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ABSTRAK 

 

 

SINTESIS ZEOLIT-X SEBAGAI KATALIS TRANSESTERIFIKASI 

MINYAK KELAPA SAWIT MENJADI BIODIESEL DAN OPTIMASI 

PENGOLAHANNYA DENGAN PENERAPAN RESPONSE SURFACE 

METHODOLOGY (RSM) 

 

 

Oleh 

 

 

Diska Indah Alista 

 

 

Pada penelitian ini, zeolit-X disintesis menggunakan metode hidrotermal 

memanfaatkan sekam padi sebagai bahan baku silika dan aluminium foil food-

grade sebagai sumber alumina. Hasil karakterisasi terhadap zeolit-X dengan 

instrumen X-Ray Diffraction (XRD) menunjukkan puncak khas 2θ yang dimiliki 

zeolit-X memiliki kecocokan dengan data International Zeolite Association (IZA). 

Morfologi permukaan yang diamati dengan Scanning Electron Microscope (SEM) 

zeolit-X memiliki bentuk oktahedral. Rata-rata jari zeolit-X <2 nm, dengan luas 

permukaan spesifik sebesar 533,798 m2/g dari hasil karakterisasi Brunneur Emmet 

Teller (BET). Karakterisasi menggunakan Particle Size Analyzer (PSA) diperoleh 

distribusi rata-rata partikel zeolit-X sebesar 1,463 µm. Zeolit-X yang telah 

dikonfirmasi selanjutnya diaplikasikan sebagai katalis reaksi transesterifikasi 

minyak kelapa sawit dengan metanol. Kondisi optimum reaksi transesterifikasi 

diperoleh dengan rancangan Design of Experiment (DoE) menggunakan 3-level-

factorial design. Plot 3D diperoleh berdasarkan teknik pemodelan regresi dengan 

metode RSM. Dari tiga variabel yang diuji, memiliki pengaruh yang signifikan 

terhadap produk biodiesel. Kondisi optimum reaksi transeterifikasi diperoleh pada 

penggunaan 10% katalis, nisbah metanol terhadap minyak 6:1, reaksi dilakukan 

selama 5 jam pada suhu 70 oC dengan tingkat konversi minyak sebesar 69,97%. 

Kondisi optimum reaksi dari model dilakukan validasi melalui percobaan, 

didapatkan konversi minyak sebesar 72% yang selanjutnya dianalisis dengan 

teknik GC-MS. Hasil pengukuran diidentifikasi didapatkan empat jenis senyawa 

metil ester dengan metil oleat sebagai komponen utama penyusun biodiesel 

minyak kelapa sawit. 

 

Kata kunci: zeolit-x, hidrotermal, transesterifikasi, RSM, biodiesel.  
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ABSTRACT 

 

SYNTHESIS OF ZEOLITE-X AS A CATALYST FOR 

TRANSESTERIFICATION OF PALM OIL INTO BIODIESEL AND 

OPTIMIZATION OF ITS PROCESSING BY APPLICATION OF THE 

RESPONSE SURFACE METHODOLOGY (RSM) 

 

 

By 

 

 

Diska Indah Alista 

 

 

In this study, zeolite-X synthesized using hydrothermal method utilizing rice husk 

as raw material for silica and food-grade aluminium foil as a source of alumina. 

The results of the characterization of zeolite-X with the X-Ray Diffraction (XRD) 

instrument show the typical 2θ peak of zeolite-X matches with the International 

Zeolite Association (IZA) data. The surface morphology observed with the 

Scanning Electron Microscope (SEM) of zeolite-X has an octahedral shape. The 

average pore radius of zeolite-X was <2 nm, with a specific surface area of 

533.798 m2/g carried out from Brunneur Emmet Teller (BET). Characterization 

using the Particle Size Analyzer (PSA) obtained an average distribution of zeolite-

X particles of 1.463 µm. Zeolite-X then applied as a catalyst for the 

transesterification reaction of palm oil with methanol. The optimum conditions for 

the transesterification reaction obtained using the Design of Experiment (DoE) 

using a 3-level-factorial design. The 3D plot is obtained build upon the regression 

modelling technique with the RSM method. Of the three variables tested, 

represent significant effect on the biodiesel product. The ideal conditions for the 

transesterification reactions obtained used 10% catalyst, the ratio of methanol to 

oil was 6:1, the reactions carried out for 5 hours at 70 oC with an oil conversion 

rate of 69.97%. The ideal reaction conditions of the model previously validated 

through experiments, an oil conversion of 72% obtained, then analysed using the 

GC-MS technique. The measurement results identified four types of methyl ester 

compounds with methyl oleate as the main component of palm oil biodiesel. 

 

Keywoards: zeolite-x, hydrothermal, transesterification, RSM, biodiesel 
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day and still stand tall and wait for better days come” 
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“Everyone has their own time, and everyone has a different time to find happiness 
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good things will come to you” 
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I. PENDAHULUAN 

 

 

 

 

1.1 Latar Belakang 

 

 

 

Peningkatan kebutuhan bahan bakar seiring dengan bertambahnya populasi dunia 

berakibat pada bertambahnya konsumsi bahan bakar minyak bumi.  Di sisi lain, 

cadangan minyak bumi terus mengalami penurunan sehingga sulit memenuhi 

kebutuhan energi yang akan terus meningkat.  Salah satu upaya yang dapat terus 

dikembangkan untuk mengatasi permasalahan tersebut yakni menggunakan bahan 

bakar alternatif yang dapat terus diperbaharui ketersediannya.  Salah satu jenis 

bahan bakar alternatif yang menjanjikan dan berpotensi untuk terus 

dikembangkan adalah biodiesel (Chen et al., 2015).  Biodiesel memiliki beberapa 

kelebihan yakni, dapat diperbaharui, tidak beracun, dapat terurai secara alami, dan 

bersifat ramah lingkungan (Lee et al., 2015).  

 

Biodiesel dapat dihasilkan dari reaksi transesterifikasi.  Reaksi transesterifikasi 

melibatkan reaksi antara trigliserida dan alkohol rantai pendek, dengan bantuan 

suatu katalis.  Katalis dibutuhkan dalam reaksi transesterifikasi untuk 

mempercepat reaksi dengan menurunkan energi aktivasi.  Katalis homogen dan 

katalis heterogen merupakan dua jenis katalis yang umum digunakan dalam reaksi 

transesterifikasi.  Katalis homogen memiliki fasa yang sama dengan fasa reaktan 

sehingga akan bercampur secara homogen dengan zat pereaksi.  Selain itu katalis 

homogen bersifat korosif dan sulit dipisahkan dari produk yang terbentuk 

sehingga tidak dapat digunakan kembali.  Contoh katalis homogen yang telah 

banyak dimanfaatkan dalam reaksi transesterifikasi yakni NaOH, KOH, H2SO4, 

dan HCl.  Katalis heterogen memiliki fasa yang berbeda dari fasa reaktan, 
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sehingga mudah dipisahkan dari produk biodiesel.  Penggunaan katalis heterogen 

memiliki beberapa kelebihan yakni dapat digunakan kembali, tidak bersifat 

korosif, dan mudah didaur ulang sehingga bersifat ramah lingkungan.  Beberapa 

contoh katalis heterogen adalah CaO, MgO, resin penukar ion, dan zeolit 

(Helwani et al., 2020).   

 

Zeolit menjadi salah satu jenis katalis heterogen yang banyak dikembangkan dan 

diaplikasikan dalam berbagai bidang seperti proses katalitik (Rahman and Hayat, 

2019), adsorpsi (Roshanfekr and Anbia, 2021), serta pertukaran ion (Al-Jubouri 

and Holmes, 2020).  Zeolit dikelompokkan berdasarkan proses terbentuknya, 

yakni zeolit alam dan zeolit sintetik.  Zeolit alam terbentuk karena adanya proses 

kimia dan fisika yang kompleks dari bebatuan melalui berbagai perubahan yang 

terjadi di alam.  Sedangkan zeolit sintetik terbentuk dari kombinasi komponen 

melalui reaksi kimia yang dilakukan di dalam laboratorium untuk mendapatkan 

karakteristik seperti struktur kristal, ukuran pori, serta struktur zeolit sesuai 

dengan yang diperlukan (Prodinger and Derewinski, 2020).  Terdapat beberapa 

jenis zeolit sintetik yang telah dimanfaatkan sebagai suatu katalis, tiga di 

antaranya adalah zeolit-A, zeolit-Y (Pangesti et al., 2021), dan zeolit-X (Bhandari 

et al., 2015).   

 

Zeolit-X merupakan zeolit sintetik yang telah dilaporkan memiliki aktivitas 

katalitik sebagai adsorben, penukar ion, dan juga sebagai katalis dalam reaksi 

transesterifikasi.  Sebagi contoh zeolit-X telah dimanfaatkan sebagai adsorben 

dengan stabilitas yang tinggi dari tailing bauksit untuk proses penyerapan CO2 

(Qiang et al., 2019).  Febriyanti et al (2021) melaporkan pemanfaatan zeolit-X 

terprotonasi sebagai katalis dalam konversi pirolitik minyak sawit menjadi bahan 

bakar cair.  Selain itu, Pandiangan et al (2017) melaporkan penggunaan zeolit-X 

sebagai katalis dalam reaksi transesterifikasi.  Zeolit-X dapat disintesis dengan 

metode hidrotermal pada suhu rendah (100 ºC) dan tekanan (autogenous) dalam 

kondisi basa (Qiang et al., 2019).  Qiang et al (2019) telah mengaplikasikan 

metode hidrotermal untuk mensintesis zeolit-X menggunakan sumber utama silika 

dari diatomit alam tingkat rendah.  Pandiangan et al (2017) melaporkan proses 
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sintesis zeolit-X menggunakan metode hidrotermal dari bahan baku silika sekam 

padi.   

 

Pada penelitian ini, zeolit-X disintesis dari silika sekam padi dan aluminium foil 

food-grade menggunakan metode hidrotermal seperti yang telah dilaporkan oleh 

Pandiangan et al (2017) dan Febriyanti et al (2021).  Silika sekam padi telah 

banyak dimanfaatkan dalam pembuatan beberapa jenis zeolit sintetik, tiga 

diantaranya adalah zeolit-A (Pandiangan et al., 2019), zeolit-Y (Pangesti et al., 

2021), dan ZSM-5 (Pandiangan et al., 2021).  Sekam padi mengandung 15-20% 

silika dengan kemurnian yang tinggi (93-95%) (Suka dkk, 2009).  Aluminium foil 

food-grade berperan sebagai sumber alumina dalam proses sintesis zeolit-X.  

Aluminium foil food-grade dipilih karena memiliki kelarutan yang cukup tinggi 

dalam kondisi alkalis, dan mudah diperoleh dengan biaya relatif murah 

(Febriyanti et al., 2021).  Zeolit-X hasil sintesis kemudian dikarakterisasi dengan 

metode X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscope (SEM), 

Brunauer Emmett Teller (BET), dan Particle Size Analyzer (PSA).  Selanjutnya 

zeolit-X yang diperoleh digunakan sebagai katalis dalam reaksi transesterifikasi 

minyak kelapa sawit untuk menghasilkan produk biodiesel.   

