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ABSTRACT

STUDY OF ACTIVATION METHODS AND TYPE OF ADSORBENT ON
CRUDE BIODIESEL PURIFICATION

By

VICTORINUS DANU ANGGORO

Dry washing purification using activated adsorbents is a solution to wet washing
purification of biodiesel. However, various activated adsorbents have not yet found
the optimal point to adsorb biodiesel contaminants, so it is necessary to develop a
combination of adsorbents such as bentonite and sawdust activated with H>SOx,
HCI, and physical heating. The objective of this study was to determine the effects
of different type adsorbents and activation methods on crude biodiesel purification
using the dry washing method. The study employed a 3X3X3 factorial design
within a Completely Randomized Block Design (CRBD). The firs factor was the
type of adsorbent: bentonite (A1), sawdust (A2), and a mixture of bentonite and
sawdust (A3). The second factor was the activation method: H.SO4 (M1), HCI1
(M2), and without acid activation (M3). All data were tested for homogeneity of
variance using Bartlet’s test and for data additivity using Tukey’s test. Data were
analyzed for variance to estimate error variance, followed by Orthogonal Contrast
(OC) testing. The results showed that the type of adsorbents significantly affected
yield, accid value, and iodin value; the activation method significantly affected
yield, acid value, and iodin value; and interactions significantly affected yield, acid
value, and iodin value. The best results were shown in the treatment of bentonite
adsorbent activated without using acid (A1M3) which produced a yield of 81.72%,
an acid number of 0.97 mgKOH/g, a water content of 0.61%, a saponification
number of 242.17 mgKOH/g, an iodine number of 6.97 gI2/100 g, and a cetane
index of 67.41.
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ABSTRAK

KAJIAN METODE AKTIVASI DAN JENIS ADSORBEN DALAM
PEMURNIAN BIODIESEL

Oleh

VICTORINUS DANU ANGGORO

Pemurnian secara dry washing dengan menggunakan adsorben yang diaktivasi
menjadi solusi dari pemurnian secara wet washing biodiesel. Namun, berbagai
adsorben yang diaktivasi masih belum menemukan titik optimal untuk
mengadsorpsi kontaminan biodiesel sehingga diperlukan pengembangan akan
kombinasi adsorben seperti bentonit dan serbuk kayu gergaji yang diaktivasi
dengan H>SO4, HCl, dan pemanasan fisik. Tujuan penelitian ini adalah untuk
mengetahui pengaruh jenis adsorben dan metode aktivasi dalam pemurnian crude
biodiesel secara dry washing. Penelitian ini disusun secara faktorial 3x3x3 dalam
Rancangan Acak Kelompok Lengkap (RAKL) faktor pertama adalah jenis
adsorben, yaitu bentonit (A1), serbuk kayu gergaji (A2), dan campuran bentonit
dengan serbuk kayu gergaji (A3); sedangkan faktor kedua adalah metode aktivasi,
yaitu H2SO4 (M1), HCI (M2), dan tanpa asam (M3). Semua data yang diperoleh
diuji kesamaan ragamnya dengan uji Bartlet dan kemenambahan data diuji dengan
uji Tuckey. Data dianalisis ragam untuk mendapatkan penduga ragam galat.
Analisis data dilanjutkan dengan menggunakan uji Perbandingan Ortogonal (OC).
Hasil penelitian menunjukkan jenis adsorben berpengaruh nyata terhadap
rendemen, bilangan asam, dan bilangan iodium; metode aktivasi berpengaruh nyata
terhadap rendemen, bilangan asam, dan bilangan iodium; dan interaksinya
berpengaruh nyata terhadap rendemen, bilangan asam, dan bilangan iodium
pemurnian biodiesel. Hasil terbaik ditunjukkan pada perlakuan adsorben bentonit
diaktivasi tanpa menggunakan asam (A1M3) yang menghasilkan rendemen
81,72%, bilangan asam 0,97 mgKOH/g, kadar air 0,61%, bilangan penyabunan
242,17 mgKOH/g, bilangan iodium 6,97 gl>/100 g, dan indeks setana 67,41.

Kata kunci : adsorben, biodiesel, dry washing, metode aktivasi
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I. PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang dan Masalah

Krisis energi global yang semakin meningkat telah mendorong berbagai upaya
untuk menemukan sumber energi alternatif yang berkelanjutan dan ramah
lingkungan. Salah satu opsi yang muncul adalah biodiesel, energi terbarukan yang
berpotensi menggantikan bahan bakar fosil dengan dampak lingkungan yang lebih
rendah. Biodiesel diproduksi melalui proses transesterifikasi minyak nabati, seperti
minyak kelapa sawit, minyak dedak padi, serta minyak jelantah atau lemak hewani,
yang kemudian menghasilkan fatty acid methyl ester (FAME) sebagai komponen
utama. Sejumlah penelitian mendukung bahwa biodiesel hasil transesterifikasi
memiliki karakteristik pembakaran yang lebih bersih dan kompatibel sebagai bahan

bakar alternatif (Abed et al., 2018; Jauhari et al., 2018; Marwaha et al., 2018).

Namun, produksi biodiesel berkualitas tinggi masih menghadapi tantangan besar,
terutama terkait dengan keberadaan pengotor. Pengotor yang umumnya terdapat
dalam biodiesel meliputi kandungan gliserol dan air yang dapat memicu hidrolisis
trigliserida menjadi asam lemak bebas (FFA). Kontaminan ini dapat menurunkan
performa dan efisiensi bahan bakar, sehingga perlu dikendalikan secara ketat.
Kandungan pengotor tersebut tidak diharapkan dalam komposisi biodiesel karena
dapat mengganggu kestabilan bahan bakar selama penyimpanan dan penggunaan.
Selain itu, biodiesel dengan kandungan pengotor yang tinggi juga dapat
menyebabkan kerusakan pada komponen mesin dalam jangka panjang
(Assawasaengrat et al., 2015). Salah satu solusi pemurnian biodiesel adalah
penggunaan adsorben yang efektif menjerap pengotor, yaitu melalui metode dry

washing. Metode ini menjadi alternatif dari wet washing yang menggunakan air
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untuk menghilangkan kontaminan, tetapi menghasilkan limbah cair yang cukup

banyak. Dry washing menggunakan adsorben seperti bentonit dan serbuk kayu
gergaji sebagai pengganti air dalam menghilangkan kontaminan pada crude
biodiesel. Metode ini dinilai lebih menguntungkan karena mengurangi limbah cair
yang berpotensi mencemari lingkungan (Azis et al., 2023). Selain itu, adsorben
memiliki afinitas yang tinggi terhadap senyawa polar, yang memungkinkan proses
pemurnian lebih cepat dan meningkatkan kualitas akhir biodiesel (Sandougqa et al.,

2020; Arenas et al., 2021).

Metode aktivasi adsorben, baik secara fisik maupun kimia, berpengaruh signifikan
terhadap daya jerap adsorben yang akan berdampak pada efektivitas pemurnian
biodiesel. Aktivasi dengan senyawa asam terbukti dapat meningkatkan luas
permukaan dan volume pori-pori adsorben sehingga memperluas kapasitasnya
dalam menjerap pengotor di biodiesel (Chen et al., 2022; Lopes et al., 2023).
Senyawa asam seperti H2.SO4 atau HCI secara khusus menghilangkan komponen
yang tidak diinginkan pada struktur adsorben, sehingga membuatnya lebih efektif
dalam pemurnian biodiesel (Wang et al., 2021). Bentonit yang diaktivasi
menggunakan senyawa asam menunjukkan peningkatan kapasitas adsorpsi karena
pori-porinya menjadi lebih bersih dibandingkan sebelum diaktivasi. Hal serupa juga
berlaku untuk serbuk kayu gergaji yang diaktivasi H.SO4 dapat menghilangkan
komponen selulosa, hemiselulosa, dan lignin, sehingga meningkatkan kualitas

biodiesel yang dihasilkan (M’hamdi et al., 2015).

