar dibanding viskositas 

Waktu retensi (menit) 
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bahan bakar diesel yang menjadi kendala penggunaan langsung minyak nabati 

sebagai bahan bakar (Sumangat dan Hidayat, 2008). 

 

 

2.10.2 Densitas 
 

 

 

Densitas atau massa jenis adalah pengukuran massa setiap satuan volume benda. 

Densitas akan meningkat dengan menurunnya rantai panjang dan meningkatnya 

jumlah ikatan rangkap, hal ini menyatakan bahwa bahan bakar kaya akan senyawa 

tak jenuh. Berdasarkan Badan Standar Nasional Indonesia standar biodiesel SNI 

7182-2015 yaitu sekitar 850-890 kg/m³. Semakin besar massa suatu benda maka 

densitas (masa jenis) semakin besar. Salah satu faktor yang dapat mempengaruhi 

densitas yaitu suhu. Suhu yang tinggi menyebabkan rendahnya kerapatan suatu zat 

dikarenakan molekul-molekul yang berikatan akan terlepas. Namun kenaikan 

suhu dapat menyebabkan volume zat bertambah sehingga massa jenis dan volume 

suatu zat memiliki hubungan yang berbanding terbalik (Anjarsari, 2015). Massa 

jenis dapat ditulis menggunakan Persamaan 3. 

𝜌 = 
𝑚

𝑉
      (3) 

 

Keterangan:  

𝜌 = massa jenis (kg/m³)  

m = massa (kg) 

V = volume (m³) 

 

 

 

2.10.3 Titik Nyala (Flash Point) 
 

 

 

Titik nyala merupakan suhu terendah ketika uap suatu zat bercampur dengan 

udara dan mengakibatkan nyala sebentar kemudian mati. Titik nyala digunakan 

sebagai mekanisme untuk membatasi jumlah alkohol sisa dalam bahan bakar. 

Biodiesel murni memiliki titik nyala yang lebih tinggi dari batasnya dan adanya 
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alkohol sisa reaksi akan menurunkan titik nyala biodiesel (Budiman dkk., 2014). 

Flash point dapat ditentukan secara eksperimental dengan cara memanaskan 

cairan biodiesel didalam wadah dan diuji. Jika bunga api muncul saat cairan yang 

diuji dipanaskan, itu menunjukkan bahwa suhu cairan telah memenuhi standar 

ASTM D-445 (Wahyuni et al., 2015). 



 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

III. METODOLOGI PENELITIAN 

 

 

 

 

3.1 Waktu dan Tempat 

 

 

 

Penelitian ini dilaksanakan selama 6 bulan (Oktober 2022-April 2023) di 

Laboratorium Kimia Anorganik-Fisik Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan 

Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Lampung. Karakterisasi dan analisis sampel 

dilakukan di beberapa tempat institusi yakni karakterisasi BET yang dilakukan di 

Laboratorium Institut Teknologi Bandung (ITB), karakterisasi XRD dilakukan di 

Laboratorium Institut Teknologi Sepuluh November (ITS), karakterisasi PSA 

dilakukan di Universitas Padjadjaran, karakterisasi menggunakan SEM yang 

dilakukan di UPT Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi 

Universitas Lampung, serta analisis biodiesel menggunakan GC-MS yang 

dilakukan di Laboratorium Universitas Islam Indonesia 

 

 

 

3.2 Alat dan Bahan 
 

 

3.2.1 Alat-alat yang digunakan 
 

 

 

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain, neraca analitik, oven, 

viskometer, perangkat refluks, penangas, magnetic stirrer, termometer, peralatan 

gelas, spatula, alat press minyak, teflon, tanur, cawan porselin, saringan mesh, 

mortar dan alu. Karakterisasi dilakukan menggunakan instrumen Scanning 

Electron Microscope (SEM) tipe ZEISS EVO MA 10, X-Ray Diffraction (XRD) 

tipe Xpert MPD, Particle Size Analyzers (PSA) tipe Beckmen Coulter LS 13 320, 
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dan Brunauer-Emmett-Teller (BET) tipe Quantachrome Instruments. Analisis 

produk transesterifikasi dilakukan menggunakan GC-MS tipe QP2010S 

SHIMADZU. 

