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ABSTRAK

Isnaini, I.A. 2018. Analisis Pengaruh Suhu Pemanasan pada Transesterifikasi
Minyak Jarak (Ricinus communis) Menggunakan Katalis Heterogen
KOH/zeolit dalam Pembuatan Biodiesel. Skripsi. Jurusan Kimia Fakultas
Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim
Malang. Pembimbing |: Suci Amalia, M.Sc.; Pembimbing 11: Ahmad
Abtokhi, M.Pd.; Konsultan: Himmatul Barroroh, M.Si.

Kata kunci: KOH/zeolit, minyak jarak, transesterifikasi, biodiesel, variasi suhu
reaksi.

Biodiesel yang diperoleh melalui rekas transesterifikas merupakan salah
satu sumber energi aternatif pengganti bahan bakar fosil yang dapat diperbarui.
Salah satu bahan baku pembuatan biodiesel adalah minyak biji jarak kepyar
(Ricinus communis). Pendlitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh suhu
reaks transesterifikasi minyak jarak menggunakan katalis heterogen KOH/zeolit
terhadap kualitas biodiesel yang dihasilkan. Reaks transesterifikas dilakukan
dengan mereaksikan minyak jarak dan metanol dengan rasio mol 1:15. Katalis
yang digunakan sebanyak 17% berat minyak. Reaks dilakukan selama 7 jam pada
suhu resksi 55 °C, 60 °C dan 65 °C.

Produk biodiesel dianalisis dengan GC-MS. Hasil andisis reaksi
transesterifikasi minyak jarak menggunakan katalis heterogen KOH/zeolit
menunjukkan keberhasilan sitesis metil ester (biodiesel). Metil ester yang
terkandung di dalam biodiesel hasil reaksi adalah metil laurat, metil miristat, metil
pamitat, metil linoleat, metil oleat, metil stearat dan metil risinoleat. Kadar metil
risinoleat menurun seiring naiknya suhu yaitu pada suhu 55 °C, 60 °C dan 65 °C
masing-masing adalah sebesar 91,14%, 86,16% dan 84,36%. Karakterisas fisik
yang dilakukan terhadap biodiesel adalah densitas, viskositas, kadar air dan angka
asam. Densitas biodiesel untuk suhu resksi 55 °C, 60 °C dan 65 °C adalah 955,6
Kg/m®, 961 Kg/m® dan 966 Kg/m® nilai viskositas berturut-turut adalah 6,88
mm?/s, 14,03 mm?/s dan 13,43 mm?/s; kadar air 16,4 %, 3 % dan 5,2 % dan angka
asam 0,16 KOH/g, 0,64 KOH/g dan 0,32 KOH/g. Karakteristik biodiesel berupa
densitas, viskositas dan kadar air tidak memenuhi standar SNI. Namun angka
asam telah memenuhi standar SNI kecuali pada suhu 60 °C.

Xiil



ABSTRACT

Isnaini, 1.A. 2018. An Analysis of Influence of Heating Temperature on Castor
Oil (Ricinus communis) Trans-esterification by Using Heterogeneous
Catalyst of KOH/zeolite in Making Biodiesdl. Thesis. Department of
Chemistry, Faculty of Science and Technology, State Islamic University of
Maulana Malik Ibrahim of Maang. Supervisor I: Suci Amalia, M.Sc .;
Supervisor Il1: Ahmad Abtokhi, M.Pd; Consultant: Himmatul Barroroh,
M.Si.

Keywords: KOH/zeolite, castor oil, trans-esterification, biodiesel, reaction
temperature variation.

Biodiesel that is obtained through trans-esterification reactions is one of the
renewable aternative energy sources of fossil fuels. One of the raw materials of
biodiesal production is Kepyar castor (jarak) seed oil (Ricinus communis). The
research aims at determining the influence of trans-esterification temperature of
Kepyar castor (jarak) seed oil using heterogeneous catalyst of KOH /zeolite
against the quality of biodiesel. The trans-esterification reaction is carried out by
reacting castor oil and methanol with a mole ratio of 1:15. The catalyst uses 17%
of weight of the oil. The reaction is carried out for 7 hours at reaction temperature
of 55°C, 60°C and 65°C.

Biodiesel product was analyzed by GC-MS. The results of the analysis of
trans-esterification reaction of castor oil using heterogeneous catalyst of
K OH/zeolite showed the success of methyl ester synthesis (biodiesel). The methyl
esters are laurate methyl, myristate methyl, pamitate methyl, linoleate methyl,
oleate methyl, and stearate methyl and risinoleate methyl. The levels of risinoleate
methyl decreased with temperature rise at 55°C, 60°C and 65°C, those were
91.14%, 86.16% and 84.36%, respectively. Physical characterization of biodiesel
is density, viscosity, water content and acid number. Biodiesel density for reaction
temperature of 55°C, 60°C and 65°C was 955.6 Kg/m®, 961 Kg/m® and 966
Kg/m®; the viscosity values were 6.88 mm?/s, 14.03 mm?/s and 13.43 mm?/s
respectively; water contents were 16.4%, 3% and 5.2% and acid numbers were
0.16 KOH/g, 0.64 KOH/g and 0.32 KOH/g. The characteristics of biodiesal of
density, viscosity and water content do not meet SNI standard. However, the acid
number has met the SNI standard except in 60°C.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kebutuhan bahan bakar untuk transportasi dan keperluan industri semakin
meningkat, sedangkan cadangan minyak bumi di dunia semakin menipis. Menurut
Handbook of Energy and Economy Satistic of Indonesia (2017), suplai energi
berupa minyak bumi pada tahun 2014 adalah 38,37 % dan semakin menurun
hingga 35,19 % pada tahun 2016. Oleh karena itu diperlukan sumber energi
aternatif untuk menggantikan penggunaan bahan bakar minyak. Salah satunya
adalah biodiesel dari minyak jarak. Allah berfirman dalam Q.S ai-Imron ayat