Meskipun banyak penelitian telah dilakukan terkait penggunaan adsorben dan
metode aktivasi dalam pemurnian biodiesel, masih terdapat kesenjangan dalam
kombinasi optimal keduanya untuk mencapai hasil yang optimal. Penelitian yang
ada sering kali fokus pada satu jenis adsorben atau satu metode aktivasi, tanpa
mempertimbangkan kombinasi adsorben dengan metode aktivasi yang berbeda. Hal
ini perlu dicermati agar tidak hanya menghasilkan biodiesel berkualitas tinggi tetapi
juga menciptakan teknologi pemurnian yang lebih efisien dan ramah lingkungan

(Kumar et al., 2023; Rahman et al., 2023). Dengan mengatasi kesenjangan ini,
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diharapkan dapat ditemukan solusi pemurnian yang lebih optimal dan aplikatif

untuk industri biodiesel.

Berdasarkan kesenjangan yang telah diidentifikasi, penelitian ini bertujuan untuk
menganalisis pengaruh jenis adsorben dan metode aktivasi terhadap peningkatan
kualitas pemurnian biodiesel. Penelitian ini akan mengkombinasikan adsorben
berupa bentonit dan serbuk kayu gergaji, serta metode aktivasi fisik dan kimia yang
dapat meningkatkan daya jerap dan efisiensi pemurnian. Dengan pendekatan ini,
diharapkan dapat diperoleh data yang komprehensif untuk menentukan kombinasi
optimal yang tidak hanya meningkatkan kualitas biodiesel, tetapi juga ramah
lingkungan. Hasil dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan kontribusi
signifikan terhadap pengembangan teknologi pemurnian biodiesel yang lebih baik

dan berkelanjutan.

1.2. Tujuan Penelitian

Tujuan penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mengetahui pengaruh jenis adsorben pemurnian biodiesel secara dry washing.

2. Mengetahui pengaruh metode aktivasi adsorben dalam pemurnian biodiesel
secara dry washing.

3. Mengetahui interaksi jenis adsorben dengan metode aktivasi dalam pemurnian
biodiesel secara dry washing.

4. Mengetahui kombinasi perlakuan terbaik pada kombinasi jenis adsorben dengan

metode aktivasi dalam pemurnian biodiesel secara dry washing.

1.3. Kerangka Pemikiran

Biodiesel merupakan salah satu energi alternatif yang prospektif untuk
menggantikan penggunaan petrodiesel. Penggunaannya memiliki karakteristik
pembakaran yang mirip dengan petrodiesel, tetapi lebih ramah lingkungan karena
menghasilkan emisi yang lebih rendah. Namun, untuk memastikan biodiesel

berkualitas tinggi, proses produksinya harus memenuhi standar kualitas yang ketat,
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seperti yang tercantum dalam SNI 7182:2015. Standar ini mengatur parameter

penting seperti kadar air, bilangan asam, bilangan iodium, dan angka setana, yang
jika tidak sesuai dapat menurunkan performa biodiesel dan meningkatkan risiko
kerusakan pada mesin dalam jangka panjang. Selain itu, metode pemurnian yang
tepat sangat berperan dalam memastikan biodiesel memenuhi standar ini dan dapat

diproduksi secara efisien.

Produksi biodiesel mencakup beberapa tahap, di antaranya transesterifikasi dan
pemurnian. Transesterifikasi adalah reaksi kimia yang mengubah trigliserida dalam
minyak nabati menjadi fatty acid methyl ester (FAME), yang merupakan komponen
utama biodiesel. Proses ini menggunakan katalis basa, seperti NaOH, untuk
mempercepat reaksi dan memastikan konversi yang optimal dari trigliserida
menjadi biodiesel dan gliserol. Di akhir reaksi transesterifikasi, gliserol, sisa
pelarut, dan katalis harus dipisahkan dari biodiesel untuk memperoleh produk yang
bersih. Tahap pemurnian menjadi sangat penting di sini untuk menghilangkan
kontaminan, yang dapat berupa katalis, sisa pelarut, dan senyawa-senyawa polar

lainnya yang tidak diinginkan.

Secara konvensional, pemurnian biodiesel dilakukan dengan metode wet washing,
yang menggunakan air untuk menjerap dan membilas pengotor. Namun, metode ini
memiliki beberapa kelemahan, terutama kebutuhan air yang tinggi dan waktu
pemurnian yang cukup lama, yang berimplikasi pada biaya yang lebih besar. Solusi
atas masalah ini adalah metode dry washing, yang menggunakan adsorben sebagai
pengganti air untuk menjerap kontaminan. Dry washing lebih efisien karena
prosesnya lebih cepat, tidak menghasilkan limbah cair, dan lebih ramah lingkungan.
Dengan demikian, metode ini dinilai lebih mutakhir dan praktis, terutama bagi
industri biodiesel yang ingin mengurangi biaya dan waktu pemurnian serta dampak

lingkungan yang ditimbulkan.

Bentonit adalah salah satu adsorben yang umum digunakan dalam metode dry
washing untuk biodiesel. Bentonit memiliki kapasitas adsorpsi yang baik karena

struktur pori-porinya, yang semakin efektif bila diaktivasi dengan asam.
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Penggunaan bentonit 1% pada proses dry washing mampu menghasilkan biodiesel

dengan rendemen sebesar 94,1% (Suriaini et al., 2019). Penelitian tersebut juga
menunjukkan bahwa bentonit yang diaktivasi dengan H>SO+ memiliki kadar air
sebesar 1,32%, lebih rendah dibandingkan bentonit tanpa aktivasi yang mencapai
1,94%. Penelitian lain oleh Azis et al. (2023) mengungkapkan bahwa bentonit yang
diaktivasi dengan HCI dapat meningkatkan kejernihan biodiesel hingga 96,7%,
menunjukkan bahwa peningkatan konsentrasi adsorben dapat secara efektif

menghilangkan pengotor.

Serbuk kayu gergaji juga merupakan adsorben yang potensial untuk dry washing.
Sebagai bioadsorben, serbuk kayu memiliki pori-pori kasar dan rongga yang luas,
yang dapat meningkatkan kapasitas adsorpsinya. Berbeda dari bentonit, serbuk
kayu gergaji bersifat biodegradable dan lebih ekonomis. Arenas et al. (2021)
menyatakan bahwa konsentrasi serbuk kayu gergaji 5% dapat menurunkan bilangan
asam dan kadar air dalam biodiesel hingga di bawah standar American Society for
Testing and Materials (ASTM). Ini menandakan bahwa serbuk kayu gergaji dapat
menjadi alternatif menarik untuk pemurnian biodiesel, terutama dalam hal biaya

dan dampak lingkungan.