 

Kajian optimasi terhadap produk biodiesel biasanya dilakukan secara 

konvensional dengan mengamati satu persatu pengaruh variabel kinetis reaksi 

transesterifikasi.  Sebenarnya, kajian optimasi tersebut dapat dilakukan dengan 

memanfaatkan desain pemodelan yang disebut Response Surface Methodology 

(RSM).  RSM merupakan analisis regresi yang dikombinasikan dengan teknik 

statistik untuk menampilkan data eksperimen secara kolektif (Ullah et al., 2017), 

pemodelan, dan dapat merekomendasikan kondisi optimal dalam percobaan 

(Bhandari et al., 2015).  Desain pemodelan ini dapat menghubungkan variabel 

kinetis secara bersama-sama untuk memaksimalkan produk reaksi.  RSM telah 

banyak diterapkan untuk menentukan kondisi optimum pada reaksi 

transesterifikasi, seperti pada transesterifikasi minyak jarak pagar (Singh et al., 

2021), minyak jupati (da Conceição et al., 2015), minyak biji karet (Panichikkal et 

al., 2018), dan minyak sawit (Zhang et al., 2020).   
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Pada RSM dikenal adanya desain eksperimen dengan konsep faktorial 

menggunakan persamaan model untuk memprediksi perilaku variabel, dan 

menjelaskan interaksi antara variabel.  Fokus utama dalam penelitian ini adalah 

optimasi minyak kelapa sawit menjadi biodiesel terkatalisis zeolit-X 

menggunakan metode Response Surface Methodology dengan Central Composite 

Design (RSM-CCD), yang diterapkan untuk mengoptimalkan parameter reaksi 

transesterifikasi dan produksi biodiesel.  Selain itu, dipelajari juga perbandingan 

respon yang berkelanjutan dari berbagai faktor yang berada diantara kelompok 

dan sampel dengan uji analysis of varians (ANOVA).   

 

 

 

1.2 Tujuan Penelitian 

 

 

 

Adapun tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut: 

 

1. Mendapatkan data karakterisasi hasil sintesis zeolit-X menggunakan XRD, 

SEM, BET, dan PSA.   

2. Memperoleh kondisi optimum reaksi transesterifikasi terkatalisis zeolit-X, 

dengan rancangan Design of Experiment (DoE) menggunakan 3-level 

factorial design.   

3. Menghasilkan plot 3 dimensi berdasarkan teknik pemodelan regresi dengan 

metode RSM.   

4. Memperoleh data komposisi produk biodiesel dengan analisis GC-MS, dan 

uji parameter fisik.  

 

 

 

1.3 Hipotesis 

 

 

 

Hipotesis dirumuskan dengan harapan ditolak dan dilambangkan dengan H0.  

Penolakan H0 mengakibatkan diterimanya hipotesis alternatif yang dilambangkan 

dengan H1.  Jika analisis ANOVA menghasilkan F-value pada tingkat 
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kepercayaan 95% dan p-value <0,05 (α=5%), maka model yang digunakan 

signifikan.  Kondisi ini selanjutnya dapat digunakan untuk memprediksi kondisi 

optimum dalam produksi biodiesel.  

 

 

 

1.4 Manfaat Penelitian 

 

 

 

Adapun manfaat dari penelitian ini adalah sebagai berikut:  

 

1. Meningkatkan daya guna limbah sekam padi sebagai sumber silika amorf 

dalam pembuatan zeolit-X.   

2. Memanfaatkan aluminium foil food-grade sebagai sumber alumina dalam 

pembuatan zeolit-X.   

3. Memanfaatkan zeolit-X sebagai katalis pada reaksi transesterifikasi minyak 

kelapa sawit menjadi biodiesel.  
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II. TINJAUAN PUSTAKA 

 

 

 

 

2.1 Bahan Bakar Cair Terbarukan 

 

 

 

Bahan bakar cair terbarukan merupakan bahan bakar yang dihasilkan dari sumber 

non-fosil, salah satunya adalah bahan bakar hasil olahan biomassa.  Salah satu 

bahan bakar cair berbasis biomassa yang sudah diproduksi dalam skala industri 

adalah biodiesel.  Biodiesel juga telah dimanfaatkan sebagai campuran diesel 

petrokimia dan menjadi bagian dalam strategi energi nasional.  Seiring dengan 

semakin meningkatnya peranan bodiesel, pengembangan terhadap teknologi 

produksinya terus diupayakan, terutama diarahkan untuk menekan biaya yang 

dibutuhkan.  Dalam upaya pengembangan tersebut, dua komponen yang menjadi 

fokus utama adalah katalis dan bahan baku (Chen et al., 2015).  

 

Pemerintah Indonesia telah memaklumatkan kebijakan nasional dalam 

pengembangan Bahan bakar nabati (BBN) untuk mendorong peningkatan 

pemanfaatan Energi baru terbarukan (EBT) melalui Peraturan Menteri (Permen) 

ESDM 25 Tahun 2013.  Peraturan ini mewajibkan peningkatan pemanfaatan 

biodiesel di sektor transportasi, industri, komersial dan pembangkit listrik sebagai 

antisipasi semakin menipisnya cadangan sumber energi fosil dan harga bahan 

bakar yang terus bergerak naik setiap tahun.  Minyak nabati menjadi salah satu 

jenis sumber daya alam yang dimiliki Indonesia dan berpotensi besar untuk 

mendukung kebijakan energi.  Selain sumber bahan bakunya yang melimpah, 

minyak nabati juga diketahui lebih mudah ditransesterifikasi untuk menghasilkan 

biodiesel.  Berdasarkan fokus pengembangan tersebut, berbagai jenis minyak 

nabati telah banyak dimanfaatkan dalam menghasilkan produk biodiesel seperti 
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minyak kelapa (Murray and Wyse-Mason, 2018), minyak kelapa sawit (Zahan 

and Kano, 2018), minyak jarak (Osorio-González et al., 2020), minyak biji karet 

(Panichikkal et al., 2018), dan minyak kedelai (Bhandari et al., 2015).   

 

 

 

2.2 Biodiesel 

 

 

 

Biodiesel adalah jenis bahan bakar alternatif yang sedang pesat dikembangkan 

menjadi alternatif bahan bakar fosil.  Minyak nabati atau lemak hewani yang 

mengandung mono alkil ester dari rantai panjang asam-asam lemak jenuh maupun 

tidak jenuh dapat digunakan sebagai bahan baku dalam pembuatan biodiesel.  

Biodiesel merupakan hasil reaksi antara minyak nabati atau lemak hewan dengan 

alkohol, yang dikenal juga sebagai reaksi transesterifikasi.  Alkohol yang umum 

digunakan adalah metanol, sehingga biodiesel dipahami juga sebagai campuran 

metil ester asam lemaknya.  Metanol dan minyak nabati maupun lemak hewan 

tidak reaktif satu terhadap yang lain, sehingga reaksi transesterifikasi mutlak 

memerlukan katalis (Koh and Ghazi, 2011).  

 

Proses yang paling banyak digunakan untuk mendapatkan biodiesel adalah 

melalui reaksi transesterifikasi.  Reaksi ini melibatkan suatu trigliserida dengan 

alkohol rantai pendek, dengan bantuan suatu katalis kemudian menghasilkan 

senyawa metil ester serta gliserol sebagai produk samping.  Biodiesel memiliki 

banyak sekali kelebihan.  Biodiesel tidak beracun, bebas sulfur, ramah 

lingkungan, dan dapat diperbaharui serta dapat terurai secara alami 

(biodegradable).  Sebagai bahan bakar yang sangat menjanjikan, biodiesel 

memiliki angka setana yang lebih tinggi, kandungan abu yang rendah, dan juga 

residu karbon yang lebih sedikit (Koh and Ghazi, 2011). 

 

Penggunaan biodiesel saat ini masih sulit bersaing dengan petrodiesel karena 

memiliki harga yang relatif lebih mahal.  Walaupun demikian, pengembangan 

biodiesel yang bersumber pada minyak tumbuhan menjadi salah satu alternatif 

utama karena memberikan keuntungan baik dari segi lingkungan maupun dari segi 
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sumbernya yang merupakan sumber daya alam terbaharukan.  Emisi rendah serta 

bermanfaat bagi lingkungan merupakan profil yang dimiliki oleh biodiesel 

sebagai bahan baku terbarukan.  Minyak nabati menjadi pilihan terbaik sebagai 

bahan baku yang terjangkau untuk produksi biodiesel karena dapat diperbaharui, 

memiliki kandungan energi yang tinggi, dan memiliki keamanan energi yang 

hampir sama dengan petroleum diesel.  Biodiesel yang dihasilkan dari minyak 

nabati juga memiliki karakteristik yang serupa dengan bahan bakar diesel biasa, 

sehingga dapat digunakan sebagai bahan bakar campuran ataupun sebagai 

pengganti (Zahan and Kano, 2018).   

 

 

 

2.3 Transesterifikasi 

 

 

 

Transesterifikasi adalah metode yang paling umum digunakan dalam 

pembentukan reaksi kimia di mana alkohol akan bereaksi dengan trigliserida 

(minyak nabati) dengan bantuan suatu katalis.  Reaksi reversible akan terjadi dari 

asam lemak atau minyak nabati (trigliserida) dengan alkohol primer dan 

membentuk suatu ester serta gliserol.  Alkohol bergabung dengan trigliserida 

untuk membentuk suatu glikol, dan ester.  Stoikiometri untuk reaksinya adalah 3:1 

rasio molar alkohol terhadap minyak.  Namun, karena reaksi yang terjadi adalah 

reaksi reversible, di dalam praktiknya digunakan alkohol bekisar 6:1.  Hasil 

praktik yang didapatkan tersebut diperlukan untuk menggeser kesetimbangan ke 

sisi produk untuk meningkatkan produksi biodiesel (Tabatabaei et al., 2019).  

Metanol dan etanol paling sering digunakan dalam reaksi transesterifikasi, 

terutama metanol karena biayanya yang rendah dan keuntungan fisik dan 

kimianya (bersifat polar dengan alkohol rantai terpendek).  Parameter percobaan 

yang mempengaruhi hasil biodiesel adalah nisbah alkohol terhadap minyak nabati, 

waktu reaksi, suhu, jumlah katalis, dan jenis katalis (Pugazhendhi et al., 2020; 

Yuste and Dorado, 2006).  Katalis homogen maupun heterogen dapat digunakan 

dalam reaksi transesterifikasi (Ma et al., 2021). 
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Reaksi transesterifikasi secara umum dapat dilihat pada Gambar 1.  Reaksi 

transesterifikasi terbagi atas tiga tahap seperti yang ditampilkan pada Gambar 2.  