190-191:

5/0/

V4@ UUY\ djg MS[ )L@-J\j JJ\ L)}L?-‘j uﬂ)Y‘j UM\ d‘l’. L} f)l

-
IR VB0 - JJ 0/ -

- g 040 -

%M\% )U\ u\.)& L.u g_)u?;m& ¥>)\.bb L\Ja ;,.Al>- () L"") up)Y\j

Artinya: Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi serta perubahan
malam dan siang, terdapat tanda-tanda bagi orang-orang berakal. (yaitu) orang-
orang yang mengingat Allah sambil berdiri, duduk atau dalam keadaan
berbaring, dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi (seraya
berkata), “Ya Tuhan kami, tidaklah Engkau menciptakan semua ini sia-sia;
Mahasuci Engkau, lindungilah kami dari azab neraka™. (QS. Ali-Imron: 190-191)

Ayat tersebut memerintahkan kita sebagai kaum pemikir dan pembelgar
untuk memikirkan dan mempelgjari apapun yang telah Allah ciptakan di langit
dan di bumi. Salah satunya adalah pengembangan energi aternatif seperti
biodiesel. Biodiesel memiliki beberapa kelebihan dibanding minyak diesdl,
diantaranya adalah dapat diperbarui (renewable), tidak beracun, tidak

mengandung sulfur serta emisi gas COx lebih rendah, sehingga lebih ramah



lingkungan. Minyak jarak mengandung zat racun berupa ricin sehingga tidak
dapat digunakan sebagai minyak bahan pangan. Namun Allah tidak menciptakan
minyak jarak dengan siasia. Meskipun beracun minyak jarak dapat digunakan
sebagai bahan baku pembuatan biodiesel.

Menurut Havendri (2008), minyak jarak memiliki peluang lebih besar
sebaga bahan baku biodiesel dibanding minyak kelapa dan minyak sawit, karena
kandungan asam lemak esensid minyak jarak yang rendah sehingga tidak
termasuk dalam kategori minyak untuk bahan pangan (edible oil). Kandungan
asam lemak minyak jarak sesuai penelitian Formo, dkk. (1969) diantaranya asam
risinoleat 87 %, asam palmitat 2 %, asam stearat 1 %, asam oleat 7 % dan asam
linoleat 3 %. Selain itu pohon jarak memiliki kemampuan cepat tumbuh, struktur
akarnya mampu menahan erosi dan toleran terhadap jenis tanah dan iklim
(Sudrajat, 2006).

Sintesis biodiesel dari minyak jarak dapat dilakukan dengan reaks
transesterifikasi karena kandungan asam lemak bebasnya hanya sedikit (<2 %)
(Salimon, dkk., 2010). Reaks transesterifikass memerlukan pemanasan,
penggunaan katalis dan pengadukan mekanis. Kenaikan suhu reaksi dapat
meningkatkan tumbukan antara molekul reaktan sehingga laju reaksi meningkat
dan produk cepat terbentuk. Beberapa penelitian memperoleh suhu optimum
dalam pembuatan biodiesel adalah 40 °C (Canoira, dkk., 2010), 60 °C (Kartika
dan Widyaningsih, 2012), 65 °C (Yagkob, dkk., 2012; Chung, 2010;
Kusumaningsih, dkk., 2006) dan 70 °C (Chakrabarti dan Ahmad, 2008).

Katalis yang digunakan dalam reaks transesterifikas umumnya adalah

katalis homogen, seperti katalis asam dan basa. Namun, penggunaan katalis



homogen memiliki beberapa kekurangan diantaranya tidak dapat di daur ulang,
tidak ramah lingkungan (Zullaikha, dkk., 2005), produk yang dihasilkan masih
mengandung katalis sehingga perlu dilakukan pemisahan lebih lanjut (Pinto, dkk.,
2005), dan katalis basa sensitif terhadap keberadaan air dan asam lemak bebas
(Felizardo, 2006). Sedangkan kekurangan katalis asam yaitu dalam
penggunaannya memerlukan suhu operasi yang tinggi (130-170 °C) (Elseikh,
dkk., 2011) dan memerlukan waktu yang cukup lama sehingga dapat mengurangi
efisiensi proses produksi (Zullaikha, dkk., 2005).

Saat ini katalis heterogen seperti katalis padat dan katalis enzim digunakan
sebagal katalis untuk reaks transesterifikasi dalam pembuatan biodiesd.
Beberapa keuntungan katalis heterogen dibandingkan katalis homogen adalah
mudah dipisahkan dari produk, dapat digunakan kembali, proses pemurnian
produk lebih mudah, konsumsi energi dan air lebih sedikit, biaya pemurnian lebih
rendah dan pemisahan gliserol lebih mudah. Selain itu katalis heterogen dapat
menghasilkan rendemen yang cukup besar yaitu sekitar 95 % (Kusuma, dkk.,
2013; Watanabe, dkk., 2000).

Zeolit merupakan salah satu contoh katalis yang dapat digunakan sebagai
katalis basa heterogen. Akan tetapi zeolit alam masih mengandung banyak
pengotor, sehingga diperlukan aktifasi terlebih dahulu. Larutan asam biasanya
digunakan dalam proses aktivas tersebut (Harjanti, 2008). Menurut Botianovi
(2012), penggunaan HCL 6M sangat efektif untuk menghilangkan pengotor logam
dalam pori-pori zeolit. Penelitian tentang pembuatan biodiesel menggunakan
katalis zeolit yang telah dimodifikasi telah banyak dilakukan. Supamathanon, dkk.