Penggunaan adsorben pada metode dry washing harus melalui proses aktivasi untuk
menghilangkan kontaminan yang menyumbat pori-porinya, seperti tar, garam
kalsium, magnesium, serta senyawa selulosa, hemiselulosa, dan lignin yang
memengaruhi kapasitas adsorpsi (Azis et al., 2023; M hamdi et al., 2015). Aktivasi
kimia dengan asam, seperti H2.SO4 atau HCI, memberikan efek yang signifikan
dalam meningkatkan daya jerap adsorben. Yulanda et al. (2018) menunjukkan
bahwa bentonit yang diaktivasi dengan H>SO. menghasilkan kadar air biodiesel
sebesar 0,68%, lebih rendah dari bentonit tanpa aktivasi yang mencapai 0,77%.
Selain itu, aktivasi menggunakan HCI juga telah terbukti dapat meningkatkan
kejernihan biodiesel hingga 96,7% (Azis et al., 2023), menunjukkan bahwa metode

aktivasi yang tepat sangat berpengaruh dalam pemurnian biodiesel.
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Penelitian terdahulu telah menunjukkan efektivitas bentonit dan serbuk kayu

gergaji dalam menurunkan kadar kontaminan pada biodiesel. Namun, terdapat
kebutuhan untuk mengeksplorasi kombinasi optimal antara jenis adsorben dan
metode aktivasi yang dapat memaksimalkan efisiensi pemurnian. Dengan
demikian, penelitian ini bertujuan untuk mengkaji pengaruh jenis adsorben
(bentonit, serbuk kayu gergaji, dan kombinasi keduanya) serta metode aktivasi
(H2S04, HCI, dan tanpa asam) dalam meningkatkan kualitas biodiesel. Hasil
penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi baru yang relevan bagi
pengembangan metode pemurnian biodiesel yang lebih efisien, ekonomis, dan

ramah lingkungan.

1.4. Hipotesis

Hipotesis penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Terdapat pengaruh jenis adsorben dalam pemurnian biodiesel secara dry
washing.

2. Terdapat pengaruh metode aktivasi adsorben dalam pemurnian biodiesel secara
dry washing.

3. Terdapat interaksi antara jenis adsorben dengan metode aktivasi dalam
pemurnian biodiesel secara dry washing.

4. Terdapat kombinasi perlakuan terbaik pada kombinasi jenis adsorben dengan

metode aktivasi dalam pemurnian biodiesel secara dry washing.



II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Biodiesel

Biodiesel adalah bahan bakar terbarukan yang terbuat dari minyak nabati atau
lemak hewani, berupa campuran monoalkil ester dari rantai panjang asam lemak.
Sebagai bahan bakar alternatif, biodiesel memiliki sifat pembakaran yang mirip
dengan petro diesel tetapi lebih ramah lingkungan, dengan emisi karbon
monoksida, hidrokarbon, dan nitrogen oksida (NOx) yang lebih rendah (Martin et
al., 2020). Biodiesel juga unggul karena mudah terbiodegradasi, tidak beracun, dan
memiliki angka setana yang tinggi, menjadikannya pilihan yang lebih aman bagi

lingkungan (Murti, 2017).

2.1.1. Proses Produksi Biodiesel

Biodiesel umumnya diproduksi melalui proses transesterifikasi atau esterifikasi,
bergantung pada bahan baku yang digunakan. Pada proses transesterifikasi,
trigliserida dalam minyak atau lemak direaksikan dengan alkohol, menghasilkan
metil ester (biodiesel) dan gliserol sebagai produk samping. Reaksi ini dipercepat
oleh katalis basa seperti NaOH atau KOH juga berfungsi untuk meningkatkan
rendemen biodiesel (Ningsih dan Suparto, 2017). Transesterifikasi lebih sering
digunakan dalam produksi biodiesel komersial karena efisiensinya yang tinggi,

terutama bila menggunakan alkohol seperti metanol yang memiliki reaktivitas

tinggi.

Pada bahan baku dengan kadar asam lemak bebas (FFA) tinggi, proses esterifikasi

dilakukan sebagai tahap awal untuk menurunkan kadar asam lemak bebas (FFA)
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sebelum transesterifikasi. Penggunaan kedua metode ini secara bertahap mencegah

kendala seperti reaksi saponifikasi, yang dapat terjadi jika kadar FFA tinggi selama
transesterifikasi (Efendi et al., 2018). Setelah proses transesterifikasi, crude
biodiesel mengandung berbagai pengotor seperti, katalis, gliserol, kandungan air,
dan sisa alkohol yang perlu dihilangkan melalui proses pemurnian untuk

mendapatkan biodiesel yang memenuhi standar.

(o) (o)
| Il
H;CO-O-C-R; R;-C-OCH3 H;C-OH
(o) (o) ’
[I Katalis I
HCO-O-C-R; +3CH3;0H<— R;-C-OCH; + HC-OH
0 i |
| I
H;CO-0O-C-R3 R3-C-OCH3 H;C-OH
Trigliserida Metanol Biodiesel Gliserol

Gambar 1. Reaksi Transesterifikasi
Sumber : Oko dan Syahrir (2017)

2.1.2.Standar Kualitas Biodiesel

Kualitas biodiesel diukur berdasarkan beberapa parameter, termasuk kandungan
gliserol bebas, kadar air, viskositas, serta kandungan asam lemak bebas (FFA).
Untuk memenuhi syarat sebagai bahan bakar yang dapat digunakan pada mesin
diesel, biodiesel harus mencapai standar kualitas tertentu, seperti yang tercantum
dalam SNI 7182:2015. Maka, biodiesel yang baik tentunya memenuhi Standar
Nasional Indonesia yang dapat dilihat pada Tabel 1.
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No Parameter Uji Satuan, min/maks Persyaratan
1.  Masa jenis pada 40 C kg/m? 850 — 890
2. Viskositas kenematik pada 40 C mm/s (cSt) 2,3-6,0
3.  Angka setana min 51
4.  Titik nyala (mangkok tertutup) C, min 100
5.  Titik kabut C, maks 18
6. Korosi lempeng tembaga (3 jam pada %-massa, maks nomor 1
50 C) residu karbon
7. Residu karbon
- Dalam percontoh asli; atau %massa, mask 0,05
- Dalam 10% ampas distilasi 0,3
8.  Air dan sedimen %-volume, maks 0,05
9.  Temperatur distilasi 90% C, maks 360
10. Abu tersulfurkan %-massa, maks 0,02
11. Belerang mg/kg, maks 50
12. Fosfor mg/kg, maks 4

13. Angka asam
14. Gliserol bebas

15. Gliserol total %-massa, maks 0,24

16. Kadar ester metil %-massa, min 96,5

17.  Angka iodium %-massa (g- 115
1>/100 g), maks

mg-KOH/g, maks 0,5
%-massa, maks 0,02

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

Sumber: SNI 7182:2015

Pemurnian menjadi proses penting dalam memastikan kualitas biodiesel karena
pengotor yang tersisa setelah transesterifikasi dapat mengganggu kinerja mesin,
mempercepat korosi, dan mengurangi stabilitas penyimpanan biodiesel. Pemurnian
konvensional biasanya dilakukan dengan metode wet washing yang menggunakan
air untuk melarutkan dan memisahkan pengotor. Namun, metode ini memiliki
kelemahan seperti menghasilkan limbah cair yang perlu diolah lebih lanjut, serta

biaya dan waktu yang cukup tinggi.