 

 

 

3.2.2 Bahan-bahan yang digunakan 
 

 

 

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah biji karet, batu apung, 

batu kapur, metanol, larutan HNO3 3 M, larutan NaOH 2,0; 2.5; 3.0; 3.5; dan 4,0 

M, larutan HCl 1M, akuades, kertas saring, dan pH indikator universal. 

 

 

 

3.3 Prosedur Kerja 

 

 

3.3.1 Preparasi Batu Apung 
 

 

 

Pada penelitian ini, batu apung yang diambil berasal dari pinggir pantai Suak, 

Kalianda, Lampung Selatan. Langkah awal yang dilakukan adalah preparasi batu 

apung. Batu apung dibersihkan dari pengotor dengan direndam menggunakan air, 

lalu dicuci secara berulang menggunakan akuades dan disikat pada beberapa 

bagiannya untuk menghilangkan pengotor yang masih menempel pada permukaan 

batu apung. Kemudian batu apung yang telah bersih dari pengotor dikeringkan di 

bawah sinar matahari selama 12 jam. Dan dikeringkan kembali dengan 

menggunakan oven pada suhu 100 °C selama 10 jam. Batu apung yang sudah 

kering dihaluskan kemudian diayak dengan saringan mesh berukuran 150 nm, 

dicuci kembali dengan akuades dan dikeringkan pada suhu 100 °C selama 

semalam. Batu apung yang telah menjadi serbuk selanjutnya dilakukan pemurnian 

dengan menambahkan 150 mL HCl dan diaging selama 24 jam, lalu disaring, dan 

dicuci dengan akuades, dilanjutkan dengan pemanasan pada suhu 100 oC, dan 

selanjutnya serbuk batu apung tersebut siap diekstrak untuk mendapatkan silika. 
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3.3.2 Ekstraksi Silika Batu Apung 
 

 

 

Serbuk batu apung sebanyak 10 gram diaduk menggunakan magnetic stirrer 

dalam 150 mL NaOH dengan konsentrasi 2,0; 2.5; 3.0; 3.5; dan 4,0 M dengan 

kecepatan pengadukan 300 rpm selama 24 jam pada suhu 100 oC. Natrium silikat 

yang terbentuk diaging semalaman, selanjutnya disaring dan filtratnya diambil. 

Kemudian filtrat dititrasi menggunakan larutan HNO3 3 M hingga pH netral dan 

menghasilkan silika gel berwarna putih. Gel silika diaging selama 4 jam, 

selanjutnya dicuci dengan akuades panas, dan dipanaskan pada suhu 100 °C 

selama 24 jam. Hasil silika dihaluskan kemudian dikarakterisasi menggunakan 

XRD. 

 

 

 

3.3.3 Preparasi CaO dari Batu Kapur 

 

 

 

Batu kapur yang diperoleh dari Halaban, Sumatera Barat dibersihkan dari 

pengotor menggunakan air aquades lalu dikeringkan dalam oven selama 1 jam 

pada suhu 100 ⁰C. Setelah kering, batu kapur digerus menggunakan mortar dan 

alu hingga diperoleh serbuk kapur yang selanjutnya akan disaring menggunakan 

ayakan mesh berukuran 200 nm. Serbuk kapur yang telah lolos ayakan kemudian 

dikalsinasi dengan suhu 600 °C selama 6 jam. 

 

 

 

3.3.4 Sintesis Katalis CaO/SiO2 dengan Metode Sol-Gel 
 

 

 

Preparasi katalis heterogen CaO/SiO2 dilakukan dengan metode sol-gel seperti 

pada penelitian sebelumnya (Pandiangan et al, 2016; Mohadesi et al., 2014). 

Sebanyak 20 gram silika kering hasil ekstraksi dilarutkan ke dalam 600 mL 

larutan NaOH 1,5% kemudian larutan diaduk dengan magnetic stirrer sampai 

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

CaO yang telah dilarutkan dalam HNO3 pekat. CaO diperoleh dari hasil kalsinasi 
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batu kapur pada suhu 600 °C. Sintesis dilakukan dengan komposisi CaO/SiO2 1:5 

sesuai pada penelitian sebelumnya (Pandiangan et al, 2016). 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 110 °C selama 24 jam untuk menghilangkan 

air. CaO-silika kering kemudian dihaluskan dan selanjutnya dikalsinasi selama 

enam jam pada suhu bervarias sebesar 500, 600, 700, 800, dan 900 °C. 