(2012) menggunakan katalis K/NaY zeolit menghasilkan yield biodiesel sebesar



73,4 %. Yield biodiesel sebesar 95,09 % diperoleh Kusuma, dkk. (2013)
menggunakan katalis K,O/zealit. Intarapong, dkk. (2013) menggunakan katalis
KOH/modernit memperoleh konversi sebesar 96,7 %.

Pembuatan katalis heterogen dengan metode impregnas umumnya
dilakukan dengan perendaman atau dengan bantuan refluks pada suhu tertentu
(biasanya 60-65 °C). Metode ini memerlukan waktu yang cukup lama sehingga
perlu dilakukan pengembangan metode. Salah satunya dengan metode sonikasi
yang memungkinkan proses impregans lebih cepat. Rakmae, dkk. (2016) telah
melakukan penelitian terhadap reaks transesterifikasi minyak kelapa sawit
menggunakan katalis 12K/NaY -U yang diimpregnasikan menggunakan ultrasonik
selama 10 menit dan katalis 12K/NaY yang diimpregnasikan menggunakan
metode konvensional atau perendaman. Pada penelitian tersebut diperoleh yield
biodiesal untuk katalis 12K/NaY-U adalah 72 % lebih besar daripada katalis
12K/NaY yaitu sebesar 55 %.

Dalam penelitian ini penulis akan mensintesis biodiesel dari minyak jarak
kepyar (castor oil) menggunakan katalis K,O/zeolit yang diimpregnasikan
menggunakan metode sonikasi untuk reaks transesterifikasi dengan variasi suhu
pemanasan saat reaksi yaitu 55 °C, 60 °C dan 65 °C. Reaks ini dilakukan selama
7 jam dengan rasio molar minyak:metanol adalah 1:15 dan katalis heterogen yang
digunakan sebanyak 17 % berat minyak (b/b). Metil ester (biodiesel) yang
diperoleh akan dikarakterisass menggunakan instrumen GC-MS. Minyak jarak
sebelum dan setelah reaks dianalisis karakterisasinya seperti densitas, kadar air,

asam lemak bebas, dan viskositas.
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Rumusan Masalah

Rumusan masal ah dari penelitian ini adalah:
Bagaimana pengaruh suhu reaks transesterifikasi terhadap biodiesel yang
dihasilkan?
Bagaimana karakteristik biodiesel yang dihasilkan dari reaksi transesterifikas
minyak jarak menggunakan katalis heterogen KOH/zeolit menurut standar

SNI?

Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah:

Mengetahui pengaruh suhu reaks transesterifikasi terhadap biodiesel yang
dihasilkan.

Mengetahui  karakteristik biodiesel yang dihasilkan dari reaks
transesterifikasi minyak jarak menggunakan katalis heterogen KOH/zeolit

berdasarkan standar SNI.

Batasan Masalah
Batasan masalah dari penelitian ini adalah:
Zeolit yang digunakan merupakan zeolit alam Bandung.
Minyak jarak yang digunakan adalah minyak jarak kepyar (Castor oil) merek
lokal yang dibeli di daerah Bunulregjo, Blimbing..
Zeolit diaktivas menggunakan larutan HCl 6M sebelum diimpregnasi dengan
KOH.
KOH yang digunakan adalah 25 g/50 mL akuades.

Variasi suhu 55 °C, 60 °C dan 65 °C.



6. Karakterisas komposisi biodiesel menggunakan GC-MS (Cromatrography

Gas Mass Spectrometry).

1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat yang diharapkan dari penelitian ini adalah:
1. Dapat memanfaatkan sumber daya zeolit alam yang melimpah jumlahnya.
2. Dapat memberikan informasi kepada peneliti selanjutnya mengenai pengaruh
suhu reaksi terhadap metil ester yang dihasilkan.
3. Dapat memanfaatkan biodiesel yang dihasilkan apabila memenuhi standar

SNI.
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KAJIAN PUSTAKA

2.1 Biodiesel

Biodiesel merupakan sumber energi aternatif pengganti solar yang terbuat
dari minyak tumbuhan atau lemak hewan dan tidak beraroma Biodiesel
dihasilkan dengan mereaksikan minyak tanaman dengan akohol menggunakan
zat basa sebagal katalis pada suhu dan komposis tertentu, sehingga akan
dihasilkan dua zat yang disebut alkil ester (methyl atau ethyl ester) dan glyserin.

Proses reaksi diatas biasa disebut dengan proses “Transesterifikasi”. Methyl ester

yang didapat perlu dimurnikan untuk mendapatkan biodiesel yang bersih

(Havendri, 2008).

Bila dibandingkan dengan bahan bakar solar, biodiesel memiliki

beberapa kelebihan yaitu (Havendri, 2008):

1. Secara umum, sifat biodiesel lebih ramah lingkungan dibanding bahan bakar
berbasis minyak bumi. Bahkan biodiesel mampu mengurangi emisi tanpa
mengorbankan kinerja dan efisiensi mesin. Penggunaan 100% biodiesel akan:
menurunkan emisi CO, sampai 100%, menurunkan emisi SO, sampai 100%,
menurunkan emisi CO antara 10-50%, dan menurunkan emisi HC antara 10-
50% oksida.

2. Merupakan bahan bakar yang tidak beracun, aman dalam penyimpanan, aman
dalam transportasi, dan dapat didegradasi secara alami yaitu lebih mudah
terurai oleh mikroorganisme (biodegadable). Pencemaran akibat tumpahnya
biodiesel padatanah dan air bisateratasi secara aami.

3. Biodiesel mampu mengeliminasi efek rumah kaca.



4. Biodiesel memiliki bilangan asap (smoke number) rendah.

5. Mempunyai nilai bilangan setana tinggi berkisar antara 57 sampai 62 sehingga
efisiensi pembakarannya |ebih baik.

6. Menurunkan keausan ruang piston karena sifat pelumasan bahan bakar yang
bagus (kemampuan untuk melumasi mesin dan sistem bahan bakar).