Alternatif yang lebih efisien adalah metode dry washing, yang menggunakan
adsorben untuk menjerap pengotor tanpa menghasilkan limbah cair. Adsorben

seperti bentonit dan serbuk kayu gergaji telah diteliti dan terbukti efektif dalam
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meningkatkan kejernihan dan kemurnian biodiesel (Suriaini et al., 2019; Arenas et

al., 2021). Metode dry washing lebih menguntungkan dalam aspek keberlanjutan
dan efisiensi biaya, dan dapat diterapkan pada skala industri untuk mempercepat
proses pemurnian. Oleh karena itu, pemilihan jenis dan metode aktivasi adsorben

menjadi faktor penting dalam meningkatkan kualitas biodiesel.

2.2. Pemurnian Crude Biodiesel

Pemurnian merupakan salah satu tahap dalam melanjutkan produksi biodiesel
setelah dilakukan transesterifikasi. Pemurnian biodiesel bertujuan agar
mendapatkan biodiesel yang terbebas dari kontaminan, seperti katalis, kandungan
air, dan sisa alkohol. Pemurnian menjadi salah satu tahap atau proses penting dalam
produksi biodiesel. Pemurnian yang dilakukan dengan tepat, akan menghasilkan
rendemen maksimum. Maka dari itu, perbedaan pemurnian biodiesel juga sangat

berpengaruh dalam perolehan rendemen dan kualitas biodiesel.

2.4.1. Pencucian Basah (Wet Washing)

Wet washing merupakan metode pemurnian biodiesel yang menggunakan media
air. Pemurnian ini cenderung mudah karena menggunakan bahan yang umum
digunakan. Pemurnian dengan metode wet washing membutuhkan air hangat
sekitar 60 C untuk memisahkan kontaminan dari biodiesel. Penggunaan air hangat
tersebut mampu meningkatkan nilai kelarutan kontaminan sehingga kontaminan

terpisah dari biodiesel (Jariah et al., 2021).

Wet washing membutuhkan setidaknya 3 — 4 perlakuan hingga media air yang
digunakan menjadi lebih jernih setelah terpisah. Namun, hal tersebut tentunya
membutuhkan air dalam jumlah yang tidak sedikit dan waktu yang cukup lama.
Selain itu, penggunaan metode ini dapat berdampak pada pencemaran lingkungan
karena terdapat limbah cair, seperti emulsi sabun, gliserol, metanol, dan katalis

dalam jumlah yang banyak (Ahmad et al., 2017).
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2.4.2. Pencucian Kering (Dry Washing)

Dry washing merupakan pemurnian biodiesel dengan basis kering karena
menggunakan adsorben sebagai media pengganti air. Sama halnya dengan wet
washing, metode ini mampu menghilangkan kontaminan seperti air, sisa pelarut,
dan katalis. Metode ini tidak menghasilkan limbah cair yang dapat berdampak bagi
lingkungan. Selain itu, metode ini tidak menimbulkan proses emulsifikasi karena

tidak terdapatnya peran air dalam pemurnian (Azis et al., 2023).

Metode dry washing merupakan solusi dalam mengatasi masalah yang ditimbulkan

dari metode wet washing. Metode ini menggunakan prinsip adsorpsi untuk

menghilangkan kontaminan pada crude biodiesel. Terdapat banyak jenis adsorben,

seperti silika (magnesium silikat dan gel silika), resin pertukaran ion (amberlite atau

purolite), tanah lempung (bentonit), dan bioadsorben (serbuk kayu gergaji).

Penggunaan adsorben tersebut memberikan keunggulan dibandingkan dengan

metode wet washing. Berdasarkan penelitian Rudiyanto et al. (2018) keunggulan

tersebut di antaranya:

1. Dry washing mampu mengurangi waktu produksi karena prosesnya hanya
beberapa jam untuk menjerap kontaminan.

2. Dry washing mampu menurunkan biaya produksi karena tidak menggunakan air
dalam prosesnya.

3. Dry washing hanya menggunakan ruang produksi yang kecil kecil karena tidak
membutuhkan tangka pencucian dan tangka settling.

4. Dry washing menghasilkan kualitas biodiesel yang lebih baik, terutama pada

kadar air biodiesel.

2.3. Adsorpsi

Adsorpsi merupakan proses penggumpalan substansi zat terlarut yang terdapat
dalam larutan. Dalam artian lain, proses adsorpsi akan melekatkan molekul-
molekul zat terlarut menyentuh dan melekat pada bahan penyerap (Alviany et al.,

2023). Proses ini melibatkan bahan penyerap karena terjadi ikatan kimia-fisika
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antara substansi zat terlarut dengan bahan penyerapnya. Pada prosesnya, bahan

penyerap disebut dengan adsorben, seperti bentonit dan serbuk gergaji, sedangkan
substansi zat terlarut disebut adsorbat, seperti air, katalis, dan sisa pelarut dalam

penelitian ini.

Adsorpsi akan terjadi saat molekul-molekul cair melakukan kontak dengan
permukaan adosrben, lalu terjerap pada permukaan adsorben. Proses tersebut
mengartikan bahwa adsorpsi terjadi pada permukaan adsorben sehingga luas
permukaan menjadi parameter penting dalam kapasitas adsorben (Takarani et al.,
2019). Namun, diperlukan aktivasi adsorben agar kemampuan adsorpsi pada
permukaan adsorben meningkat dan berdampak pada peningkatan terhadap

molekul adsorbat yang terperangkap.

Pada dasarnya proses adsorpsi terbagi atas adsorpsi fisik dan dan adsorpsi kimia.
Adsorpsi fisik merupakan proses tarik menarik dan bolak bolak balik sehingga
diperlukan daya tarik menarik yang lebih besar antara adsorben dengan adsorbat
dibandingkan adsorbat dengan adsorben, agar dapat diadsorpsi; sedangkan adsorpsi
kimia terjadi berdasarkan ikatan kimia antara adsorben dengan adsorbat sehingga
bersifat lebih spesifik. Di samping itu, adsorpsi fisik bersifat reversibel karena
kebutuhan akan energinya yang sangat kecil; sedangkan adsorpsi kimia bersifat
ireversibel akibat prosesnya yang melibatkan energi yang cukup besar (Atkins,
1999). Secara lebih sederhana, berdasarkan sifatnya proses adsorpsi tersebut dapat

dibedakan untuk dijadikan perbandingan, seperti pada Tabel 2.



28

Tabel 2. Perbandingan sifat adsorpsi fisik dan adsorpsi kimia

Sifat Adsorpsi Adsorpsi Fisik Adsorpsi Kimia
Molekul terikat pada  Oleh gaya Van der Waals  Oleh ikatan kimia
adsorben
Jumlah adsorpsi pada Fungsi adsorbat dan Karakteristik adsorben dan
permukaan adsorben adsorbat
Laju adsorpsi pada Dikendalikan oleh difusi Dikendalikan oleh reaksi
permukaan lapisan dan difusi pori kimia
Temperatur Memengaruhi laju Memengaruhi laju

Energi aktivasi

Derajat adsorpsi

Reversibilitas

adsorpsi dan tingkat
terjadinya adsorpsi

Tidak memerlukan energi
aktivasi tertentu

Sama dengan panas
kondensasi dari gas
menjadi cair

Bersifat reversibel

adsorpsi dan tingkat
terjadinya adsorpsi
Memerlukan energi
aktivasi yang cukup besar
+100 kJ/mol

Bersifat ireversibel

Sumber: Atkins, 1999

Proses adsorpsi sangat berpengaruh akan perolehan rendemen biodiesel. Rendemen

biodiesel maksimum dan berkualitas akan diperoleh bila adsorbat dapat dijerap

maksimal oleh adsorben. Produksi biodiesel juga akan lebih cepat apabila laju

adsorpsi juga cepat. Maka dari itu, beberapa faktor perlu diperhatikan dalam proses

adsorpsi, yaitu sebagai berikut:

1. Karakteristik adsorben

Ukuran dan luas permukaan adsorben merupakan karakteristik yang dapat

mempengaruhi laju adsorpsi pada proses pemurnian biodiesel. Adsorben dengan

ukuran kecil akan memiliki laju reaksi yang lebih cepat dibandingkan dengan

adsorben dengan ukuran yang besar. Selain itu, adsorben dengan permukaan

yang lebih luas mampu menjerap kontaminan dalam jumlah yang lebih banyak.