Tahap pertama adalah asam lemak trigliserida  yang terurai menjadi asam lemak 

digliserida dan asam lemak mono-alkil ester.  Kemudian pada tahap kedua, asam 

lemak digliserida akan terurai menjadi asam lemak monogliserida dan asam lemak 

mono-alkil ester.  Tahap ketiga, asam lemak monogliserida terurai menjadi asam 

lemak mono-alkil ester dan gliserol.  Semua reaksi tersebut bersifat reversible.  

Asam lemak mono-alkil ester dapat juga disebut sebagai biodiesel (Ye et al., 

2016).   

 
 

 

Gambar 1.  Reaksi transesterifikasi (Ye et al., 2016) 

 

 
 

Gambar 2.  Tahap transesterifikasi trigliserida (Ye et al., 2016) 
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Gambar 3.  Mekanisme reaksi transesterifikasi menggunakan katalis basa 

heterogen (Wang et al., 2023).  

 

 

 

Gambar 3 merupakan mekanisme reaksi transesterifikasi dengan mengaplikasikan 

katalis basa heterogen.  Gugus nukleofil yang terbentuk dari deprotonasi gugus 

hidroksil akan menyerang karbon elektrofilik.  Selanjutnya penataan ulang terjadi 

untuk menghasilkan zat yang menghilangkan molekul air dan membentuk metil 

ester.  Dalam katalisis heterogen basa, gugus basa menghasilkan situs aktif 

bermuatan negatif untuk mengadsorpsi metanol.  Adsorpsi metanol di situs basa 

Lewis membentuk ion alkoksida.  Kombinasi ion alkoksida dan trigliserida 

bersama dengan alkohol menghasilkan zat antara dalam reaksi transesterifikasi.  

Zat antara ini kemudian mengambil H+ dari situs basa pada permukaan katalis 

sebelum selanjutnya mengalami penyusunan ulang untuk membentuk suatu ester.  

Proses transesterifikasi dipengaruhi oleh beberapa faktor, yaitu suhu, kecepatan 

pengadukan, jenis, konsentrasi katalis, dan perbandingan reaktan.  Proses reaksi 

transesterifikasi akan berlangsung lebih cepat bila suhu dinaikkan mendekati titik 

didih alkohol yang digunakan.  Semakin tinggi kecepatan pengadukan akan 
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menaikkan pergerakan molekul dan menyebabkan terjadinya tumbukan.  Pada 

awal terjadinya reaksi, pengadukan akan menyebabkan terjadinya difusi antara 

lemak atau minyak sampai terbentuk menjadi metil ester (Tiwari et al., 2018).   

 

 

 

2.4 Minyak Kelapa Sawit 

 

 

 

Sektor pertanian mempunyai peranan yang cukup penting dalam kegiatan 

perekonomian di Indonesia, hal ini dapat dilihat dari kontribusinya terhadap 

Produk Domestik Bruto (PDB) yang cukup besar yaitu sekitar 13,7 persen pada 

tahun 2020, menempati urutan kedua setelah sektor Industri Pengolahan sebesar 

19,88 persen.  Salah satu subsektor yang cukup besar potensinya adalah subsektor 

perkebunan.  Kontribusi subsektor perkebunan tahun 2020 yaitu sebesar 3,63 

persen terhadap total PDB dan 26,50 persen terhadap sektor Pertanian, 

Kehutanan, dan Perikanan atau merupakan urutan pertama pada sektor tersebut.  

Kelapa sawit merupakan salah satu komoditas hasil perkebunan yang mempunyai 

peran cukup penting dalam kegiatan perekonomian di Indonesia karena 

kemampuannya menghasilkan minyak nabati yang banyak dibutuhkan oleh sektor 

industri (Kementerian Perdagangan Republik Indonesia, 2013).  Sifatnya yang 

tahan oksidasi dengan tekanan tinggi dan kemampuannya melarutkan bahan kimia 

yang tidak larut oleh bahan pelarut lainnya, serta daya melapis yang tinggi 

membuat minyak kelapa sawit dapat digunakan untuk beragam peruntukan, 

diantaranya yaitu untuk minyak masak, minyak industri, maupun bahan bakar 

(biodiesel) (Badan Pusat Statistik, 2021).   

 

Minyak sawit telah luas digunakan sebagai bahan baku produk pangan dan non 

pangan.  Untuk aplikasi menjadi beberapa produk, minyak sawit harus memiliki 

mutu yang baik dan disesuaikan dengan karakteristiknya.  Produk pangan lebih 

dititikberatkan pada titik leleh dan kandungan lemak padat sedangkan produk non 

pangan pada komposisi asam lemak.  Minyak kelapa sawit memiliki beberapa 

keuntungan, diantaranya kandungan minyaknya yang tinggi, sumber daya yang 

melimpah, kapasitas produksi yang tinggi, dan membutuhkan luas perkebunan 
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paling sedikit dibandingkan dengan tanaman penghasil minyak lainnya.  Minyak 

kelapa sawit mengandung asam palmitat dan oleat dalam jumlah tinggi yang telah 

dikenal sebagai sumber yang paling cocok untuk produksi biodiesel (Zahan and 

Kano, 2018).   

 

Tabel 1.  Komposisi asam lemak dalam minyak kelapa sawit 

 

 

Asam lemak Komposisi (%) 

Asam Laurat (C12:0) 0,1 

Asam Miristat (C14:0) 1,0 

Asam Palmitat (C16:0) 42,8 

Asam Stearat (C18:0) 4,5 

Asam Oleat (C18:1) 40,5 

Asam Linoleat (C18:2) 11 

Lainnya 0,1 

 

 

 

2.5 Penggunaan Katalis 

 

 

 

Secara garis besar, katalis yang digunakan dalam industri biodiesel dibedakan 

menjadi katalis homogen dan katalis heterogen.  Katalis homogen yang digunakan 

dapat berupa asam kuat seperti H2SO4 (Hasan and Ratnam, 2022), atau basa kuat 

seperti NaOH dan KOH (Rahmani et al., 2018).  Katalis homogen diakui 

memiliki unjuk kerja yang baik, namun juga memiliki kelemahan, antara lain 

katalis akan bercampur dengan biodiesel hasil transesterifikasi, sehingga 

diperlukan perlakuan lanjut dengan pencucian biodiesel untuk menghilangkan 

katalis yang bersifat korosif.  Karena sifat korosif tersebut, limbah pencucian juga 

berdampak terhadap lingkungan.  Berbeda dengan katalis homogen, jenis katalis 

heterogen dengan fase yang berbeda dari fase reaktan memudahkan katalis jenis 

ini dipisahkan dari produk yang terbentuk dari reaksi.  Pemisahan katalis dari 

produk menjadikan katalis heterogen bersifat ramah lingkungan karena dapat 

didaur ulang.  Selain itu, katalis heterogen mudah digunakan dalam beragam 

media, tidak korosif, dan mudah diaktifkan untuk mendapatkan sifat katalis 

seperti yang diinginkan (Endalew et al., 2011).   
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2.6 Zeolit 

 

 

 

Zeolit adalah mineral yang terdiri dari kristal aluminosilikat terhidrasi yang 

mengandung kation alkali atau alkali tanah dalam kerangka tiga dimensi.  Zeolit 

dapat disintesis melalui metode hidrotermal dengan bahan baku utama silika, serta 

alumina dengan jumlah perbandingan tertentu.  Struktur tetrahedral AlO4 dan 

SiO4 merupakan kerangka dasar yang dimiliki oleh zeolit.  Zeolit merupakan 

kristal alumina silika terhidrat berpori dengan struktur kerangka tiga dimensi 

(Pandiangan et al., 2019).  Zeolit telah banyak dimanfaatkan sebagai agen 

penukar ion, penyaring molekuler, adsorben, serta katalis.  Zeolit dibedakan 

menjadi dua kelompok berdasarkan proses pembentukannya yakni, zeolit alam, 

dan zeolit sintetik. 

 

Zeolit alam merupakan zeolit yang terbentuk secara alami, dan memiliki mineral 

dengan komposisi yang berbeda.  Zeolit sintetik merupak kelompok zeolit yang 

secara rekayasa dikembangkan sedemikian rupa agar mendapatkan komposisi 

yang lebih baik dari zeolit alam.  Prinsip dasar dalam perkembangan zolit sintetik 

berdasarkan komposisi silika dan alumina.  Aspek yang mempengaruhi dan 

menjadi fokus utama dalam produksi zeolit sintetis adalah bahan baku yang 

digunakan, dan metode preparasi.  Beberapa jenis zeolit sintetik dapat dilihat pada 

Tabel 2 (Georgiev et al., 2009).  

 

Tabel 2.  Contoh beberapa jenis zeolit sintetik 

 

 

Zeolit Rumus kimia 

Zeolit-A Na2O.Al2O3.2SiO2.4,5H2O 

Zeolit N-A (Na,TMA)2O.Al2O3.4,8SiO2.7H2O TMA-(CH3)4N
+ 

Zeolit-H K2O.Al2O3.2SiO2.4H2O 

Zeolit-L (K2Na2)O.Al2O3.6SiO2.5H2O 

Zeolit-X Na2O.Al2O3.2,5SiO2.6H2O 

Zeolit-Y Na2O.Al2O3.4,8SiO2.8,9H2O 

ZSM-5 (Na,TPA)3[(AlO2)3(SiO2)93].16H2O 
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Zeolit sintetik telah dimanfaatkan sebagai katalis dalam reaksi transesterifikasi, 

tiga di antaranya adalah zeolit-A (Pandiangan et al., 2019), zeolit-X (Pandiangan 

et al., 2017), dan zeolit-Y (Alismaeel et al., 2018; Cheng et al., 2019; Klunk et 

al., 2019).  Zeolit sintetik umumnya dibuat dengan pencampuran larutan alumina 

dan pembentukan gel silikat. Oleh sebab itu, dibutuhkan alumina yang dapat 

berupa garam aluminium atau logam aluminium, dan silika amorf untuk 

mensintesis zeolit.  Sifat zeolit sintetik sangat bergantung pada jumlah komponen 

Si/Al.  Zeolit sintetik dibagi menjadi tiga jenis berdasarkan nisbah Si/Al yakni: 

a. Kadar silika rendah 

Zeolit sintetik jenis ini memiliki nisbah Si/Al 1-2, contohnya adalah zeolit 

A dan X.  

b. Kadar silika sedang 

Zeolit jenis ini mempunyai nisbah Si/Al 1-3, contoh dari zeolit ini adalah 

zeolit omega (Ω), dan zeolit L. 

c. Kadar silika tinggi 

Zeolit jenis ini memiliki nisbah Si/Al >5, contoh zeolit ini yakni, ZSM-5, 

ZSM-11, dan ZSM-21. 