7. Biodiesel dapat diperbaharui (renewable) karena diproduksi dari bahan
pertanian. Biodiesel bisa diproduks di pedesaan dalam bentuk skala kecil dan
menengah. Sehingga dapat meningkatkan nilai produk pertanian Indonesia.

8. Menurunkan ketergantungan suplai minyak dari negara asing dan fluktuasi
harga.

Biodiesel ramah lingkungan karena gas buang hasil pembakarannya yang
dilepaskan ke atmosfer akan diserap kembali oleh tumbuhan untuk keperluan
proses fotosintesis. Biodiesel akan mengurangi emisi gas buang tanpa
mengorbankan unjuk kerja dan efisiensi dari mesin (Havendri, 2008). Sesuai
dengan perintah Allah SWT daam surat a-A’raf ayat 56 untuk menjaga

lingkungan dan tidak membuat kerusakan dimuka bumi.
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Artinya: “Dan janganlah kamu membuat kerusakan di muka bumi, sesudah
(Allah) memperbaikinya dan berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut (tidak
akan diterima) dan harapan (akan dikabulkan). Sesungguhnya rahmat Allah amat
dekat kepada orang-orang yang berbuat baik

Biodiesel yang akan digunakan sebagai alternatif bahan bakar diesel harus

memenuhi standar mutu yang telah ditetapkan oleh Badan Standarisasi Nasiond



(BSN) agar dalam penggunaannya dapat maksimal dan dapat menarik minat
masyarakat untuk menggunakan biodiesel. Kualitas biodiesel dilihat dari berbagai
aspek seperti bilangan asam, kadar air, viskositas, densitas dan lain-lain. Berikut
ini Tabel 2.1 menunjukkan standar mutu biodiesel menurut Standar Nasional

Indonesia (SNI) (BSN, 2015).

Tabel 2.1 Standar mutu biodiesel menurut SNI 7182:2015

No. Parameter uji Standar
1 Massajenis pada40 °C (Kg/m®) 850 - 890
2  Viskositas kinematik pada 40 °C (mm?/s) 2,3-6,0
3 Titik nyaa(°C) Min. 100
4  Angkasetana Min. 51
5 Air (% volume) Maks. 0,05
6 Angkaasam (mg-KOH/g) Maks. 0,5
7 Kadar ester metil (% massa) Min. 96,5

Sumber: BSN, 2015

Bahan baku biodiesel yang dikembangkan bergantung pada sumber daya
alam yang dimiliki suatu negara, minyak kanola di Jerman dan Austria, minyak
kedelai di Amerika Serikat, minyak sawit di Malaysia, dan minyak kelapa di
Filipina. Indonesia mempunya banyak sekali tanaman penghasil minyak lemak
nabati, diantaranya adalah kelapa sawit, kelapa, jarak pagar, jarak, nyamplung,
dan lain-lain. Bahkan minyak goreng bekas dapat pula digunakan sebagai
prekursor biodiesel sebaga salah satu aternatif pemanfaatan limbah minyak

goreng (Aziz, dkk., 2012). Allah berfirman dalam Q.S Y aasin ayat 80:

£ o0& So o fo, -~ - 7 , 0 40 [ P
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Artinya: “ yaitu Tuhan yang menjadikan untukmu api dari kayu yang hijau, maka
tiba-tiba kamu nyalakan (api) dari kayu itu” (Q.S Yaasin:80)
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Kata yang dimaksud dalam ayat ini adalah klorofil, yaitu tempat
terjadinya reaksi fotosintesis yang menghasilkan O,, substans terpenting dalam
proses pembakaran. Nadiah (2014) mengemukakan bahwa energi yang digunakan
manusia termasuk minyak bumi, berasal dari tumbuhan yang tertimbun selama
berjuta tahun kemudian berubah menjadi cairan minyak akibat perubahan tekanan
dan berbagai faktor geografis. Beberapa tanaman yang potensial untuk bahan baku

biodiesel dapat dilihat pada Tabel 2.2 berikut.

Tabel 2.2 Beberapa tanaman penghasil minyak di Indonesia

Nama L atin Namalndonesia Nama L ain (Daerah)
Elaeis guineensis K elapa sawit Sawit, kelapa sawit
Ricinus communis Jarak (kastroli) Kaliki, jarag (Lampung)
Jatropha curcas Jarak pagar -

Ceiba pentandra Kapok Randu (Sunda, Jawa)
Chalopylluminophyllum  Nyamplung Nyamplung
Ximena americana Bidaro Bidaro

Sumber: Pusat Penelitian Energi ITB

2.2 Jarak Kepyar (Ricinus communis)

Tanaman jarak kepyar (Ricinus communis) merupakan tanaman perdu
berkayu tahunan suku Euphorbiaceae. Tanaman ini satu famili dengan pohon
jarak pagar (Jatropha curcas). Memiliki sifat tahan kering, tahan tandus, tahan
terhadap garam dan basa, memiliki daya adaptasi yang kuat, selain tanah rawa-
rawa, dapat ditanam pada segala jenis lahan penanaman. Jarak kepyar
sebagaimana ditampilkan dalam Gambar 2.1 dapat dimanfaatkan untuk industri
cat, vernis, bahan pelapis, industri kosmetik, industri polimer beruparesin, plastik,
kulit sintetis bahan plastisasi, industri tekstil serat sintetis, dan industri otomotif

yaitu untuk bahan pelumas dan bahan minyak rem.
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Tanaman jarak merupakan salah satu sumber penghasil bahan baku industri
minyak. Permasalahan mengenai sumber energi yang tidak dapat diperbaharui
dapat diatas dengan adanya tanaman ini. Oleh karena itu perlu dilakukan
pengembangan pemanfaatan jarak kepyar di Indonesia terutama untuk memenuhi

kebutuhan energi di dalam negeri. Berikut ini taksonomi tanaman jarak kepyar:

Kingdom : Plantae
Sub kingdom : Tracheobionta
Super Divis : Spermatophyta

Divisi : Magnoliophyta
Kelas : Magnoliopsida
Sub kelas : Rosidae

Ordo : Euphorbiales
Famili : Euphorbiaceae
Genus : Ricinus

Species : Ricinus communis

Gambar 2.1 Tanaman Jarak Kepyar (Ricinus communis)

Minyak jarak adalah minyak nabati yang diperoleh dari biji tanaman jarak
dengan cara pengepresan atau ekstraks pelarut. Minyak jarak mempunyai sifat
sangat beracun. Racun tersebut terdapat dalam bentuk risin (suatu protein), risinin
(suatu alkaloid) dan heat-stable allergen yang dikenal dengan CB-1A. Kandungan
asam lemak essensialnya juga sangat rendah sehingga tidak dapat digunakan
sebagai minyak makan dan bahan pangan (Ketaren, 1986). Minyak jarak memiliki
keunggulan yakni tidak mudah membeku pada suhu rendah dan tidak mudah
menguap pada suhu tinggi.

Minyak jarak kepyar (Ricinus communis) bewarna kuning jernih tidak

berasa dan tidak berbau, dengan titik didih 313 °C (595 °F) dan masa jenisnya
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adalah 961 kg/m®. Minyak jarak kepyar (Ricinus communis) adalah trigliserida
yang terdiri dari 90% rantai asam lemaknya adalah asam risinoleat, selain itu juga
ada jenis asam oleat dan linoleat. Asam risinoleat adalah asam lemak tunggal
jenuh dengan 18 rantai karbon, dimana pada rantai karbon ke 12 terdapat gugus
hidroksil, gugus inilah yang menyebabkan asam risinoleat ini bersifat sangat polar
(Weiss, 1983). Pena (2009) melakukan analisa kandungan asam lemak minyak
jarak menggunakan GC-MS dan diperoleh komposis yang ditampilkan dalam

Tabel 2.3 berikut.

Tabel 2.3 Komposis asam lemak minyak jarak kepyar

Senyawa asam Komposisi %
Asam risinoleat 87
Asam palmitat 2
Asam stearat 1
Asam oleat 4
Asam linoleat 5
Asam linolenik 1

Sumber: Pena, 2009

2.3 Proses Pembuatan Biodiesel
2.3.1 Esterifikasi

Reaks esterifikasi merupakan reaksi antara asam lemak bebas dengan
alkohol yang menghasilkan ester dan produk samping berupa air. Alkohol yang
digunakan adalah alkohol rantai pendek seperti metanol dan etanol. Reaks ini
dapat terjadi meskipun kandungan asam lemak bebas lebih dari 2%. Reaksi
esterifikasi dilakukan untuk mengurangi kadar asam lemak bebas atau Free Fatty
Acid (FFA) dalam minyak dengan cara mengonversi FFA menjadi Fatty Acid

Methyl Ester (FAME) (Selvabala, 2011).
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Reaks ini terjadi dimulai dari rute non akohol dengan menggunakan
katalis asam, umumnya katalis asam yang digunakan adalah katalis asam
homogen seperti HCl dan H,SO, (Pinto, dkk., 2005). Gambar 2.2 berikut
merupakan persamaan reaksi esterifikasi secara umum.

<|3’ o)

R COH + CHOH —— R COCHj4 + H,O + H*

asam

metanol :
lemak bebas metil ester

Gambar 2.2 Reaks esterifikasi

Penggunaan katalis asam disamping katalis basa adalah bertujuan untuk
menurunkan kadar FFA dalam minyak yang digunakan. Reaks esterifikasi yang
berkatalis asam berjalan lebih lambat, namun metode ini lebih sesua untuk
minyak atau lemak yang memiliki kandungan FFA relatif tinggi (Freedman,
1984). Melalui reaks esterifikasi, kandungan asam lemak bebas dapat
diminimalisir hingga 2% dan diperoleh tambahan ester (Ramadhas, dkk., 2005).
2.3.2 Transesterifikas

Transesterifikas merupakan suatu reaksi kesetimbangan. Satu mol
trigliserida akan bereaks dengan tiga mol alkohol rantai pendek dan akan
menghasilkan produk berupa akil ester dan gliserol/gliserin sebagal produk
samping seperti terlihat pada Gambar 2.3. Reaks transesterifikasi disebut juga
reaks alkoholisis yang melibatkan peruraian atau pemaksapisahan (cleavage) oleh
alkohol sehingga dibutuhkan akohol dengan kereaktifan besar. Alkohol yang
biasa digunakan adalah metanol dan etanol. Menurut Banon, dkk. (1988), akohol

yang digunakan adalah metanol karena akohol dengan jumlah atom karbon
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sedikit mempunyai kereaktifan lebih besar daripada alkohol dengan atom karbon
lebih banyak. Selain itu untuk mendapatkan hasil biodiesel yang sama,
penggunaan etanol 1,4 kali lebih banyak dibandingkan metanol (Aziz, 2007).
Keuntungan lain dari metanol adalah pemisahan fase ester dan gliserol dapat
berlangsung lebih cepat dan sempurna. Karena metanol tersedia dalam bentuk
yang absolut dan mudah diperoleh sehingga hidrolisa dan pembentukan sabun
akibat air dapat diminimalkan (Syah, 2006). Apabila digunakan etanol, pemisahan
hasil samping jauh lebih sulit dan jika tidak hati-hati akan berakhir dengan

terbentuknya emulsi (Freedman, dkk., 1986).