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

 

 

 

3.3.5 Karakterisasi Katalis CaO/SiO2 
 

 

 

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

 

 

3.3.5.1 X-Ray Diffraction (XRD) 
 

 

 

Karakterisasi dengan XRD dilakukan untuk menganalisis pengaruh suhu kalsinasi 

terhadap struktur kristalografi sampel katalis CaO/SiO2, apakah bersifat amorf 

atau kristalin. Data difraktogram akan memberikan informasi mengenai struktur 

ataupun fasa berdasarkan letak sudut 2θ. Karakterisasi XRD pada penelitian ini 

dilakukan di Laboratorium Kimia Material Institut Teknologi Sepuluh Nopember 

(ITS), mengikuti prosedur yang diterapkan oleh institusi tersebut. Difraktometer 

yang digunakan yaitu tipe Xpert MPD. Pola XRD dihasilkan setelah pemindaian 

radiasi Cu-Kα (λ = 1,54 Å) dengan energi 40 kV dan arus 30 mA. Pola direkam 

pada sudut (2θ) dengan rentang 0-50º. 

 

 

 

3.3.5.2 Scanning Electron Microscope (SEM) 
 

 

 

Karakterisasi menggunakan SEM bertujuan untuk memberikan informasi tentang 

morfologi permukaan sampel. Pada penelitian ini karakterisasi SEM dilakukan di 
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UPT Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi (LTSIT), dengan 

mengikuti prosedur yang diterapkan oleh institusi tersebut. Alat SEM yang 

digunakan yaitu ZEISS EVO MA 10, yang dioperasikan pada 8 kV dengan 

tegangan percepatan elektron 20 kV. Katalis CaO/SiO2 hasil sintesis dipindai pada 

perbesaran 1.000; 5.000; 10.000x, dan 15.000x untuk mendapatkan tampilan 

permukaan yang lebih baik. 

 

 

 

3.3.5.3 Brunauer-Emmett-Teller (BET) 
 

 

 

BET dilakukan untuk mengetahui luas permukaan spesifik, volume total pori, dan 

rata-rata jari-jari pori dari sampel katalis CaO/SiO2. Karakterisasi BET dilakukan 

di Laboratorium Institut Teknologi Bandung (ITB), dengan mengikuti prosedur 

yang diterapkan oleh institusi tersebut. Katalis CaO/SiO2 hasil sintesis 

dikarakterisasi menggunakan BET tipe Quantachrome Instruments, dengan 

nitrogen sebagai adsorben pada temperatur 77,35 K dan Cross Section Area 

16.200 Å2. 

 

 

 

3.3.5.4 Particle Size Analyzer (PSA) 

 

 

 

Karakterisasi menggunakan PSA bertujuan untuk mengetahui distribusi ukuran 

partikel dari katalis CaO/SiO2 hasil sintesis yang akan digunakan dalam reaksi 

transesterifikasi minyak biji karet. Karakterisasi PSA dilakukan di Laboratorium 

Sentra Universitas Padjadjaran mengikuti prosedur yang diterapkan oleh institusi 

tersebut. Alat yang digunakan yaitu PSA tipe Beckmen Coulter LS 13 320 dengan 

akuades sebagai pendispersinya. Sampel berupa serbuk yang didispersikan dalam 

media cair, kemudian diperoleh berupa kurva distribusi ukuran partikel.. 
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3.3.6 Ekstraksi Minyak Biji Karet 
 

 

 

Langkah-langkah yang dilakukan untuk mengekstrak minyak biji karet yaitu 

pertama-tama biji karet dikupas dan dipisahkan dari cangkang luarnya kemudian 

dipisahkan dari cangkang bijinya, selanjutnya dikeringkan di bawah sinar 

matahari sampai kering. Sebelum dilakukan pengepresan untuk memperoleh 

minyak biji karet, biji karet kering dimasukkan ke dalam oven selama 20 menit 

pada suhu 80 ºC untuk menghilangkan kadar air yang masih tersisa dalam biji 

karet. Pengambilan minyak dari biji karet dilakukan dengan menggunakan mesin 

pres. Kemudian hasil yang diperoleh disaring untuk memisahkan minyak dan 

ampasnya. Selanjutnya, minyak biji karet siap digunakan untuk proses 

transesterifikasi. 