 

 

 

2.7 Zeolit-X 

 

 

 

Zeolit-X termasuk ke dalam zeolit sintetik dengan kadar Si rendah yang memiliki 

ukuran pori sekitar 8 Å (Anbia & Bandarchian, 2015), dan rasio molar Si/Al 

umumnya 2 (Liguori et al., 2019).  Unit struktural terdiri dari delapan kerangka 

tipe β.  Kerangka yang berdekatan dihubungkan melalui unit ganda lingkar 6 (unit 

D6R) yang saling terhubung satu sama lain.  Zeolit-X dapat disintesis dari silika 

amorf dan berbagai sumber alumina seperti aluminium hidroksida (Al(OH)3), 

natrium silikat (Na2SiO3), dan natrium aluminat.  Zeolit-X umumnya disintesis 

dengan kristalisasi hidrotermal pada suhu rendah (70 – 300 ºC, biasanya 100 ºC) 

dan tekanan (autogenous) dalam kondisi basa (Qiang et al., 2019).   
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Zeolit-X digunakan dalam banyak aplikasi seperti pemisahan gas di aliran gas 

permanen (Bastani et al., 2013), proses pencernaan aerobik (Montalvo et al., 

2012), hydrocracking ringan dari senyawa naphthenic (Park et al., 2018), 

hydrocracking minyak gas vakum (Hamid et al., 2016), dan digunakan dalam 

deterjen sebagai pembangun pelunakan air (Hui et al., 2005).  Zeolit-X 

menunjukkan stabilitas hidrofobik dan hidrotermal yang sangat baik, dan secara 

efektif mengurangi adsorpsi kompetitif molekul air, sehingga zeolit-X banyak 

digunakan sebagai agen pengadsorpsi (Dehghan and Anbia, 2017; el Brihi et al., 

2002).   

 

Zeolit-X telah banyak digunakan sebagai bahan penyerap seperti yang telah 

dilaporkan oleh Zhao et al (2007).  Pemanfaatan yang sama terhadap zeolit-X 

juga dilaporkan oleh Konduru et al (2007) yang menggunakan zeolit-X sebagai 

bahan penyerap gas karbon dioksida (CO2).  Kombinasi volume void yang besar 

dan bukaan pori besar dalam sistem saluran tiga dimensi membuat saringan 

molekuler zeolit-X ideal untuk banyak aplikasi katalitik.  Kerangka zeolit-X 

menyediakan sejumlah besar situs pertukaran kation untuk menyeimbangkan 

kerangka aluminium.  Kerangka zeolit-X (faujasite) ditunjukkan pada Gambar 4.   

 

 
 

 

Gambar 4.  Kerangka zeolit-X (International Zeolite Association). 
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2.8 Karakterisasi Zeolit 

 

 

 

2.8.1 X-Ray Diffraction (XRD) 

 

 

Diffraksi sinar-X merupakan metode analisis non destruktif yang didasarkan pada 

pengukuran radiasi sinar-X yang terdifraksi oleh bidang kristal ketika terjadi 

interaksi antara suatu materi dengan radiasi elektromagnetik sinar-X.  Suatu 

kristal memiliki kisi berdasarkan Hukum Bragg, jika seberkas sinar-X dijatuhkan 

pada sampel kristal, maka bidang kristal tersebut akan membiaskan sinar-X yang 

memiliki panjang gelombang sama dengan jarak antar kisi yang berada di dalam 

kristal tersebut.  Sinar yang dibiaskan akan ditangkap oleh detektor kemudian 

diterjemahkan sebagai sebuah puncak difraksi.  Semakin banyak bidang kristal 

yang terdapat dalam sampel, semakin kuat intensitas pembiasan yang akan 

dihasilkan (Llewellyn et al., 2020).  Skema prinsip kerja XRD dapat dilihat pada 

Gambar 5.   

 

 
 

 

Gambar 5.  Skema prinsip kerja XRD dengan contoh pola difraksi yang diperoleh 

(Llewellyn et al., 2020).  
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Seberkas sinar-X dengan panjang gelombang λ (cahaya monokromatik) jatuh pada 

struktur geometris atom atau molekul dari sebuah kristal pada sudut datang θ 

(tetha).  Perbedaan lintasan antara sinar yang dipantulkan oleh bidang berturut-

turut dan sebanding dengan nilai panjang gelombang, menyebabkan sinar tersebut 

mengalami difraksi.  Peristiwa difraksi mungkin terjadi karena jarak antar atom 

dalam kristal dan molekul berkisar antara 0,15 hingga 0,4 nm, yang bersesuaian 

dengan spektrum gelombang elektromagnetik pada kisaran panjang gelombang 

sinar-X dengan energi foton antara 3 hingga 8 V.  Sesuai dengan Hukum Bragg, 

dengan memvariasi sudut θ (tetha) diperoleh lebar antar celah yang berbeda dalam 

bahan polikristalin.  Kemudian, posisi sudut dan intensitas puncak hasil difraksi 

digrafikkan dan diperoleh pola yang menampilkan karakteristik dari tiap-tiap 

sampel yang di uji (Llewellyn et al., 2020).   

 

Setiap kristal memiliki pola XRD yang berbeda satu sama lain, perbedaan tersebut 

hadir bergantung pada struktur internal penggunaan bahan dalam pembuatan 

sampel.  Pola XRD ini merupakan karakteristik dari masing-masing bahan 

sehingga disebut sebagai “fingerprint” dari suatu mineral atau bahan kristal.  

Metode difraksi sinar-X merupakan salah satu cara untuk mempelajari keteraturan 

atom atau molekul dalam suatu struktur tertentu.  Hal ini karena difraksi sinar-X 

memberikan ilustrasi terhadap prinsip sifat-sifat gelombang sinar-X dan 

interaksinya dengan material dapat dimanfaatkan untuk mengeksplorasi keadaan 

mikroskopik material-material yang memiliki keteraturan susunan atom Click or 

tap here to enter text..   

 

Teknik ini digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam material dengan 

cara menentukan parameter struktur kisi serta untuk mendapatkan ukuran partikel.  

Keuntungan utama penggunaan sinar-X dalam karakterisasi material adalah 

kemampuan penetrasinya, sebab sinar-X memiliki energi sangat tinggi akibat 

panjang gelombangnya yang pendek.  Difraksi sinar-X dapat memberikan 

informasi tentang struktur sampel, termasuk tentang keadaan amorf dan kristalin.  

Pola hamburan sinar-X juga dapat memberikan informasi tentang konfigurasi 
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rantai dalam kristal, perkiraan ukuran kristal, dan perbandingan daerah kristalin 

dengan daerah amorf dalam sampel polimer (Llewellyn et al., 2020).  

 

 

 

2.8.2 Scanning Electron Microscope (SEM) 

 

 

 

Scanning Electron Microscope (SEM) memiliki kegunaan dalam melakukan 

karakterisasi material yang heterogen pada permukaan bahan skala mikrometer 

atau bahan sub mikrometer.  Pada SEM dapat diamati karakteristik bentuk, 

struktur, serta distribusi pori pada permukaan bahan.  Diagram skematik 

komponen SEM disajikan dalam Gambar 6.  Prinsip kerja alat ini adalah sumber 

elektron dari filamen yang terbuat dari tungsten memancarkan berkas elektron.  

Apabila elektron tersebut berinteraksi dengan bahan (spesimen) maka akan 

menghasilkan elektron sekunder dan sinar-X karakteristik.  Scanning pada 

permukaan bahan yang dikehendaki dapat dilakukan dengan mengatur scanning 

generator dan scanning coils.  Elektron sekunder hasil interaksi antara elektron 

dengan permukaan spesimen ditangkap oleh detektor Secondary Electron (SE) 

yang kemudian diolah dan diperkuat oleh amplifier dan kemudian divisualisasikan 

dalam monitor Cathode Ray Tube (CRT) (Inkson, 2016). 

 

Setiap jumlah sinar yang dihasilkan dari CRT dihubungkan dengan jumlah target, 

jika terkena berkas elektron berenergi tinggi dan menembus permukaan target, 

maka terjadi ionisasi atom dari cuplikan padatan.  Elektron bebas ini tersebar 

keluar dari aliran sinar utama, sehingga tercipta lebih banyak elektron bebas, 

dengan demikian energinya habis lalu melepaskan diri dari target.  Elektron ini 

kemudian dialirkan ke unit demagnifikasi dan dideteksi oleh detektor dan 

selanjutnya dicatat sebagai suatu foto (Wagiyo dan Handayani, 1997).   

 

Struktur suatu material dapat diketahui dengan cara melihat interaksi yang terjadi 

jika suatu spesimen padat dikenai berkas elektron.  Berkas elektron yang jatuh 

tersebut sebagian akan dihamburkan sedang sebagian lagi akan diserap dan 

menembus spesimen.  Bila spesimen cukup tipis, sebagian besar ditransmisikan 
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dan beberapa elektron dihamburkan secara tidak elastis.  Interaksi dengan atom 

dalam spesimen menghasilkan pelepasan elektron energi rendah, foton sinar-X 

dan elektron auger, yang semuanya dapat digunakan untuk mengkarakterisasi 

material.   

 

Interaksi antara elektron dengan atom pada sampel akan menghasilkan pelepasan 

elektron dengan energi rendah, foton sinar-X, dan elektron auger, yang seluruhnya 

dapat digunakan untuk mengkarakterisasi material.  Elektron sekunder adalah 

elektron yang dipancarkan dari permukaan kulit atom terluar yang dihasilkan dari 

interaksi berkas elektron jauh dengan padatan sehingga mengakibatkan terjadinya 

loncatan elektron yang terikat lemah dari pita konduksi.  Elektron auger adalah 

elektron dari kulit orbit terluar yang dikeluarkan dari atom ketika elektron tersebut 

menyerap energi yang dilepaskan oleh elektron lain yang jatuh ke tingkat energi 

yang lebih rendah (Smallman, 2000).   

 
 

 

Gambar 6.  Diagram skematik komponen SEM (Inkson, 2016).  
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Morfologi standar zeolit-X adalah oktahedral dengan tepi yang lengkap 

bergantung pada kondisi pada saat sintesis dilakukan.  Contoh bentuk morfologi 

dari zeolit-X dapat dilihat pada Gambar 7. 

 
 

 

Gambar 7.  Morfologi a) zeolit-X aging 4 jam, b) zeolit-X aging 24 jam (Nazir et 

al., 2020), Morfologi zeolit-X disintesis dengan waktu kristalinitas c) 

48 jam, d) 72 jam (Bin et al., 2021).   

 

 

 

2.8.3 Brunauer-Emmett-Teller (BET) 

 

 

 

Luas permukaan digambarkan dari permukaan luar benda padat termasuk pori-

pori yang terlihat.  Beberapa model klasik memberikan kegagalan dalam 

pengukuran dan karakterisasi partikel dalam mempertimbangkan porositas 

(Naderi, 2015).  BET merupakan jenis instrumen yang banyak digunakan untuk 

mengkarakterisasi luas permukaan dan energi adsorpsi dari data isoterm suatu 

sampel.  Metode yang digunakan didasarkan pada model adsorpsi multilayer yang 

memenuhi beberapa kondisi: adsorpsi terjadi di situs menyerap dan di atas 

molekul teradsorpsi, jumlah situs penyerap per lapisan adalah konstan, 

keseragaman energi situs penyerap yang berada pada lapisan pertama, dan 

molekul di semua lapisan di atas yang pertama berperilaku seperti dalam cairan 
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curah.  Mengingat kondisi tersebut, masalah statistik mekanik dapat diselesaikan 

dengan berbagai metode untuk menghasilkan persamaan fundamental.   