Hal ini dapat dilihat dari beberapa penelitian, seperti optimasi proses adsorpsi

pada pembuatan biodiesel dengan menggunakan adsorben berupa cangkang

kerang yang menunjukkan ukuran partikel dan waktu kontak mempengaruhi

efektivitas adsorpsi (Rapo dan Tonk, 2021; Ritonga ef al., 2021)
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2. Agitasi

Proses adsorpsi terjadi pada permukaan adsorben, yaitu terjadi difusi antara
lapisan adsorben dengan kontaminan menjadi kunci keberhasilan. Hal ini
menjadikan agitasi atau adanya turbulensi dalam proses adsorpsi menjadi faktor
penting. Agitasi atau turbulensi dapat meningkatkan kontak antara adsorben dan
kontaminan, sehingga mempercepat laju adsorpsi. Dalam pemurnian biodiesel,
agitasi yang baik dalam proses adsorpsi dapat meningkatkan -efisiensi
penghilangan kontaminan, seperti kandungan air, katalis, dan sisa pelarut,
terutama pada dalam proses adsorpsi yang berlangsung dalam waktu relatif

singkat sehingga mempengaruhi kualitas akhir biodiesel (Rapo dan Tonk, 2021).

3. Ukuran pori-pori adsorben
Ukuran pori-pori adsorben merupakan penjerap kontaminan pada adsorben.
Seiring dengan ukuran pori adsorben yang cukup besar, maka laju adsorpsi ikut
pula meningkat serta besar kemungkinan proses adsorpsi berjalan dengan lancar.
Namun, ukuran partikel kontaminan yang beragam dapat mengakibatkan
partikel yang lebih besar menghalangi jalan masuk partikel yang lebih kecil.
Oleh karena itu, ukuran pori adsorben yang optimal harus disesuaikan dengan
ukuran partikel kontaminan yang akan diadsorpsi. Selain itu, karakteristik lain
dari adsorben yang dapat mempengaruhi laju adsorpsi adalah ukuran dan luas
permukaan partikel. Semakin kecil adsorben, maka laju adsorpsi akan semakin
cepat, karena semakin banyak adsorbat yang terjerap. Hal ini menyangkut luas
permukaan adsorben yang tersedia untuk dapat menjerap kontaminan (Rapo dan

Tonk, 2021).

4. pH
Ion hidrogen dapat menjadi penjerap yang kuat dalam proses adsorpsi, di
samping pengaruhnya dalam proses ionisasi. Suasana pH rendah akan lebih
mudah dalam mengadsorpsi kontaminan asam, sedangkan suasana pH tinggi
akan lebih mudah dalam mengadsorpsi kontaminan basa. Pada pH rendah, ion
hidrogen bersaing dengan ion logam saat pertukaran kation, sehingga persentase

ion logam yang teradsorpsi semakin kecil. Namun, pada pH tinggi, kompetisi
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ion H" dengan ion logam menjadi berkurang sehingga kemampuan ion logam

yang terjerap semakin besar (Rapo dan Tonk, 2021).

. Kelarutan adsorbat

Proses adsorpsi berhasil terjadi bila kontaminan terpisah dari larutan dan
menempel pada permukaan adsorben. Kelarutan adsorbat mempengaruhi
kemampuan adsorben untuk menjerap adsorbat. Adsorbat yang lebih larut dapat
terjerap lebih efektif dibandingkan dengan adsorbat yang kurang larut (Rapo dan
Tonk, 2021).

. Waktu kontak

Waktu kontak dalam proses adsorpsi mempengaruhi kontaminan yang terjerap
pada adsorben. Semakin lama waktu kontak, jumlah adsorbat yang terjerap pada
permukaan adsorben semakin meningkat hingga tercapai titik setimbang. Waktu
kontak antara adsorben dan adsorbat yang terlalu lama dapat menyebabkan
kondisi adsorben menjadi jenuh dan adsorbat menjadi terlepas (Rapo dan Tonk,
2021)

. Temperatur

Proses adsorpsi merupakan proses eksotermik, yang berarti melepaskan kalor.
Hal ini berhubungan dengan pengaruh temperatur dalam laju dan tingkat
adsorpsi. Laju adsorpsi cenderung meningkat seiring dengan kenaikan
temperatur. Namun, derajat adsorpsi cenderung meningkat saat temperatur
rendah dan menurun pada temperatur tinggi. Hal ini disebabkan oleh sifat
eksotermik dari proses adsorpsi, pada temperatur rendah, peningkatan energi
permukaan adsorben dapat meningkatkan tarikan terhadap molekul adsorbat.
Namun, pada temperatur tinggi, peningkatan energi termal dapat mengurangi
afinitas antara adsorben dan adsorbat, sehingga derajat adsorpsi cenderung
menurun. Oleh karena itu, pengaturan temperatur dalam proses adsorpsi perlu
diperhatikan untuk mencapai tingkat adsorpsi yang optimal (Rapo dan Tonk,
2021).
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2.4. Adsorben

Adsorben merupakan materi atau bahan yang berbentuk padat yang mampu
melakukan penjerapan terhadap kontaminan. Adsorben menggunakan pori-pori
pada permukaannya untuk menjerap kontaminan. Berdasarkan jenis kepolaran
kontaminan, adsorben digolongkan menjadi adsorben polar dan non-polar.
Adsorben polar memiliki sifat hidrofilik, yaitu menjerap partikel air (senyawa
polar); sedangkan adsorben non-polar memiliki sifat hidrofobik, yaitu menjerap
partikel selain air (senyawa non-polar). Pada penelitian ini, adsorben yang
digunakan adalah adsorben polar, yaitu bentonit dan serbuk kayu gergaji (Fitri et

al., 2021).

Kemampuan adsorben dalam menjerap kontaminan dipengaruhi oleh beberapa
faktor, salah satunya adalah luas permukaan adsorben. Keberadaan proses adsorpsi
pada permukaan adsorben memberikan pengaruh pada daya adsorpsinya. Semakin
luas permukaan adsorben, maka semakin besar pula daya adsorpsinya. Di samping
itu, faktor lain yang mempengaruhi adsorben, yaitu tidak ada perubahan volume
yang berarti selama proses adsorpsi, kemurnian adsorben, dan gugus fungsi atom

di permukaan adsorben (Fitri ez al., 2021).

2.5.Serbuk Kayu Gergaji

Serbuk kayu gergaji merupakan serbuk yang berasal dari hasil potongan kayu yang
digergaji. Serbuk ini biasanya dibuang begitu saja dengan dibakar sehingga dapat
menyebabkan pencemaran lingkungan. Serbuk gergaji hanya berasal dari tumbuhan
berkayu saja sehingga komponen utamanya tentu mengikuti komponen kayu yang
digergaji. Tidak hanya itu, sifat kimia dan fisiknya serta strukturnya pun mengikuti

bahan bakunya.