@
Il
H,C—O—CR; R;—C—OCH; H,C-OH
3 N
Il
HC—O—CR; * CH3OH <—— R,—C—OCH; + HC-OH
@
” metanol ﬁ
H,C—O—CR; R3—C—OCH; H,C-OH
tricliserida metil ester asam lemak gliserol
% (biodiesel)

Gambar 2.3 Reaksi transesterifikasi trigliserida dengan metanol

Secara umum faktor-faktor yang mempengaruhi reaks transesterifikas
adalah pengadukan, suhu, katalis, perbandingan pereaksi dan waktu reaks
(Sibarani, dkk., 2007). Untuk mempercepat jalannya reaksi dan meningkatkan
hasil, proses dilakukan dengan pengadukan yang baik. Reaks transesterifikas
merupakan reaks bolak-balik yang relatif lambat, sehingga untuk mempercepat
reaks dipengaruhi oleh suhu dan jumlah katalisator yang digunakan. K edua faktor

tersebut berhubungan dengan energi aktivas (Ea) reaks yang bersangkutan (Hart,
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1983). Secara umum kenaikan suhu akan menyebabkan gerakan molekul semakin
cepat (tumbukan antara molekul reaktan meningkat) atau energi kinetik yang
dimiliki molekul reaktan semakin besar sehingga energi aktivasi akan semakin
cepat tercapal (Pachenkov & Lebedev, 1976; Irma, 1996). Semakin besar
probabilitas tumbukan molekul semakin besar konstanta kecepatan reaksi,
sehingga konversi biodiesel akan semakin meningkat pula (Kusumaningsih, dkk.,
2006).

Pemilihan katalis dilakukan berdasarkan kemudahan penanganan dan
pemisahannya dari produk. Untuk itu dapat digunakan katalis asam, basa dan
penukar ion. Husin, dkk., (2011) telah melakukan penelitian terhadap reaksi
minyak jarak dengan metanol tanpa menggunakan katalis. Hasil yang diperoleh
yaitu kedua reaktan tidak bereaksi, bahkan membentuk dua lapisan seperti pada
awa proses reaks, yaitu: minyak jarak pada lapisan bawah dan metanol pada
lapisan atas. Hal ini membuktikan bahwa reaks transesterifikasi antara minyak
jarak dan metanol tidak dapat dilakukan tanpa bantuan katalis.

Reaks transesterifikasi dapat dilakukan apabila minyak yang digunakan
mengandung asam lemak bebas kurang dari 2%. Jika minyak nabati mengandung
FFA tinggi (>2%), maka reaksi penyabunan/saponifikasi dapat terjadi pada saat
transesterifikasi karena FFA bereaks dengan kalium atau natrium hidroksida
(Enggawati dan Ediati, 2013). Oleh karena itu, harus melalui proses reaksi
esterifikas terlebih dahulu untuk mengurangi kadar FFA (Selvabala, dkk., 2011).
Sabun dalam jumlah besar dapat menghambat proses pemisahan gliserol dengan
metil ester sehingga produktifas biodisel tidak maksimal (Susilowati, dkk., 2006).

Enggawati dan Ediati (2013) melakukan reaks transesterifikasi yang didahului
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dengan reaks esterifikasi karena minyak nabati yang digunakan yaitu minyak
nyamplung (Calophylum inophyllum L.) mengandung asam lemak bebas sebesar

17,7% dan dapat berkurang menjadi 0,83% setelah reaksi esterifikasi.

2.4 Katalis
Adanya suatu katalis diperlukan untuk mempercepat proses pembuatan
biodiesal. Tujuan utamanya yaitu untuk meminimalisir biaya produksi. Katalis
merupakan suatu komponen yang dapat meningkatkan laju reaksi kimia dengan
cara menurunkan energi aktivas tanpa terlibat dalam reaksi secara permanen
untuk mencapai kesetimbangan. Energi aktivas merupakan energi minimum yang
diperlukan suatu reaksi untuk menghasilkan produk. Secara umum mekanisme
reaks yang terjadi pada penggunaan katalis ditampilkan dalam Gambar 2.4
berikut:
A+C - AC*
AC*+B - AB+AC
A+B+C - AB+C

Gambar 2.4 Mekanisme reaksi menggunakan katalis

dimana senyawa (A) akan bereaksi dengan katalis (C) dan akan membentuk
senyawa intermediet. Kemudian akan bereaksi kembali dengan senyawa (B) dan
akan membentuk produk (AB) serta katalis (C) akan terbentuk kembali di akhir
reaksi.

Kenaikan konsentrasi katalis tidak menyebabkan pergeseran kesetimbangan
ke arah pembentukan metil ester, tetapi menyebabkan turunnya energi aktivas,

dengan demikian akan meningkatkan kualitas tumbukan antar molekul reaktan
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yang mengakibatkan kecepatan reaks menjadi naik maka konversi metil ester
juga meadi semakin tinggi (Kartika dan Widyaningsih.,, 2012). Penelitian
Yuniwati dan Karim (2009) menunjukkan pengaruh konsentrasi katalis terhadap
konversi metil ester. Varias katalis yang digunakan yaitu0,99; 1,1 0; 1,30; 1,59
dan 1,7 g. Semakin besar katalisator, semakin reaktif reaktan karena energi
aktivasi semakin menurun. Namun, pada berat katalisator 1,5 g tercapai konversi
0,144 pada awal reaksi, dimana lebih kecil dari pada konversi pada penambahan
1,3 g katalisator yaitu 0,188. Hal ini mungkin disebabkan dengan penambahan
katalisator sebesar 1,5 g, reaks ke kanan lebih besar namun reaksi ke kiri pun
lebih besar, karena konsentrasi produk menjadi lebih besar. Sehingga konvers ke
kanan menjadi lebih kecil (Yuniwati dan Karim, 2009).