 

            
𝑃/𝑃0

𝑛(1−𝑃/𝑃0
=  

1

𝑛𝑚𝑐
+ 

𝑐−1

𝑛𝑚𝑐
 (𝑃/𝑃0)                  (1) 

 

Dimana P/P0 adalah tekanan relatif, n adalah jumlah yang diserap (per satuan 

massa adsorben), nm adalah kapasitas monolayer, dan c biasanya berhubungan 

dengan panas.  Secara konvensional, data adsorpsi diplot sebagai (P/P0)/n (1 - 

P/P0) = P/P0, dan parameter nm dan c ditentukan dari kemiringan dan titik potong 

dari garis yang dihasilkan (Jean et al., 2014).   

 

Kapasitas monolayer nm sering dibagi oleh beberapa kepadatan monolayer yang 

telah ditentukan sebelumnya untuk mendapatkan luas permukaan sistem.  

Kepadatan monolayer biasanya diambil dari studi adsorpsi tentang bahan tidak 

berpori di mana luas permukaannya dapat dihitung secara mandiri.  Prosedur ini 

secara implisit mengasumsikan bahwa kerapatan rata-rata lapisan tunggal dapat 

dipindahkan diantara kedua bahan (Gelb and Gubbins, 1998).  Gambar 8 

merupakan contoh data yang dihasilkan dari karakterisasi sampel dengan 

instrument BET.   

 
 

 

Gambar 8.  a) Distribusi ukuran pori zeolit-X hasil sintesis dengan plot Barret 

Joyner Halenda (BJH) desorpsi N2 fisisorpsi, b) Distribusi ukuran pori 

zeolit-X hasil sintesis dengan plot DFT fisisorpsi N2 (Allanas et al., 

2021).  
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Sebelum pengukuran dilakukan, sampel uji harus dihilangkan unsur gas yang 

terkandung di dalamnya.  Penghilangan unsur tersebut dengan memanfaatkan air 

dan kontaminan lainnya sebelum sampel diukur luas permukaannya secara akurat.  

Sampel selanjutnya di degassing dalam ruang hampa pada suhu tinggi.  Suhu 

tinggi yang digunakan dapat diaplikasikan dan tidak akan merusak struktur dari 

sampel yang dikarakterisasi.  IUPAC merekomendasikan agar sampel dihilangkan 

gasnya setidaknya selama 16 jam untuk memastikan bahwa uap dan gas yang 

tidak diinginkan dihilangkan dari permukaan sampel.  Umumnya, sampel yang 

dapat menahan suhu lebih tinggi tanpa perubahan struktur memiliki waktu 

degassing yang lebih kecil.  Sampel seberat 0,5 gram diperlukan dalam 

karakterisasi dengan instrumen BET untuk berhasil menentukan luas permukaan 

(Allanas et al., 2021).   

 

Dalam prosesnya sampel yang telah dipreparasi sebelumnya ditempatkan dalam 

sel kaca untuk didegasi dan dianalisis.  Batang kaca ditempatkan di dalam sel 

untuk meminimalkan ruang mati di dalam sel.  Sel sampel biasanya tersedia 

dalam ukuran 6, 9 dan 12 mm dan tersedia dalam berbagai bentuk.  Sel 6 mm 

biasanya digunakan untuk serbuk halus, sel 9 mm untuk partikel yang lebih besar 

dan pelet kecil, dan 12 mm digunakan untuk potongan besar yang tidak dapat 

dikurangi lebih lanjut.  Sel-sel ditempatkan ke dalam mantel pemanas dan 

dihubungkan ke port outgas mesin.   

 

Setelah sampel dihilangkan gasnya, sel dipindahkan ke port analisis seperti yang 

terlihat pada Gambar 9.  Nitrogen cair digunakan untuk mendinginkan sampel dan 

mempertahankannya pada suhu konstan.  Suhu rendah selanjutnya dipertahankan 

sehingga interaksi antara molekul gas dan permukaan sampel akan cukup kuat 

untuk terjadinya adsorpsi dalam jumlah yang dapat diukur.  Adsorbat, gas 

nitrogen dalam hal ini, disuntikkan ke dalam sel sampel dengan piston yang 

dikalibrasi.  Volume mati dalam sel sampel harus dikalibrasi sebelum dan sesudah 

setiap pengukuran.  Gas helium digunakan dalam proses kosong, karena helium 

tidak akan terserap ke dalam sampel (Pavan and Andrew, 2022).   
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Gambar 9.  Skema instrumen BET (Pavan and Andrew, 2022).   

 

 

 

Berdasarkan sifat isoterm adsorpsi International Union of Pure and Applied 

Chemistry (IUPAC), terdapat 6 tipe klasifikasi terhadap kurva isoterm yang dapat 

dilihat pada Gambar 10 (Rahman et al., 2019).  Klasifikasi Tipe I diberikan 

terhadap padatan berpori mikro yang memiliki permukaan luar yang relatif kecil.  

Isoterm Tipe II diberikan terhadap fisisorpsi dari sebagian besar gas pada 

adsorben nonpori atau makropori.  Selanjutnya klasifikasi isoterm Tipe III 

memiliki karakteristik kurva cembung dengan rasio tekanan berada pada seluruh 

rentang.  Bentuk tersebut mengindikasikan terbatasnya serapan terhadap tekanan 

dan saturasi.  Klasifikasi isoterm Tipe IV diberikan terhadap adsorben mesopori, 

baik dengan histeresis atau tidak disertai histeresis.  Isoterm Tipe V dikenal 

dengan karakteristik kurva S, jenis isoterm ini dapat dilihat dengan serapan rendah 

yang dikaitkan dengan permukaan pori nonpolar atau polar yang lemah.  

Klasifikasi Tipe VI menunjukkan adsorpsi multilayer pada permukaan dengan 

pori yang tidak seragam (Muttakin et al., 2018).   
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Gambar 10.  Tipe klasifikasi terhadap kurva isoterm berdasarkan sifat isoterm 

adsorpsi IUPAC (Rahman et al., 2019).   

 

 

 

2.8.4 Particle Size Analyzer (PSA) 

 

 

 

Particle Size Analyzer (PSA) sering digunakan dalam karakterisasi sampel guna 

mengetahui ukuran partikel serta distribusi dari sampel.  PSA memanfaatkan 

metode Dinamyc Light Scattering (DLS) dengan hamburan inframerah yang 

ditembakkan pada gerak Brown (gerak acak dari partikel yang sangat kecil dalam 

cairan akibat dari benturan molekul yang ada di dalam suatu zat cair).  Gerak 

Brown yang kemudian akan dianalisis oleh alat, dimana semakin kecil ukuran 

molekul maka akan semakin cepat gerakannya.  Pengukuran partikel 

menggunakan PSA pada umumnya menggunakan metode basah.   

 

Metode basah digunakan dalam analisis PSA karena dinilai lebih akurat jika 

dibandingkan dengan metode kering ataupun pengukuran partikel dengan metode 

ayakan dan analisa gambar.  Hal ini disebabkan karena partikel yang didispersikan 

ke dalam media tidak saling beraglomerasi.  Dengan demikian, ukuran partikel 
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yang terukur adalah ukuran dari single particle.  Selain itu, hasil dari pengukuran 

diperoleh dalam bentuk distribusi yang dapat diasumsikan sudah menggambarkan 

keseluruhan kondisi dari sampel yang dikarakterisasi (Horiba, 2017).   

 

 

 

2.9 Analisis Biodiesel 

 

 

 

Biodiesel hasil reaksi transesterifikasi umumnya dianalisis untuk mengetahui 

komposisi biodiesel yang diperoleh menggunakan Gas Chromatography Mass 

Spectrometry (GC-MS).  Selain itu, uji parameter fisik seperti titik nyala, densitas, 

dan viskositas juga dilakukan terhadap produk biodiesel untuk mendapatkan 

tingkat kelayakan dari produk berdasarkan standar kelayakan biodiesel (SNI 

7182:2015).   

 

 

 

2.9.1 Analisis Komposisi Biodiesel dengan 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) untuk menganalisis jumlah senyawa atau komponen 

dalam suatu campuran secara kuantitatif dan spektrometri massa (MS) untuk 

menganalisis struktur molekul senyawa analit.  Prinsip kerja dari GC-MS yaitu 

molekul-molekul gas bermuatan akan diseleksi berdasarkan massa dan beratnya, 

spektrum yang didapat dari pengubahan sampel menjadi ion-ion yang bergerak, 

kemudian dipisahkan berdasarkan perbandingan massa terhadap muatan (m/e).   

 

Ionisasi menghasilkan fragmen-fragmen yang akan menghasilkan spektrum.  

Spektrum massa merupakan gambar antara kelimpahan relatif dengan 

perbandingan massa per muatan (m/e) (McLafferty, 1988).  Berdasarkan analisis 

kromatografi gas diperoleh puncak-puncak kromatogram yang memberikan 
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informasi jumlah komponen yang ada dalam sampel berdasarkan waktu retensi 

dan spektra dari spektroskopi massa memberikan kunci-kunci penting dalam 

proses identifikasi senyawa berdasarkan fragmentasinya memuat harga 

massa/muatan (m/e) terhadap kelimpahan relatif.  Spektra massa biasanya dibuat 

dari massa rendah ke massa tinggi.  Data tersebut dapat memperkirakan 

bagaimana struktur molekul awal dari senyawa yang dianalisis.  Kromatografi gas 

secara umum digunakan untuk memisahkan campuran kimia menjadi 

komponennya berdasarkan pendistribusian sampel di antara fasa diam dan fasa 

gerak.  Fasa gerak dalam kromatografi gas berupa gas dan fasa diamnya berupa 

padatan atau cairan.  Fasa gerak akan membawa campuran untuk dipisahkan 

masing-masing komponennya.  Pemisahan komponen ini akan bergantung pada 

lamanya waktu relatif yang dibutuhkan oleh komponen-komponen tersebut di 

dalam fasa diam (Sparkman et al., 2011).   