 

 

 

3.3.7 Uji Aktivitas Katalis pada Reaksi Transesterifikasi Minyak Biji 

Karet 
 

 

 

Pada penelitian ini masing- masing katalis CaO/SiO2 dengan komposisi massa 1:5 

yang dikalsinasi pada suhu 500, 600, 700, 800, dan 900 ⁰C digunakan sebagai 

katalis dalam reaksi transesterifikasi minyak biji karet dengan metanol. Fokus 

kajian penelitian ini dititikberatkan pada pengaruh perbandingan minyak 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, dan magnetic stirrer. Percobaan 

dilakukan dengan menggunakan volume minyak yang konstan yakni 25 mL yang 

terdiri dari 20 mL minyak biji karet dan 5 mL minyak kelapa sebagai ko-reaktan, 

kemudian ditambahkan 150 mL metanol, katalis CaO/SiO2 sebanyak 10% dari 

massa minyak (25 mL), serta ditambahkan katalis homogen H2SO4 sebanyak 1 

mL dan kemudian dimasukkan ke dalam reaktor transesterifikasi. Transesterifikasi 

dilakukan pada suhu konstan 70 °C selama 6 jam.  
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Katalis terbaik ditentukan berdasarkan persen konversi minyak menjadi metil 

ester dan selanjutnya digunakan untuk penentuan pengaruh variabel kinetis 

lainnya yakni nisbah metanol terhadap minyak biji karet, jumlah katalis, dan 

waktu transesterifikasi.  

 

 

 

3.3.7.1 Pengaruh Perbandingan Nisbah Metanol Terhadap Minyak Biji 

Karet 

 

 

Variabel yang mempengaruhi reaksi transesterifikasi, yakni rasio minyak/metanol, 

kondisi tersebut dilakukan untuk menentukan jumlah katalis optimum. Dalam 

penelitian ini dilakukan dengan variasi rasio minyak/metanol yang digunakan 

adalah dengan volume minyak sebagai varibel tetap yakni digunakan sebanyak 25 

mL, sedangkan volume metanol divariasikan menjadi 50, 75, 100, 125 dan 150 

mL, dan jumlah katalis sebesar 10% dari massa 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. Rasio minyak/metanol 

yang menghasilkan konversi terbanyak selanjutnya digunakan untuk penentuan 

jumlah katalis optimum. 

 

 

3.3.7.2 Pengaruh Jumlah Katalis 

 

 

Dalam penelitian ini, variasi jumlah katalis yang digunakan adalah 5; 7,5; 10; 12,5 

dan 15% dari massa minyak (25 mL). Setelah diperoleh kondisi optimum dari 

variabel yang mempengaruhi reaksi transestrifikasi yakni rasio metanol/minyak, 

selanjutnya dilakukan percobaan seperti sebelumnya untuk menentukan jumlah 
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katalis optimum. Jumlah katalis yang menghasilkan konversi minyak terbanyak 

merupakan jumlah katalis optimum. 

 

 

3.3.7.3 Pengaruh Waktu Reaksi Transesterifikasi 

 

 

Untuk menentukan waktu reaksi optimum, dilakukan percobaan menggunakan 

katalis yang memiliki kondisi optimum pada pengaruh jumlah katalis. Waktu 

transesterifikasi bervariasi yakni 2, 3, 4, 5 dan 6 jam dengan mengadopsi metode 

penelitian yang telah dilakukan (Pandiangan et al., 2017). 

 

 

 

3.3.8 Analisis Biodiesel 
 

 

 

Karakterisasi biodiesel dilakukan menggunakan GC-MS dan uji kualitas biodiesel 

meliputi viskositas, densitas, dan titik nyala (flash point). 

 

 

3.3.8.1 Gas Chromatography - Mass Spectroscopy (GC-MS) 

 

 

Produk yang dihasilkan dari kondisi optimum reaksi transesterifikasi minyak biji 

karet dianalisis menggunakan Gas Chromatography - Mass Spectroscopy (GC-

MS) (Yanuar et al., 2016). Analisis ini dilakukan untuk mengidentifikasi 

komponen dalam produk, dan secara khusus untuk melihat apakah semua 

trigliserida yang terdapat dalam minyak nabati mampu diubah menjadi monoester. 