Katalis yang sering digunakan dalam pembuatan biodiesel adalah katalis
homogen dan heterogen. Setiap katalis memiliki kelebihan dan kekurangan
masing-masing dalam perannya selama reaksi pembuatan biodiesel. Pemilihan
katalis dipengaruhi oleh lgju reaks kinetik terbesar yang diberikan oleh katalis
tersebut (Atadashi, dkk., 2013).

2.4.1 Katalis Homogen

Katalis homogen merupakan katalis yang memiliki fasa yang sama dengan
resktan dan produk. Kelebihan dari penggunaan katalis ini adalah dapat
meningkatkan lgu reaksi lebih cepat dibanding katalis heterogen (Enggawati dan
Ediati, 2013). Namun katalis homogen mempunyai beberapa kelemahan pula,
diantaranya mencemari lingkungan dan tidak dapat digunakan kembali. Selain itu
bercampurnya katalis dengan produk di akhir reaksi karena memiliki fasa yang

sama menyebabkan katalis sulit dipisahkan dari produk (Sharma, dkk., 2008).
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Contoh dari katalis homogen yang biasanya banyak digunakan dalam produksi
biodiesdl, seperti basa (NaOH, KOH), asam (HCI, H,SO,), dan garam (CH3;ONa
dan CH3OK) (Atadashi, dkk., 2013).

Katalis homogen umumnya hanya digunakan pada skala laboratorium
ataupun industri bahan kimia tertentu, sulit dilakukan secara komersil. Namun,
katalis homogen lebih sering dipakai dalam skala industri karena harganya yang
lebih murah, seperti NaOH dan KOH. Dalam reaks transesterifikasi, keberadaan
air harus diminimalkan karena dapat menyebabkan terjadinya reaksi hidrolisis
yang akan menghasilkan asam lemak bebas. Asam lemak bebas akan bereaksi
dengan katalis basa homogen dan menyebabkan pembentukan sabun. Sabun dapat
menyebabkan pembentukan emulsi. Pembentukan sabun akan mendeaktifkan
katalis dan mengakibatkan pemurnian biodiesel menjadi sulit. Oleh karena itu
katalis basa yang digunakan harus anhydrous (Atadashi, dkk., 2013).

Pengunaan katalis asam homogen pada produksi biodiesedl memiliki
kelebihan dari pada katalis basa yaitu jika minyak nabati mengandung asam
lemak bebas >1%, katalis basa akan rusak (tidak stabil), sedangkan katalis asam
akan tetap efektif. Namun, kekurangan dari katalis asam cair adalah memerlukan
temperatur tinggi dan waktu yang lama selama proses pembuatan biodiesel. Untuk
mengatasi permasalahan yang dimiliki katalis homogen, kini katalis padat sistem
heterogen telah banyak diminati para peneliti yang disebut heterogenous catalyst.
Katalisini lebih stabil dan [ebih ramah terhadap lingkungan (Husin, dkk., 2011).
2.4.2 Katalis Heter ogen

Katalis heterogen merupakan katalis yang memiliki fasa tidak sama dengan

reaktan dan produk. Katalis ini sesuai untuk reaktan dengan fasa cair dan gas.
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Katalis heterogen memiliki beberapa kelebihan dibandingkan katalis homogen,
diantaranya ramah lingkungan, tidak bersifat korosif, mudah dipisahkan dari
produk dengan cara filtrasi, serta dapat digunakan berulangkali dalam jangka
waktu yang lama (Helwani, dkk., 2009). Kelemahan dari katalis ini adalah biaya
yang cukup maha untuk melakukan sintesis terhadap beberapa katalis heterogen
seperti KNO3/ZrO, (Jitputti, dkk., 2006), K3PO,4 (Guan, dkk., 2009), nanopartikel
MgO (Wang & Yang, 2007), Al,O4/KI (Furuta, dkk., 2006) dan ZnO/Ba (Xie &
Y ang, 2007).

Sebagian besar katalis heterogen yang digunakan dalam pembuatan
biodiesel berupa oksida logam alkali maupun oksida logam akali tanah yang
diembankan pada suatu materi dengan permukaan yang luas (Helwani, dkk.,
2009). Katalis basa heterogen lebih dipilih dalam pembuatan biodiesel karena
aktifitas katalitiknya lebih tinggi daripada katalis asam heterogen. Biaya produksi
yang efektif diperlukan pada proses produks biodiesel dalam skala industri,
sehingga pemanfaatan katalis basa heterogen perlu lebih dieksplor lagi. Selain itu
dilihat juga dari potensi katalis basa homogen yang memiliki aktifitas katalitik
yang tinggi (Atadashi, dkk., 2013). Diantara beberapa padatan, zeolit alam
termasuk salah satu mineral alam yang berpotensi untuk dijadikan katalis karena
mengandung situs-situs basa. Sejumlah situs basa ini dapat ditingkatkan dengan
cara diimpregnasikan dengan suatu komponen akali (Rakmae, dkk., 2016).

Penelitian tentang perbandingan penggunaan katalis homogen dan heterogen
telah dilakukan oleh Aziz, dkk., (2012) yang menggunakan katalis KOH dan H-
zeolit dalam pembuatan biodiesel dari minyak goreng bekas. Berdasarkan hasil uji

sifat fisk biodiesel, diperoleh hasil viskositas dan densitas biodiesel dengan
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katalis H-zeolit lebih memenuhi standar SNI 2006 ddibandingkan dengan katalis
KOH. Kromatogram biodiesel hasil analisis GC-MS dengan katalis KOH
ditampilkan dalam Gambar 2.5 dan dengan katalis zeolit dalam Gambar 2.6.
Biodiesel yang dihasilkan dengan menggunakan katalis KOH mayoritas sudah
merupakan senyawa ester dengan kandungan terbesar ditunjukkan oleh puncak
bertanda biru ( ®) dengan %luas area sebesar 55,80 yang merupakan metil-9-
oktadekenoat. Sedangkan biodiesel yang menggunakan katalis H-zeolit
mengandung senyawa yang terbesar berupa asam yang belum terkonversi menjadi
ester. Kandungan terbesar ditunjukkan oleh puncak nomor 20 yang bertanda
lingkaran merah (®) dengan %luas area sebesar 31,59 yang merupakan asam 9-
oktadekanoat. Hal ini menunjukkan bahwa reaksi belum sempurna (Aziz, dkk.,
2012). Sedangkan puncak nomor 18 bertanda lingkaran biru (@®) merupakan
kandungan metil ester terbesar dengan %oluas area sebesar 11,97% berupa metil-9-
oktanoat.