 

Spektroskopi massa diperlukan untuk identifikasi senyawa sebagai penentu bobot 

molekul dan penentuan rumus molekul.  Prinsip dari MS adalah pengionan 

senyawa-senyawa kimia untuk menghasilkan molekul bermuatan atau fragmen 

molekul dan mengukur rasio massa/muatan.  Molekul yang telah terionisasi akibat 

penembakan elektron berenergi tinggi tersebut akan menghasilkan ion dengan 

muatan positif, kemudian ion tersebut diarahkan menuju medan magnet dengan 

kecepatan tinggi.  Medan magnet atau medan listrik akan membelokkan ion 

tersebut agar dapat menentukan bobot molekulnya dan bobot molekul semua 

fragmen yang dihasilkan (David, 2005).  Detektor kemudian akan menghitung 

muatan yang terinduksi atau arus yang dihasilkan ketika ion dilewatkan atau 

mengenai permukaan, scanning massa, dan menghitung ion sebagai perbandingan 

massa terhadap muatan (m/e).  Pada GC-MS, setelah masing-masing komponen 

dalam campuran telah terpisah dalam kolom GC, semua komponen akan 

memasuki detektor ionisasi elektron.  Komponen-komponen tersebut akan 

ditumbuk dengan elektron yang menyebabkan senyawa-senyawa tersebut dipecah 

menjadi fragmen-fragmennya (Al-Rubaye et al., 2017). 
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2.9.2 Titik Nyala (flash point) 

 

 

 

Titik nyala berdasarkan standar bahan bakar solar dan SNI 7182: 2015 biodiesel 

yakni minimal 100 ºC.  Titik nyala merupakan suhu terendah dimana bahan bakar 

dapat menyala ketika bereaksi dengan udara pada tekanan normal.  Titik nyala 

yang terlalu tinggi akan menyebabkan keterlambatan penyalaan sedangkan jika 

titik nyala terlalu rendah akan menyebabkan timbulnya denotasi yaitu ledakan 

kecil yang terjadi sebelum bahan bakar masuk ruang bakar.  Bahan bakar yang 

memiliki titik nyala yang tinggi akan memudahkan penyimpanan bahan bakar, 

karena minyak tidak akan mudah terbakar pada suhu ruang.  Penentuan titik nyala 

bahan bakar salah satunya dapat menggunakan alat uji cawan terbuka Cleveland 

(ASTM D 92-90), kecuali minyak yang memiliki titik nyala di bawah 79 ºC 

(Deshpande and Kavita, 2012). 

 

 

 

2.9.3 Densitas 

 

 

 

Densitas didefinisikan sebagai massa per satuan volume.  Densitas berhubungan 

erat dengan nilai panas kalor dan daya yang dihasilkan oleh mesin diesel per 

satuan bahan bakar yang digunakan.  Berdasarkan SNI 7182:2015 densitas standar 

untuk biodiesel yakni 850-890 kg/m3 yang diukur pada suhu 40 ºC.  Pengukuran 

densitas dapat dilakukan dengan menggunakan piknometer.  Kerapatan suatu 

fluida atau densitas disimbolkan sebagai massa per satuan volume berdasarkan 

rumus berikut:  

ρ=
𝑊2−𝑊1

𝑉
      (2) 

 

Keterangan : 

ρ = densitas biodiesel (g/mL) 

W1  = berat piknometer kosong (g) 

W2  = berat piknometer + berat sampel (g) 

V = volume piknometer (mL) 
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2.9.4 Viskositas 

 

 

 

Pengukuran viskositas dilakukan menggunakan viskometer Ostwald dengan 

mengukur waktu yang diperlukan cairan uji untuk melewati batas yang telah 

ditentukan.  Viskositas menjadi salah satu parameter yang penting dalam 

menentukan mutu biodiesel.  Viskositas disebabkan oleh adanya gaya kohesi atau 

gaya tarik menarik antara molekul sejenis.  Nilai viskositas yang terlalu tinggi 

dapat menyebabkan gesekan di dalam pipa menjadi semakin besar, sehingga 

proses penyaringan akan mengakibatkan banyaknya kotoran yang ikut 

mengendap. 

 

Berdasarkan SNI 7182:2015 viskositas kinematik pada suhu 40 ºC suatu biodiesel 

berkisar antara 2,3-6,0 mm2/s yang diukur dengan metode uji ASTM D-445.  

Nilai viskositas kinematik dapat diperoleh dari hasil perkalian waktu alir terukur 

dengan konstanta kalibrasi viskometer (Dyah, 2011).   

 

 

 

2.10 Response Surface Methodology (RSM) 

 

 

 

Response Surface Methodology (RSM) merupakan sekumpulan teknik 

matematika dan statistika yang berguna untuk menganalisis permasalahan dimana 

tujuan akhirnya adalah untuk mengoptimalkan respon (Montgomery, 1997).  Ide 

dasar metode ini adalah memanfaatkan desain eksperimen berbantuan statistika 

untuk mencari nilai optimal dari suatu respon.  Metode ini pertama kali diajukan 

pada tahun 1951 dan sampai saat ini telah banyak dimanfaatkan baik dalam dunia 

penelitian maupun aplikasi industri.  RSM adalah metode matematika dan 

statistika yang digunakan dalam pemodelan dan analisis yang bertujuan untuk 

melihat pengaruh beberapa variabel kuantitatif terhadap suatu variabel respon, 

selain itu juga dapat mengoptimalkan variabel respon tersebut.   
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Sebagai contoh, akan dicari level-level dari suhu (x1) dan tekanan (x2) yang dapat 

mengoptimalkan suatu hasil produksi (y).  Pada umumnya, permukaan respon 

digambarkan dengan sebuah grafik, seperti yang tampak pada Gambar 8.  Untuk 

membantu visualisasi dari bentuk permukaan plot, sering digunakan kontur dari 

permukaan respon, seperti yang terlihat pada Gambar 11.  Pada kontur tersebut, 

garis respon yang konstan berada pada permukaan datar (x1, x2), sedangkan garis 

respon yang lain berada pada permukaan lengkung di atasnya.  Menurut 

Vardeman (1994), terdapat beberapa hal yang perlu diperhatikan jika melakukan 

analisis menggunakan metode permukaan respon.   

 
 

 

Gambar 11.  Interaksi faktor dan pengaruhnya terhadap efisiensi proses produksi 

biodiesel dari lemak ayam menggunakan katalis berbahan dasar 

limbah kaca (Foroutan et al., 2021) 

 

 

 

Hal pertama yang perlu dilihat adalah bentuk persamannya, apakah merupakan 

fungsi berorde satu atau fungsi berorde dua.  Fungsi yang terbentuk berorde dua, 

selanjutnya yang perlu dilihat adalah sifat percobaan yang akan dilakukan, apakah 

sequential atau non sequential.  Kedua hal diatas sangat berpengaruh terhadap 

prosedur perancangan yang akan dibuat.  Fungsi yang berorde satu, rancangan 

percobaannya cukup menggunakan 2k faktorial, dimana setiap perlakuan 

memiliki dua level perlakuan.  Perbandingan rancangan permukaan respon yang 
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berorde dua, maka rancangan permukaan respon yang berorde satu membutuhkan 

lebih sedikit unit percobaan, yaitu sebanyak 2k unit percobaan, dimana k adalah 

banyaknya faktor perlakuan.  Permukaan respon yang berorde dua rancangan 

percobaannya menggunakan Central Composite Design (CCD) atau Box-Behnken 

Design (BBD). 

 

Hubungan antara respon dan perlakuan dapat dilihat dengan mencari bentuk 

hubungannya.  Bentuk hubungan linear adalah bentuk hubungan antara respon 

dengan perlakuan adalah linear sehingga pendekatan fungsinya disebut first-order 

model (model pertama) seperti ditunjukan dalam persamaan 3:   

 

𝑦 =  𝛽0 + 𝛽1𝑥1 + 𝛽2𝑥2 +  𝜀      (3) 

 

Keterangan: 

y = nilai respon 

β0 = intersep 

β1, β2  = koefisien regresi variabel x1, x2 

Ɛ = error 

 

Jika bentuk hubungannya merupakan kuadrat, maka pendekatan fungsinya disebut 

second-order model (model kedua) seperti ditunjukan dalam persamaan 4: 

 

𝑦 =  𝛽0 + 𝛽1𝑥1 + 𝛽2𝑥2 +  𝛽11𝑥1
2 +  𝛽22𝑥2

2 +  𝛽12𝑥1𝑥2 +  𝜀  (4) 

 

Keterangan: 

y  = nilai respon 

β0 = intersep 

β1  = koefisien linier 

β11 = koefisien kuadratik 

β12 = koefisien interaksi perlakuan  

x1  = kode perlakuan faktor ke-1 

x2  = kode perlakuan faktor ke-2 
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Ɛ = error 

 

Persamaan 3 dan 4 akan digunakan untuk menemukan daerah optimum.  Daerah 

optimum yang didapatkan selanjutnya akan dilanjutkan dengan menganalisis 

permukaan respon untuk mendapatkan titik optimum.   

 

Pada penelitian ini langkah pertama yang dilakukan adalah mendapatkan model 

matematis yang menggambarkan variabel respon (y) sebagai fungsi dari variabel 

independen (x1 dan x2).  Koefisien β0 adalah hasil (respon) pada titik pusat, dan 

koefisien lainnya mengukur efek utama dan interaksi variabel kode xi pada 

variabel respon y.  Model yang diperoleh dari analisis regresi digunakan untuk 

menghasilkan plot permukaan dan kontur respon seperti yang disajikan pada 

Gambar 12.   

 
 

 

Gambar 12.  Contoh kontur dari permukaan respon untuk kondisi optimum (Zhou 

et al., 2016).   

 

 

 

Langkah memilih istilah signifikan dari model, serta tingkat signifikansi 

ditetapkan pada 95% dan p <0,05.  Tahap kedua adalah menentukan kualitas 

model yang dinilai dengan analysis of variance (ANOVA) menggunakan uji-F 

(Box et al., 1978).  RSM-CCD diterapkan untuk mengoptimalkan produksi 

biodiesel dari minyak kelapa sawit.  RSM-CCD merupakan metode yang 



32 

meliputi: perancangan percobaan, pengembangan model matematis dan penentuan 

harga optimum untuk variabel berubah sehingga diperoleh hasil maksimum atau 

minimum.  Tiga variabel independen yang akan dievaluasi dalam penelitian ini 

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

sedangkan variabel terikatnya (dependen) adalah hasil metil ester atau produk 

biodiesel yang terbentuk. 

 

 

 

2.11 Analysis of Varians (ANOVA) 

 

 

 

Analysis of varians (ANOVA) merupakan metode parametrik yang efesien untuk 

analisis data dari suatu percobaan.  Metode ini awalnya dirancang untuk menguji 

beberapa perbedaan perlakuan kelompok menggunakan T-tes.  ANOVA menjadi 

salah satu metode statistik yang paling banyak digunakan untuk pengujian 

hipotesis yang saat ini banyak diterapkan.  ANOVA memiliki fleksibilitas untuk 

mencakup lebih banyak desain eksperimental. Investigasi yang dianalisis dengan 

ANOVA bertujuan mencari penilaian pengaruh dalam berbagai faktor pengujian.  

Dalam uji ANOVA dikenal hipotesis nol dimana data merupakan sampel acak 

dari populasi yang sama sehingga memiliki ekspektasi mean dan varian yang 

sama.  Contoh penelitian dengan perbedaan perlakuan terhadap sampel yang 

sama, maka hipotesis nol nya akan memiliki efek yang sama untuk semua 

perlakuan (Armstrong et al., 2002).   