Selulosa merupakan komponen utama penyusun kayu dan terdapat dalam serbuk
kayu gergaji. Selulosa tersusun atas -D-glukosa dengan bentuk polimer linier dan

berat molekul yang tinggi. Selulosa juga menjadi komponen struktur utama dinding



32
sel kayu. Komposisi kimia kayu terdiri dari karbohidrat, selulosa, lignin, dan zat

ekstraktif. Selulosa merupakan komponen kayu terbesar, sekitar 45%, yang terdapat
pada semua jenis kayu. Serbuk kayu gergaji hanya berasal dari tumbuhan berkayu
saja sehingga komponen utamanya tentu mengikuti komponen kayu yang digergaji.
Sifat kimia dan fisik serta struktur serbuk kayu gergaji pun mengikuti bahan
bakunya (Wibisono et al., 2018)

Selulosa merupakan polimer glukosa dengan susunan rantai panjang sehingga
memiliki gugus -OH di dalamnya. Adanya gugus -OH yang melimpah, selulosa
memiliki ikatan hidrogen yang kuat baik intramolekul maupun antarmolekul
sehingga selulosa tidak larut dalam air maupun pelarut polar lainnya. Sebagai
penyusun utama kayu, tentunya selulosa juga terdapat dalam sebuk kayu gergaji.
Struktur dan sifat selulosa tersebut berperan pada serbuk kayu gergaji sehingga
membuat serbuk kayu gergaji bersifat hidrofilik. Hal tersebut menyebabkan serbuk
kayu gergaji mampu menjerap senyawa polar, seperti kontaminan pada crude

biodiesel.

Serbuk kayu merupakan bagian dari kayu sehingga memiliki struktur yang sama
dengan kayu. Serbuk kayu memiliki permukaan dengan bentuk yang tidak
beraturan dan kasar. Selain itu, serbuk kayu juga memiliki rongga-rongga kecil
pada permukaannya layaknya struktur kayu (Gupta et al., 2019; M’Hamdi et al.,
2015; dan Oyewo et al., 2019). Serbuk kayu gergaji juga memiliki ruang kosong
dengan ukuran bulatan yang berpengaruh terhadap waktu retensi antara adsorben

dan biodiesel.

2.6. Bentonit

Bentonit merupakan tanah liat yang tersusun oleh berbagai mineral dan memiliki
sifat plastis bila dicampur dengan air Mineral utama yang terkandung dalam
bentonit adalah montmorilnite. Jenis mineral tersebut memiliki persebaran yang
paling luas dan memiliki sifat unik karena mempunyai kemampuan mengembang

(swealling) dan kapasitas tukar kation yang tinggi. Di samping itu, mineral ini
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memiliki luas permukaan yang besar dan mudah dalam menjerap air (Arifin ef al.,

2015).

Bentonit memiliki sifat yang hidrofilik. Hal tersebut diakibatkan susunan
mineralnya yang mampu menjerap senyawa polar. Akan tetapi bentonit perlu
diaktivasi agar dapat menjerap senyawa polar lebih efektif. Aktivasi ini biasanya
menggunakan asam mineral (HCI atau H2SO4) yang juga bertujuan untuk mencegah
swelling pada bentonit. Proses aktivasi menggunakan asam mineral akan
mereaksikan komponen berupa tar, garam Ca, dan garam Mg yang menutupi pori-

pori adsorben sehingga didapat pori-pori yang lebih luas(Azis et al., 2023).

2.7. Metode Aktivasi

Aktivasi adsorben merupakan salah satu langkah penting untuk meningkatkan
kemampuan adsorben. Adsorben tanpa melibatkan proses aktivasi, terkadang tidak
efektif untuk dalam mengadsorpsi adsorbat. Diketahui bentonit yang tidak
dimodifikasi memiliki ketidakstabilan bila digunakan sebagai adsorben, sementara
itu serbuk kayu gergaji memiliki komponen organik seperti selulosa dan lignin yang
dapat mempengaruhi proses adsorpsi (Azis et al., 2023; Oktaviani dan Indriyanti.,
2022). Proses aktivasi dilakukan dengan memperluas permukaan adsorben,
sehingga daya adsorpsi adsorben meningkat. Proses aktivasi ini melibatkan dua

jenis, yaitu aktivasi fisik dan aktivasi kimia (Sembiring dan Sinaga, 2003).

Aktivasi fisik sering kali dilakukan dengan metode termal. Penggunaan suhu yang
tinggi ditujukan agar ikatan karbon pada adsorben terputus sehingga terjadi
peningkatan kemampuan adsorpsi (Sembiring dan Sinaga, 2003). Aktivasi fisika
yang dilakukan pada bentonit dilakukan dengan cara memanaskan bentonit hingga
suhu 500-700°C. Pemanasan bentonit akan memecahkan ikatan O-OH dan
meningkatkan kapasitas adsorpsi bentonit, tetapi penggunaan suhu tinggi juga dapat

mengubah bahkan merusak struktur bentonit (Al-Zahrani et al., 2001b).
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Sesuai dengan namanya, prinsip aktivasi kimia ialah menggunakan reaktan yang

bertujuan untuk mereaksikan komponen kimia yang terdapat pada adsorben dengan
reaktan. Aktivasi ini melibatkan proses pertukaran atau pemakaian bersama
elektron pada permukaan adsorben. Penggunaan reaktan asam pada bentonit seperti
asam sulfat (H2SO4) atau asam klorida (HCl) menyebabkan terjadinya reaksi
dengan komponen bentonit berupa tar, garam Ca, dan garam Mg yang menutupi
pori-pori adsorben sehingga diperoleh bentonit dengan situs aktif yang memiliki
pori-pori lebih besar (Azis et al., 2023). Aktivasi menggunakan asam sulfat juga
mampu mengembangkan pori-pori serbuk kayu gergaji yang lebih porous dengan
menghilangkan komponen kayu, seperti hemiselulosa, lignin dan selulosa sehingga
meningkatkan kapasitas adsorpsi serbuk kayu seiring meningkat pula luas
permukaan dan jumlah situs aktif yang tersedia (M hamdi et al., 2015; Singh et al.,
2011).



I1I. METODOLOGI

3.1. Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Analisis Kimia dan Biokimia Hasil
Pertanian, Jurusan Teknologi Hasil Pertanian, Fakultas Pertanian Universitas

Lampung pada Juni sampai dengan November 2024.

3.2.Bahan dan Alat Penelitian

Bahan baku yang digunakan pada penelitian ini adalah minyak goreng merek
Bimoli. Bahan-bahan lainnya adalah metanol, etanol. kloroform, H2SO4, HCI,
aquades, NaOH, KOH, Na>S,03.5H>0, H2C>04.2H,0, K2Cr207, KI, Wijs, serbuk

kayu gergaji, bentonit, indikator amilum, indikator fenolflatelein (PP).

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah gelas beker 50 mL; 100 mL;
500 mL, gelas ukur 25 mL; 50 mL; 100 mL, labu Erlenmeyer 250 mL; 500 mL;
1000 mL, labu ukur 100 mL; 250 mL; 500 mL, labu didih, labu tiga leher, hot plate,
magnetic stirrer, kondensor distilasi dan refluks, timbangan digital dan analitik,
oven, desikator, cawan porselen, pipet tetes, pipet ukur 5 mL dan 25 mL,

termometer, kertas saring, labu pisah, corong gelas, buret, statif dan klem.