Adapun langkah-langkah analisis menggunakan GC-MS sebagai berikut:  

1. GC-MS dinyalakan dan diatur seluruh komponennya yang terkait pada power 

berturut-turut Ion Gauge (1.G.), MS, GC dan gas He dialirkan. Kemudian 

komputer, monitor, dan printer dihidupkanhingga sampel sebanyak 1 µL siap 

diinjeksikan dan dijalankan. 

2. Tampilan analisis diatur dengan memilih menu Class-5000, klik vacuum 

control, dan auto start up dijalankan. 
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3. Data sampel diisikan atau sample login ditekan sambil menunggu GC-MS 

pada monitor dalam kondisi siap. Temperatur injektor kolom, dan detector 

diatur, kemudian ditunggu hingga tekanan vakum mencapai kurang dari 5 

kPa. 

4. Tombol Tuning diaktifkan, diklik auto tune, load method yang digunakan. 

Kemudian klik start dan ditunggu beberapa saat sampai hasilnya tercetak 

setelah selesai klik close tuning. 

5. Method development diaktifkan, parameter GC dan parameter MS diatur. 

Save method yang telah dideskripsikan, kemudian klik exit. 

6. Real time analysis diaktifkan, parameter single sample dipilih, dan diisi 

dengan deskripsi yang diinginkan 

7. Send parameter ditunggu sampai GC dan MS siap. Sampel diinjeksikan 

sebanyak 1 µL ke dalam autoinjector. 

8. Analisis ditunggu hingga selesai. 

9. Post run analysis diaktifkan, kemudian pilih browser untuk analisis sampel 

secara kualitatif. 

10. Dilakukan pengaturan peak top comment (peak label), dan reintegrasi load 

file yang di analisis. Kemudian dipilih display spectrum search pada puncak 

tertentu dan dilakukan report pada bagian yang diinginkan. 

11. Suhu injektor, kolom dan detektor pada monitor GC-MS didinginkan hingga 

mencapai suhu ruangan (30°C). Vacuum control diklik dan dilakukan auto 

shut down apabila analisis sudah tercapai. Perangkat alat dimatikan dengan 

urutan komputer, GC, MS, IG, dan gas He  

 

 

3.3.8.2 Uji Kualitas Biodiesel 

 

 

a. Viskositas 

 

 

Viskositas merupakan pengukuran yang menyatakan kekentalan dari suatu cairan 

atau fluida. Pada penelitian ini viskometer yang digunakan adalah viskometer 

Ostwald. Langkah-langkah dalam analisis viskositas adalah sebagai berikut: 
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1. Viskometer Ostwald yang akan digunakan terlebih dahulu dicuci dan 

dikeringkan dalam oven pada suhu 100 °C. 

2. Viskometer diisi dengan sampel pada suhu kamar. 

3. Atur ketinggian sampel dengan kapiler disesuaikan dengan menggunakan 

pompa hisap hingga melebihi sedikit garis batas viskometer. 

4. Sampel kemudian dibiarkan turun serta dihitung waktu sampai tanda batas. 

5. Waktu yang diukur adalah waktu miniskus untuk melewati dari sasaran 

pertama menuju waktu sasaran kedua. 

6. Waktu alir diukur sampai diperoleh nilai konstan (3-4 kali pengukuran). 

 

 

b. Densitas 

 

 

Penentuan densitas dilakukan berdasarkan prinsip kerja yaitu perbandingan massa 

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

dan volume yang sama. Berikut prosedur yang dilakukan untuk menentukan 

densitas dari biodiesel:  

1. Piknometer kosong dicuci, lalu dikeringkan di dalam oven, ditimbang setelah 

kering, dan dicatat beratnya. 

2. Sampel biodiesel dimasukkan kedalam piknometer yang telah ditimbang 

sebelumnya, ditimbang ulang, dan dicatat beratnya. Berat sampel sama dengan 

selisih antara piknometer kosong dengan piknometer yang berisi biodiesel. 