 

Landasan konsep dalam uji ANOVA adalah menghitung statistik uji yang 

diketahui dalam menguji pernyataan apakah kelompok yang dibandingkan akan 

memiliki kesamaan atau tidak.  Analisis varian akan menjadi metode statistik 

utama yang digunakan untuk menginterpretasikan data eksperimen, karena 

metode ini paling objektif dengan menggunakan pendekatan Design of 

Experiment (DoE).  Selanjutnya keputusan parameter manakah yang 

mempengaruhi respon dari proses yang diselidiki dibuat dengan bantuan dari 

berbagai teknik analisis.  Studi ANOVA sebenarnya adalah studi eksperimental 

dengan kesalahan uji tertentu (error), penentuan error varians merupakan langkah 
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penting dalam studi tersebut.  Demikian pula, sampel varian dalam tingkat faktor 

harus dihitung karena ukuran sampel menentukan tingkat kepercayaan dari hasil 

yang diperoleh dari analisis.  Data kemudian digunakan untuk mengestimasi nilai 

F dari uji Fisher (F-test).   

 

Uji F digunakan untuk menguji bagaimana variabel secara simultan (bersama-

sama) berpengaruh terhadap variabel dependen.  Uji F dapat dicari dengan 

membandingkan hasil dari nilai probabilitas.  Porsi variasi total yang diamati 

dalam percobaan yang dikaitkan dengan setiap faktor atau interaksi yang 

signifikan tercermin dalam persen kontribusi (P), yang menunjukkan kekuatan 

relatif dari suatu faktor.  Interaksi untuk mengurangi variasi, yaitu faktor dan 

interaksi dengan persen kontribusi yang besar adalah yang paling penting 

(Cvijović et al., 2005). 

 

1. Uji Model Regresi (Uji-F) 

Uji F bertujuan untuk meyakinkan bahwa model yang dipilih layak atau 

tidak dalam menjelaskan pengaruh variabel-variabel independen secara 

bersama-sama terhadap variabel dependen.  Hipotesis statistik sendiri 

merupakan suatu anggapan atau pernyataan, yang dapat benar atau salah 

mengenai satu populasi atau lebih.  Hipotesis yang dirumuskan dengan 

harapan akan ditolak memiliki istilah hipotesis nol yang dilambangkan 

dengan H0.  Penolakan H0 akan mengakibatkan diterimanya hipotesis 

alternatif yang dilambangkan dengan H1.  Hasil pengujian model regresi 

secara simultan dengan hipotesa adalah sebagai berikut: 

H0: β1= β2...= βk = 0 

H1: Tidak semua βi = 0.   

 

Tabel 3.  Tabel analysis of varians (ANOVA) 

 

 

Sumber SS df MS F-value 

A SSA ɑ - 1 MSA MSA/MSError 

B(A) SSB(A) ɑ(b – 1) MSB(A) MSB(A)/MSError 

Error SSError ɑb(n – 1) MSError - 
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Keterangan:  

SS = sum of squares 

MS = mean square 

 

2. Uji T 

Uji ini merupakan suatu metode pengujian parameter statistik untuk 

menunjukkan seberapa jauh pengaruh yang diberikan dari satu variabel 

independen secara individual dalam menerangkan variabel dependen.  

Pengujian akan dilakukan menggunakan tingkat signifikansi sebesar 0,05 

(α = 5%).  Penerimaan atau penolakan uji hipotesis ini dilakukan dengan 

kriteria sebagai berikut: 

a. Jika nilai siginifikan > 0,05, maka hipotesis nol (H0) diterima dan  

hipotesis alternatif (H1) ditolak.  Hal ini berarti, secara parsial variabel 

independen tersebut tidak mempunyai pengaruh yang signifikan  

terhadap variable dependen.   

b. Jika nilai signifikan < 0,05 maka hipotesis nol (H0) ditolak dan 

hipotesis alternatif (H1) diterima.  Hal ini berarti secara parsial variabel 

independen tersebut mempunyai pengaruh yang signifikan terhadap 

variabel dependen.   

 

Hasil ANOVA akan menyajikan nilai R2 terbesar untuk menunjukkan bahwa 

model tersebut adalah model yang disarankan.  Hasil ANOVA menyajikan nilai 

komponen variabel signifikan terhadap respon konversi penurunan nilai jika Lack 

of Fit (F-value) sebesar <0,05 dan jika >0,05 menunjukkan Lack of Fit yang tidak 

signifikan.  Syarat untuk model yang baik adalah dengan hasil nilai Lack of Fit 

yang tidak signifikan.  Hal tersebut menunjukkan adanya kesesuaian data respon 

dengan model yang digunakan.  Respon permukaan tiga dimensi dan grafik kontur 

yang dihasilkan digunakan untuk mengetahui pengaruh variabel percobaan 

terhadap hasil yang diperoleh (Cvijović et al., 2005).   
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III. METODE PENELITIAN 

 

 

 

 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian 

 

 

 

Penelitian ini dilakukan pada bulan Februari-Juli 2023 di Laboratorium Kimia 

Dasar Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam 

Universitas Lampung.  Karakterisasi sampel menggunakan teknik XRD dilakukan 

di Laboratorium Kimia Material Institut Teknologi Sepuluh Nopember, SEM di 

UPT Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi Universitas Lampung, 

BET di Laboratorium Institut Teknologi Bandung, dan PSA di Laboratorium 

Karakterisasi ILRC Universitas Indonesia.  Analisis produk transesterifikasi 

menggunakan GC-MS dilakukan di Laboratorium Terpadu Universitas Islam 

Indonesia.   

 

 

 

3.2 Alat dan Bahan 

 

 

 

3.2.1 Alat–Alat yang Digunakan 

 

 

 

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah, neraca analitik, oven, 

viskometer, piknometer, perangkat refluks, penangas, magnetic stirrer, 

termometer, peralatan gelas, spatula, botol polipropilen, botol vial, teflon, tanur, 

saringan mesh, mortar dan alu, perangkat autoklaf, X-Ray Diffraction (XRD) 

PANalytical type Empyrean, Scanning Electron Microscope (SEM) tipe Carl 

Zeiss/Evo MA 10, Brunauer-Emmett-Teller (BET) tipe Quantachrome TouchWin 
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version 1.2, Particle Size Analyzers (PSA) tipe Beckman Coulter LS 13 320, dan 

Gas Chromatrography - Mass Spectrofotometry (GC-MS) tipe QP 2010S 

SHIMADZU.   

 

 

 

3.2.2 Bahan–Bahan yang Digunakan 

 

 

 

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah, sekam padi, NaOH, 

HNO3 10%, metanol, minyak kelapa sawit, akuades, aluminium foil food-grade.   

 

 

 

3.3 Prosedur Kerja 

 

 

 

3.3.1 Ekstraksi Silika Sekam Padi 

 

 

 

Sekam padi sebanyak 80 gram diekstrak dalam 800 mL larutan NaOH 1,5% 

dalam gelas beaker 1000 mL dan dipanaskan hingga mendidih selama 30 menit.  

Hasil ekstraksi sekam padi didinginkan pada suhu kamar selama 24 jam dan 

disaring untuk memisahkan antara ampas sekam padi dengan filtratnya yang 

mengandung silika terlarut.  Filtrat kemudian dikumpulkan dan ditambahkan 

dengan larutan HNO3 10% secara bertahap hingga terbentuk gel silika pada pH 7.  

Gel silika yang dihasilkan didiamkan pada suhu kamar selama 24 jam kemudian 

dicuci dengan air panas sembari disaring menggunakan saringan mesh 300 hingga 

bersih dan berwarna putih.  Silika gel yang telah bersih dikeringkan dalam oven 

pada suhu 100 ºC kemudian didinginkan dan dihaluskan (Pandiangan et al., 

2021).    
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3.3.2 Sintesis Zeolit X 

 

 

 

Sintesis zeolit-X diawali dengan menimbang 11,11 gram NaOH, aluminium foil 

food-grade seberat 1,875 gram, dan silika sekam padi sebanyak 10 gram.  NaOH 

kemudian dilarutkan dengan akuades sebanyak 120 mL Larutan selanjutnya 

dibagi menjadi dua bagian yakni larutan A dan larutan B.  Larutan A sebanyak 

100 mL ditambahkan silika sekam padi secara perlahan dan dipanaskan dengan 

hotplate stirrer pada suhu 70 ºC selama 3 jam sampai silika larut.  Setelah silika 

larut, filtrat disaring menggunakan kertas saring, selanjutnya larutan diaging 

selama 24 jam (Febriyanti et al., 2021).  Larutan B sebanyak 20 mL ditambahkan 

aluminium foil food-grade yang telah dipotong dengan ukuran ± 1 x 1 mm secara 

perlahan ke dalam larutan.  Setelah aluminium larut, larutan ditambahkan kedalam 

larutan natrium silikat yang telah selesai diaging.  Campuran tersebut diaduk 

selama 3 jam menggunakan stirrer hingga terbentuk gel.  Gel yang terbentuk 

dituangkan ke teflon dan dimasukkan ke dalam autoklaf, diaging selama 24 jam 

dalam keadaan tertutup agar dapat menumbuhkan inti kristal zeolit (Mohamed et 

al., 2015).  Sampel kemudian dimasukkan ke oven pada suhu 100 ºC untuk proses 

kristalisasi selama 96 jam.  Setelah proses kristalisasi selesai, sampel disaring 

menggunakan kertas saring secara perlahan untuk memisahkan prekursor zeolit 

yang terbentuk dengan sisa filtrat yang terdapat dalam autoklaf dan dicuci dengan 

akuades hingga pH 8.  Selanjutnya sampel dikeringkan dalam oven pada suhu 100 

ºC selama 24 jam.  Prekursor zeolit dikalsinasi pada suhu 550 ºC selama 6 jam 

yang bertujuan untuk mengaktifkan zeolit.  

 

 

 

3.4 Karakterisasi Katalis Zeolit-X 

 

 

 

Karakterisasi zeolit dilakukan menggunakan XRD untuk mengetahui fasa serta 

sifat kristalografi sampel zeolit, apakah bersifat amorf atau kristalin, SEM 

dilakukan untuk memberikan informasi mengenai morfologi permukaan sampel, 
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BET untuk mengetahui luas permukaan spesifik, volume total pori, dan rata-rata 

jari-jari pori, dan PSA untuk mengetahui distribusi ukuran partikel dari sampel.  

 

 

 

3.5 Desain Eksperimen 

 

 

 

Response Surface Methodology (RSM) digunakan dalam penelitian ini untuk 

mengetahui kondisi optimum dari reaksi transeterifikasi minyak kelapa sawit 

menjadi produk biodiesel dengan zeolit-X yang berperan sebagai katalis.  

Sebelum reaksi transesterifikasi dilakukan, parameter yang digunakan harus 

ditentukan terlebih dahulu batas atas dan batas bawah berdasarkan Tabel 4.  

 

Tabel 4.  Nilai batas atas dan bawah setiap parameter dalam reaksi  

transesterifikasi.   