3.3. Metode Penelitian

Penelitian ini disusun secara faktorial 3xX3x3 dalam RAKL. Faktor pertama adalah

jenis adsorben, yaitu bentonit (Al), serbuk kayu gergaji (A2), dan campuran
bentonit dan serbuk kayu gergaji (A3); sedangkan faktor kedua adalah metode
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aktivasi, yaitu H2SO4(M1), HCL(M2), dan tanpa asam (M3). Dari data yang telah

dihasilkan dilakukan uji homogenitas Bartlett, uji aditifitas Tukey, dan analisis
ragam untuk memperoleh penduga ragam galat. Lalu, dilanjutkan uji lanjut
Perbandingan Ortogonal (OC) untuk mengetahui pengaruh antar faktor dan

interaksi keduanya serta penentuan perlakuan terbaik

3.4.Prosedur Penelitian

3.4.1.Perlakuan Pendahuluan Adsorben

Perlakuan pendahuluan adsorben didasarkan atas penelitian Azis ef al. (2023) yang
telah dimodifikasi dengan tujuan untuk mempersiapkan adsorben yang akan
digunakan pada pemurnian secara dry washing. Perlakuan ini dilakukan terhadap
kedua adsorben, yaitu serbuk kayu gergaji dan bentonit. Adsorben masing-masing
disortir dengan ayakan 80 mesh. Perlakuan selanjutnya adalah mengaktivasi

menggunakan metode tanpa asam dan senyawa asam.

1. Tanpa asam
Adsorben (bentonit atau serbuk kayu gergaji) mula-mula disiapkan sebanyak 30
gram. Selanjutnya adsorben dengan nisbah 1:10 diaktivasi menggunakan
akuades dan diaduk dengan suhu 70-90°C, kecepatan 200 rpm selama 2 jam.
Selanjutnya, adsorben disaring menggunakan kertas whattman dan dikeringkan
dalam oven selama 3 jam dengan suhu 105°C. Setelah itu, adsorben didinginkan

dalam desikator.

2. Senyawa asam
Adsorben (bentonit atau serbuk kayu gergaji) mula-mula disiapkan sebanyak 30
gram. Selanjutnya adsorben dengan nisbah 1:10 diaktivasi menggunakan
senyawa asam H2SO4 1,5 M atau HCI 1,5 M. Campuran keduanya diaduk dengan
70-90°C, kecepatan 200 rpm selama 2 jam. Selanjutnya adsorben dicuci

menggunakan akuades dan dipisahkan dari filtratnya bila mencapai pH netral.



37
Adsorben kemudian dikeringkan dalam oven dengan suhu 105°C selama 3 jam.

Setelah itu, adsorben didinginkan dalam desikator untuk adsorben.

3.4.2.Proses Transesterifikasi

Proses transesterifikasi adalah reaksi antara trigliserida dengan alkohol untuk
menghasilkan biodiesel. Proses ini dibantu dengan katalis basa NaOH 1% terhadap
minyak. Proses transeterifikasi dilakukan dengan menggunakan suhu 60°C selama
60 menit dengan kecepatan pengadukan 400 rpm. Ketika selesai proses
transesterifikasi, akan diperoleh metil ester dan gliserol yang selanjutnya
didinginkan hingga suhu ruang dan diendapkan selama 1 jam. Pengendapan akan
membentuk 2 fasa, fasa atas adalah crude metil ester dan fasa bawah adalah katalis
dan gliserol. Fasa bawah dipisahkan dengan dikeluarkan menggunakan labu
pemisah sehingga didapatkan crude metil ester. Selanjutnya, crude metil ester
dipisahkan dari metanol yang tidak ikut bereaksi secara distilasi sehingga metanol
yang tidak bereaksi dalam metil ester dapat dikurangi. Proses transesterifikasi

disajikan pada Gambar 2.



38

Minyak goreng 100 g

Metanol 75 g,
NaOH 1% (v/v)

A

Transesterifikasi (T=600C, t= 60 menit,
kecepatan pengadukan 400 rpm)

Metil ester dan gliserol

Pendinginan t= 20-25°C (suhu ruang)

Pengendapan biodiesel, t=1 jam

Katalis,

Pemisahan dengan labu pemisah [ gliserol

Sisa
metanol

Distilasi

Crude metil ester

Gambar 2. Diagram alir proses transesterifikasi
Sumber: Mardawati ef al. (2019) dengan modifikasi

3.4.3.Proses Pemurnian Biodiesel

Proses pemurnian biodiesel merupakan proses lanjutan untuk mendapatkan
biodiesel murni yang terbebas dari kontaminan. Bahan yang digunakan adalah
crude metil ester yang berasal dari proses sebelumnya, yaitu transesterifikasi.
Variabel tetap pada penelitian ini adalah konsentrasi adsorben, suhu, waktu, dan
kecepatan pengadukan, sementara variabel bebas penelitian berupa jenis adsorben
dan metode aktivasi terhadap crude metil ester. Proses adsorpsi dilakukan

menimbang crude metil ester sebanyak 50 g, kemudian ditambahkan adsorben
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sesuai perlakuan (bentonit atau serbuk kayu gergaji atau bentonit dengan serbuk

kayu gergaji) sebanyak 6%. Adsorpsi akan berjalan dengan kecepatan pengadukan
200 rpm dengan suhu 55°C selama 1 jam. Setelah itu, dilakukan pemisahan metil
ester dengan adsorben menggunakan kertas saring. Metil ester yang diperoleh diuji
dengan mengamati rendemen, kadar asam lemak bebas, kadar air, bilangan asam,

bilangan penyabunan, bilangan iod, dan indeks setana.

Crude metil ester 50 g

AIMI; ATM2;
AIM3; A2MI;
A2M?2; A2M3; >
A3MI; A3M2; A3M3 / M

Proses adsorpsi (T= SSOC, t=1jam, v=
200 rpm)
v

Penyaringan metil ester

Pengujian:

* Rendemen

+ Kadar air

* Bilangan asam

+ Bilangan penyabunan
» Bilangan iod

* Indeks setana

Gambar 3. Diagram alir pemurnian metode dry washing
Sumber: Azis et al. (2023) dengan modifikasi

Keterangan:

A1MI1= Bentonit diaktivasi H2SO4

A1M2= Bentonit diaktivasi HCI

A1M3= Bentonit diaktivasi tanpa asam

A2M1= Serbuk Kayu Gergaji diaktivasi H2SO4

A2M2= Serbuk Kayu Gergaji diaktivasi HCI]

A2M3= Serbuk Kayu Gergaji diaktivasi tanpa asam

A3M1= Campuran Bentonit dan Serbuk Kayu Gergaji diaktivasi H>SO4
A3M2= Campuran Bentonit dan Serbuk Kayu Gergaji diaktivasi HCI
A3M3= Campuran Bentonit dan Serbuk Kayu Gergaji diaktivasi tanpa asam
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3.5. Variabel Pengamatan

3.5.1.Rendemen Biodiesel

Rendemen biodiesel merupakan perbandingan antara perolehan berat metil ester
(biodiesel) dengan berat crude metil ester (biodiesel kotor). Perhitungan untuk
mendapatkan rendemen biodiesel menggunakan persamaan berikut (Suryani et al.,

2014).