3. Densitas sampel biodiesel dihitung menggunakan Persamaan 4. 

𝜌𝑏𝑖𝑜𝑑𝑖𝑒𝑠𝑒𝑙 =  
𝑚2−𝑚1

𝑣𝑝𝑖𝑘𝑛𝑜𝑚𝑒𝑡𝑒𝑟
     (4) 

 

 

 

c. Titik Nyala (flash point) 

 

 

Berikut langkah-langkah untuk analisis flash point bahan bakar cair: 

1. Siapkan cawan, lalu dibersihkan dan dikeringkan sebelum digunakan. 

2. Sampel dimasukkan ke dalam cawan hingga batas yang telah ditentukan. 
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3. Panaskan cawan menggunakan bunsen dan pada bibir cawan di bakar perlahan 

sambil diukur temperatur sampel. 

4. Proses ini dilakukan hingga muncul nyala api pada sampel. 

5. Setelah muncul nyala api, temperatur sampel dicatat sebagai hasil titik nyala 

sampel.  



 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

V. SIMPULAN DAN SARAN 

 

 

 

 

5.1 Simpulan 

 

 

 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa 

1. Katalis CaO/SiO2 dengan massa 1:5 yang bersumber dari silika batu apung 

dan batu kapur berhasil disintesis menggunakan metode sol-gel. 

2. Katalis CaO/SiO2 berhasil disintesis dengan dibuktikan dengan hasil 

karakterisasi XRD yang menunjukkan puncak kristal dan mineral yang 

diperoleh yaitu wollastonite, hasil ini didukung oleh karakterisasi 

menggunakan SEM menunjukkan struktur gumpalan (cluster) pada 

kristalnya. Hasil karakterisasi menggunakan BET terhadap katalis CaO/SiO2 

1:5 kalsinasi 800 ⁰C menghasilkan padatan mesopori. Hasil karakterisasi 

menggunakan PSA terhadap katalis CaO/SiO2 1:5 kalsinasi 800 ⁰C 

memperoleh ukuran rata-rata diameter katalis sebesar 49,65 µm, serta 

memperoleh nilai span sebesar 1,977 µm.  

3. Hasil sintesis katalis CaO/SiO2 1:5 dengan variasi suhu kalsinasi 

menunjukkan bahwa pada suhu kalsinasi 800 ⁰C katalis memiliki aktivitas 

katalitik yang baik dibandingkan pada suhu kalsinasi 700 ⁰C yang dapat 

disimpulkan bahwa semakin tinggi suhu kalsinasi katalis maka akan 

menghasilkan tingkat aktivitas katalitik yang semakin baik 

4. Hasil uji aktivitas transesterifikasi terbaik terhadap minyak biji karet 

ditunjukkan pada katalis CaO/SiO2 1:5 dengan suhu kalsinasi 800 ⁰C dengan 

persen konversi 100 % pada nisbah minyak:metanol 1:6, jumlah katalis 2,5 

%, waktu reaksi 6 jam, dan penambahan minyak kelapa sebagai ko-reaktan, 

serta penambahan katalis homogen H2SO4 1 mL. 
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5. Hasil analisis biodiesel menggunakan GC-MS menunjukkan bahwa 

kandungan tertinggi dari produk transesterifikasi minyak biji karet yakni 

metil oleat sebesar 62,66 % dan metil palmitat sebesar 11,37 dan berdasarkan 

hasil uji densitas, viskositas, dan titik nyala pada biodiesel menunjukkan 

bahwa biodiesel belum memenuhi standar SNI 7182:2015. 

 

 

 

5.2 Saran 

 

 

 

Berdasarkan penelitian ini, terdapat beberapa saran yang perlu dilakukan untuk 

perkembangan penelitian selanjutnya yaitu: 

1. Memperhatikan faktor-faktor yang dapat mempengaruhi proses ekstraksi dan 

sintesis seperti memperhatikan kualitas dari bahan baku, dan kondisi reaksi 

agar diperoleh katalis CaO/SiO2 dengan kemurnian dan kualitas yang lebih 

tinggi dari sebelumnya. 

2. Melakukan uji fisik yang meliputi viskositas, densitas, dan titik nyala 

terhadap biodiesel minyak biji karet dengan parameter sesuai standar SNI 

7182-2015 dengan memperhatikan pengaruh-pengaruh seperti menghilangkan 

sisa metanol agar memperoleh hasil yang akurat.
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