 

 

Parameter 
Jarak 

Rendah (-1) Tinggi (+1) 

A-Jumlah katalis (%) 5 10 

B-Rasio minyak terhadap metanol 3 6 

C-Waktu reaksi (jam) 3 5 

 

 

 

Setelah menetapkan batas atas dan batas bawah tersebut, selanjutnya dilakukan 

pembuatan desain percobaan menggunakan software Design Expert 13.0, seperti 

yang terlihat pada Gambar 13.  

 
 

 

Gambar 13.  Desain percobaan pada software.  
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Setelah itu, klik next pada aplikasi dan akan muncul kolom untuk memasukkan 

responses yang dapat kita tentukan berdasarkan jumlah respon yang diinginkan 

setelah reaksi transeterifikasi dilakukan.  Pada kolom name yang ditampilkan 

pada Gambar 14 merupakan jenis respon yang ingin didapatkan, sementara kolom 

units merupakan satuan dari respon tersebut.   

 
 

 

Gambar 14.  Pengisian respon pada desain percobaan. 

 

 

 

Setelah tahap tersebut telah selesai, langkah yang diperlukan adalah klik finish 

pada aplikasi hingga muncul tabel seperti yang ditampilkan pada Tabel 5.  

Rekomendasi percobaan tersebut diberikan oleh software Design Expert 13.0 

yang berguna dalam proses reaksi transesterifikasi.   

 

Tabel 5.  Design of Experiment (DOE) 

 

 

Percobaan 
A: Jumlah 

katalis (%) 

B: Nisbah 

metanol 

terhadap 

minyak 

C: Waktu 

reaksi (jam) 

Respon 

(% konversi 

biodiesel) 

1 5 6 4  

2 10 4 4  

3 5 4 5  

4 7,5 6 5  

5 5 4 3  

6 7,5 6 5  

7 10 3 5  

8 5 6 4  

9 10 6 5  

10 10 3 5  

11 10 3 4  
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Percobaan 
A: Jumlah 

katalis (%) 

B: Nisbah 

metanol 

terhadap 

minyak 

C: Waktu 

reaksi (jam) 

Respon 

(% konversi 

biodiesel) 

12 7,5 6 3  

13 7,5 6 5  

14 10 3 3  

15 5 4 3  

16 7,5 6 4  

17 10 6 4  

18 7,5 3 4  

19 10 3 5  

20 5 4 3  

 

 

 

Setelah rekomendasi didapatkan dari software, langkah selanjutnya adalah 

melakukan reaksi transeterifikasi berdasarkan DoE yang telah direkomendasikan.  

Waktu reaksi yang digunakan divariasikan yakni 3, 4, dan 5 jam.  Jumlah katalis 

yang digunakan divariasikan dengan variasi 5; 7,5; dan 10% dari volume minyak 

yang digunakan.  Kemudian untuk nisbah metanol terhadap minyak divariasikan 

dengan variasi 3, 4, dan 6.  Untuk proses transesterifikasi minyak yang digunakan 

sebanyak 25 mL.  Reaksi transesterifikasi dilakukan menggunakan perangkat 

refluks lengkap, dengan kapasitas labu bundar sebesar 300 mL.  Suhu 70 ºC 

dipertahankan selama reaksi transesterifikasi berlangsung dengan kondisi variasi 

waktu yang telah ditentukan.   

 

Setelah proses transesterifikasi selesai, produk hasil reaksi didinginkan pada suhu 

kamar, kemudian dipisahkan dari katalis menggunakan corong pisah yang telah 

disiapkan beserta corong gelas yang dilengkapi dengan kertas saring.  Produk 

selanjutnya didiamkan selama semalaman untuk memisahkan campuran menjadi 

dua fasa.  Fasa atas merupakan metil ester atau biodiesel dari hasil reaksi.  

Sedangkan fasa bawah merupakan minyak sisa yang tidak terkonversi selama 

reaksi transesterifikasi berlangsung.  Produk selanjutnya dihitung besar persen 

konversinya menggunaan persamaan yang disajikan pada Lampiran 1.  Pengisian 

kolom respon yang berada pada Tabel 5 dilakukan setelah mendapatkan data 

konversi hasil produk transesterifikasi.    
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3.6 Analisis Respon Menggunakan Metode RSM 

 

 

 

Data respon hasil dari reaksi transesterifikasi yang telah dimasukkan ke dalam 

tabel respon dalam software, selanjutnya akan dianalisis dengan mengklik 

analysis pada navigation pane dalam software seperti yang terlihat pada Gambar 

15.  Selanjutnya, tabel ANOVA, grafik 3D, optimasi respon, dan verifikasi respon 

disajikan seperti yang terlihat pada Gambar 16.  

 
 

 

Gambar 15.  Analisis data respon. 

 

 

 

 
 

 

Gambar 16.  Tampilan software yang menyajikan hasil analisis data.  
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3.7 Analisis Produk Transesterifikasi 

 

 

 

Analisis menggunakan alat GC-MS terhadap produk transesterifikasi dilakukan 

untuk mengidentifikasi komponen yang menyusun produk tersebut.  Selanjutnya, 

produk juga dianalisis tingkat kelayakannya sebagai biodiesel meliputi titik nyala, 

densitas, dan viskositas.   

 

 

 

3.7.1 Titik Nyala (flash point) 

 

 

 

Langkah-langkah untuk analisis flash point biodiesel adalah sebagai berikut:  

1. Sampel dimasukkan ke dalam mangkok uji hingga garis batas pengujian. 

2. Suhu sampel dan mangkok uji diatur sekitar 18 ºC di bawah kisaran perkiraan 

suhu flash point sampel. 

3. Mangkok uji ditutup. 

4. Cahaya nyala dihidupkan dan diatur densitasnya (kenaikkan suhu diatur 

sebesar 5-6 ºC /menit dan sampel diaduk dengan menggunakan alat pengaduk 

pada kecepatan 90-120 rpm). 

5. Pengadukan dihentikan dan gas pembakar ditambahkan dengan 

mengoperasikan penutup mangkok uji. 

 

 

 

3.7.2 Densitas 

 

 

 

Langkah-langkah untuk analisis densitas biodiesel adalah sebagai berikut: 

1. Piknometer kosong dicuci dan dikeringkan di dalam oven kemudian 

ditimbang terlebih dahulu. 

2. Piknometer diisi dengan akuades suhu 20 ºC kemudian disimpan dalam 

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

diperoleh dari selisih berat piknometer berisi akuades dan berat 

piknometer kosong).   

4. Sampel kemudian dimasukkan ke dalam piknometer yang sebelumnya 

telah dibersihkan dan dikeringkan hingga meluap dan tidak terbentuk 

gelembung udara.   

5. Bagian luar piknometer dikeringkan dan piknometer ditimbang (berat 

sampel diperoleh dengan menghitung selisih berat piknometer berisi 

sampel dan berat piknometer kosong).   

Densitas dapat dihitung dengan Persamaan 5: 

 

ρ=
𝑊2−𝑊1

𝑉
     (5) 

 

Keterangan : 

ρ = densitas biodiesel (g/mL) 

W1  = berat piknometer kosong (g) 

W2  = berat piknometer + berat sampel (g) 

V = volume piknometer (mL) 

 

 

 

3.7.3 Viskositas 

 

 

 

Viskositas diukur dengan menggunakan viskometer Ostwald di bawah pengaruh 

gravitasi pada suhu yang telah ditentukan.  Langkah-langkah untuk analisis 

viskositas biodiesel adalah sebagai berikut: 

1. Viskometer dibersihkan sebelum digunakan. 

2. Viskometer diisi dengan sampel lalu diletakkan pada suhu kamar. 

3. Pada saat viskometer telah mencapai kondisi yang diinginkan, maka 

ketinggian sampel dengan kapiler disesuaikan menggunakan pompa hisap 

hingga melebihi sedikit garis batas.   

4. Selanjutnya sampel dibiarkan turun serta dihitung waktu sampai tanda 

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

pertama menuju waktu sasaran kedua.   

Pengukuran dilakukan sebanyak tiga kali.  Nilai viskositas kemudian dihitung 

dengan Persamaan 6: 

 

    ɳ =  
ɳ𝑎𝑖𝑟 𝑥 𝜌𝑏𝑖𝑜𝑑𝑖𝑒𝑠𝑒𝑙 𝑥 𝑡 

𝜌𝑎𝑖𝑟 𝑥 𝑡𝑎𝑖𝑟
    (6) 

 

Keterangan: 

ɳ = viskositas biodiesel (poise) 

ɳair = viskositas air (poise) 

ρbiodiesel = densitas biodiesel (gram/mL) 

ρair = densitas air (gram/mL) 

tbiodiesel = waktu tempuh biodiesel (s) 

tair = waktu tempuh air (s) 
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V. SIMPULAN DAN SARAN 

 

 

 

 

5.1 Simpulan 

 

 

 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa:    

1. Data hasil karakterisasi zeolit-X dengan instrumen XRD menunjukkan 

kemiripan puncak 2θ dengan data standar IZA, karakterisasi menggunakan 

SEM menunjukkan bentuk oktahedral.  Karakterisasi menggunakan BET, 

zeolit-X memiliki ukuran jari-jari rata-rata <2 nm, dengan luas permukaan 

spesifik sebesar 533,798 m2/g.  Karakterisasi menggunakan PSA distribusi 

rata-rata partikel zeolit-X sebesar 1,463 µm.   

2. Kondisi optimum reaksi transesterifikasi didapatkan dari model yang 

diaplikasikan dan diperoleh pada kondisi jumlah katalis sebesar 10%, nisbah 

metanol terhadap minyak 6:1, dan waktu reaksi selama 5 jam dengan persen 

konversi biodiesel yang didapatkan sebesar 69,97%.  

3. Plot 3D diperoleh berdasarkan teknik pemodelan regresi dengan metode 

RSM.  Dari interaksi 3 variabel yang diuji diketahui bahwa, waktu reaksi 

memiliki pengaruh yang relatif kecil terhadap konversi produk biodiesel.   

4. Berdasarkan hasil identifikasi produk hasil transesterifikasi dengan GC-MS, 

diketahui bahwa komponen utama adalah metil oleat (42,58%), dan 

komponen tertinggi kedua setelahnya adalah metil stearat (40,94%). Dari uji 

parameter fisik terhadap produk biodiesel pada penelitian ini belum dapat 

memenuhi standar SNI 7182:2015. 
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5.2 Saran 

 

 

 

Beberapa hal yang disarankan untuk penelitian selanjutnya adalah sebagai berikut: 

1. Mengoptimalkan kinerja zeolit-X sebagai katalis dengan menambahkan 

pengemban logam golongan alkali tanah seperti K, Rb, dan Cs melalui 

metode impegnasi ke dalam matriks zeolit.   

2. Mempelajari penggunaan zeolit-X sebagai katalis terhadap reaksi 

transesterifikasi dengan bahan baku minyak nabati selain minyak kelapa 

sawit.   
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