Rend _ W biodiesel 5 100%
endemen = W biodiesel kotor 0
Keterangan :
W biodiesel = berat biodiesel setelah pemurnian (g)

W biodiesel kotor = berat biodiesel sebelum pemurnian(g)

3.5.2.Kadar Air

Penentuan kadar air mengikuti penelitian Lempang et al. (2016) dengan
menggunakan metode oven yang berprinsip pada kehilangan bobot pada pemanasan
dengan suhu 105°C dianggap sebagai kadar air yang terdapat dalam sampel.
Prosedur diawali dengan memanaskan cawan porselen di dalam oven selama 30
menit dengan suhu 105°C, lalu didinginkan dalam desikator selama 20 menit dan
ditimbang. Selanjutnya, sampel sebanyak 2-5 g dimasukkan pada cawan dan
ditimbang. Sampel tersebut dipanaskan dalam oven pada suhu 105°C selama 3 jam.
Setelah itu, dinginkan dalam desikator selama 20 menit dan ditimbang. Perhitungan

kadar air menggunakan persamaan berikut:

Kadar Air = = "V2 . 100
adar Air = om0
Keterangan:
WO =Bobot cawan kosong (g)
Wi =Bobot cawan + sampel sebelum dikeringkan (g)

W2 =Bobot cawan + sampel setelah dikeringkan (g)
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3.5.3.Bilangan Asam

Penentuan bilangan asam biodiesel mengikuti Sulastri (2011) melalui proses
titrimetri. Metode ini bersifat alkalimetri, yaitu mentitrasi senyawa asam dengan
senyawa basa. Bilangan asam diartikan sebagai jumlah miligram KOH yang
diperlukan untuk menetralkan asam lemak bebas dalam 1 g per sampel. Prosedur
diawali dengan menyiapkan sampel biodiesel sebanyak 1 g dalam Erlenmeyer 250
mL. Sampel ditambahkan etanol 96% netral yang telah dihangatkan, ditetesi
indikator phenolphthalein (PP) 1% sebanyak 3-5 tetes, dan dihomogenkan hingga
sampel larut. Titrasi dilakukan menggunakan titran KOH 0,1 N hingga terbentuk
warna merah muda selam 30 detik. Perhitungan bilangan dilakukan dengan

persamaan berikut:

Bil A _ VXNX561
ilangan Asam = W
Keterangan:
V  =volume/mL KOH yang dibutuhkan untuk menitrasi sampel (mL)
N  =normalitas KOH hasil standarisasi (N)

56,1 = berat ekivalen KOH
W = Dbobot sampel (gram)

3.5.4.Bilangan Iodium

Bilangan iodium merupakan ukuran empiris yang menyatakan banyaknya ikatan
rangkap dua di dalam asam-asam lemak penyusun biodiesel. Penentuan bilangan
iodium mengacu pada Sulastri (2011). Prosedur diawali dengan menyiapkan 0,5
gram biodiesel dalam labu erlenmeyer 250 mL. Selanjutnya tambahkan 10 mL
kloroform dan 25 mL larutan Wijs, tutup erlenmeyer, homogenkan, dan simpan di
tempat gelap selama 30 menit dengan suhu 25 + 5°C. Setelah sampel dikeluarkan
dari tempat penyimpanan, tambahkan 10 mL larutan KI 15%. Selanjutnya titrasi
dengan larutan titar Na>S;0O3 0,1 N hingga warna kuning pucat. Kemudian
tambahkan 3-5 tetes indikator kanji (amilum) dan titrasi kembali sampai warna biru
menghilang. Penentuan blangko menggunakan prosedur yang sama tanpa
penambahan sampel. Penentuan bilangan iodium ditentukan dengan persamaan

berikut:
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gl . 12,69(Vb—Vs)N
100g) a w

Bilangan lodium (

Keterangan:

12,69 = berat ekuivalen iod/10

1/10 = Faktor konversi agar satuan menjadi g iod/100 g minyak
Vb = Volume titrasi blanko (mL)

Vs= Volume titrasi sampel (mL)

N = Konsentrasi larutan titar hasil standarisasi (N)

W = Bobot sampel (g)

3.5.5.Bilangan Penyabunan

Bilangan penyabunan merupakan banyak milligram KOH yang dibutuhkan untuk
menyabunkan 1 g tiap sampel. Penentuan bilangan penyabunan mengacu pada
Sulastri (2011). Prosedur kerja diawali dengan menyiapkan 1 gram biodiesel ke
dalam Erlenmeyer 250 mL, lalu ditambahkan 12,5 mL larutan KOH-alkoholis 0,5
N. Sambungkan labu Erlenmeyer ke kondensor berpendingin udara dan didihkan
selama 30 menit atau hingga semua sampel minyak tersabunkan (tidak terlihat
butiran minyak, jernih, dan homogen). Selanjutnya pisahkan labu dari kondensor
dan tambahkan 3-5 tetes indikator fenolftalein 1%. Titrasi dilakukan dengan larutan
titar HCL 0,5 N hingga warna merah jambu menghilang dan catat penggunaan titar.
Penentuan blangko menggunakan prosedur yang sama tanpa menggunakan sampel

minyak. Penentuan bilangan penyabunan dihitung dengan persamaan berikut:

56,1(Vb — Vs) N
W

Bilangan Penyabunan =

Keterangan:

56,1 = berat molekul KOH

Vb = volume titar yang digunakan pada blangko (mL)
Vs = volume titar yang digunakan pada sampel (mL)
N  =konsentrasi titar hasil standarisasi (N)

W = bobot sampel (g)



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Kesimpulan yang diperoleh dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Jenis adsorben berpengaruh nyata terhadap rendemen, bilangan asam dan
bilangan iodium pemurnian biodiesel secara dry washing. Namun, jenis
adsorben berpengaruh tidak nyata terhadap kadar air, bilangan asam, bilangan

penyabunan, dan indeks setana pemurnian biodiesel secara dry washing.

2. Metode aktivasi berpengaruh nyata terhadap rendemen, bilangan asam, dan
bilangan iodium pemurnian biodiesel pemurnian biodiesel secara dry washing.
Namun, metode aktivasi berpengaruh tidak nyata terhadap rendemen, kadar air,
bilangan penyabunan, dan indeks setana pemurnian biodiesel secara dry

washing.

3. Interaksi antara jenis adsorben dengan metode aktivasi berpengaruh nyata
terhadap rendemen, bilangan asam, dan bilangan iodium pemurnian biodiesel
secara dry washing. Namun, interaksi tersebut berpengaruh tidak nyata terhadap
kadar air, bilangan penyabunan, dan indeks setana pemurnian biodiesel secara

dry washing.

4. Kombinasi jenis adsorben dan metode aktivasi terbaik pada proses pemurnian
biodiesel secara dry washing adalah adsorben bentonit diaktivasi tanpa asam

(A1M3) yang menghasilkan rendemen 81,72%, bilangan asam 0,97 mgKOH/g
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biodiesel, kadar air 0,61%, bilangan penyabunan 242,17 mgKOH/g, bilangan

iodium 6,91 gl»/100 g, dan indeks setana 67,41 biodiesel.

5.2.Saran

Saran dari penelitian ini untuk penelitian selanjutnya adalah sebagai berikut:

1. Perlu dilakukan analisis lebih lanjut mengenai konsentrasi adsorben yang tepat
untuk pemurnian biodiesel secara dry washing supaya diperoleh efisiensi
pemurnian yang berorientasi pada kualitas dan kuantitas biodiesel

2. Perlu mengkaji lebih lanjut mengenai teknis pencucian adsorben setelah

diaktivasi supaya diperoleh adsorben yang terbebas dari residu.
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