Arifin dan Latifah (2015) melakukan analisis biodisel yang menggunakan
katalis zeolit alam termodifikasi. Modifikasi zeolit dilakukan melalui dealuminasi
dengan larutan hidrogen florida (HF) dan impregans dengan larutan basa
(NaOH). Hasil analisis biodisel dengan GC-MS ditampilkan dalam Gambar 2.7.
Kromatogram GC-MS dari biodiesel dengan katalis zeolit alam termodifikasi
menunjukkan 5 puncak yang seluruhnya merupakan metil ester. Kandungan metil
ester terbesar ditunjukkan oleh puncak nomor 2 bertanda lingkaran biru (@)
dengan %area sebesar 44,93% yang merupakan metil pamitat. Hal ini
membuktikan bahwa zeolit dam yang dimodifikas dengan basa sangat baik

digunakan sebagai katalis dalam reaksi sintesis biodiesdl.
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Gambar 2.5 Kromatogram biodiesel hasil analisa GC-M S dengan katalis KOH
(Aziz, dkk., 2012)
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Gambar 2.6 Kromatogram biodiesel hasil analisis GC-M S dengan katalis zeolit
(Aziz, dkk., 2012)
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Gambar 2.7 Kromatrogram biodisel hasil analisis GC-MS dengan katalis
KOH/zeolit (Arifin dan Latifah, 2015)

2.5 Zeolit

Zeolit merupakan kristal alumina silika dengan struktur kerangka tiga
dimensi yang membentuk dimensi molekuler pori-pori dengan ukuran seragam
(Ceka, dkk., 2007). Struktur zeolit ditampilkan dalam Gambar 2.8. Zeolit
memiliki karakteristik kimia yang penting diantaranya sebagai adsorben yang
selektif, resin penukar ion, serta katalis dengan aktivitas katalitik tinggi. Zeolit
alam merupakan material mikropori, sehingga memiliki luas permukaan yang
cukup besar yang dapat dimanfaatkan dalam pemurnian minyak dan industri
petrokimia, adsorben, pemisahan gas, agikultur dan holtikutur, serta katalis
dengan aktivitas katalitik yang tinggi. Zeolit alam dapat digunakan sebagai metal
support catalyst yaitu katalis pengemban logam. Pengembanan |logam-logam
tersebut pada zeolit akan mendistribusikannya secara merata pada permukaan
pengemban, sehingga menambah luas permukaan spesifik sistem katalis secara

keseluruhan (Cejka, dkk., 2007)
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Gambar 2.8 Struktur zeolit

Zeolit dam masih banyak bercampur dengan pengotor (impurities). Zeolit
alam pada umumnya memiliki stabilitas termal yang tidak terlalu tinggi, ukuran
pori tidak seragam dan aktivitas katalitik rendah sehingga perlu dilakukan
modofikas atau aktivasi. Aktivasi zeolit dapat dilakukan dengan perlakukan asam
seperti HCI, HF dan NH4Cl (Khairinal & Trisunaryanti, 2000), HNOs, H,SO, dan
HsPO, (Heraldy, dkk., 2003). Zeolit alam teraktivass dimungkinkan dapat
digunakan sebagai katalis asam dalam reaks esterifikasi pada pembuatan
biodiesal (Kartika dan Widyaningsih, 2012).

Zeolit digunakan sebagai katalis pada reaks esterifikas dan katalis
pengemban logam pada reaks transesterifikasi. Sebaga katalis, zeolit
menunjukkan aktifitas asam yang besar dan ciri-ciri bentuk yang selektif.
Konvers biodiesel yang besar dipengaruhi oleh tingkat keasaman zeolit. Semakin
tinggi tingkat keasaman zeolit semakin besar nilai konversi biodiesel yang
dihasilkan (Atadashi, dkk., 2013).

Zeolit dam teraktivasi (H-zeolit) merupakan katalis asam yang sudah dicuci
sehingga tidak mengandung ion CI° terbukti tidak munculnya endapan putih
sewaktu ditetesi dengan AgNO3. Pada dasarnya katalis H-zeolit merupakan zeolit
alam yang diaktivasi dengan HCl 6M dan telah mengalami dealuminasi sehingga

rasio Si/Al dalam krista zeolit meningkat diiringi pula dengan kenaikan
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keasamannya, dengan demikian sifat katalis ZAH adalah asam (Kartika dan

Widyaningsih, 2012).

2.6 Modifikass KOH pada Zeolit dengan Bantuan Sonicator Batch

Impregnass merupakan salah satu metode paling sederhana dalam
pembuatan support catalyst. Pengemban yang berpori seperti zeolit dibuat
berinteraks dengan larutan yang mengandung logam prekursor. Interaksi yang
terjadi antara pengemban dan prekursor ada tiga macam yaitu reaksi, adsorbsi dan
pertukaran ion. Penelitian tentang metode impregnasi dalam pembuatan katalis
telah banyak dilakukan diantaranya KOH/zeolit bentonit (Soetaredjo, dkk., 2010),
KOH/zeolit modernit (Intarapong, dkk., 2013) dan KOH/zeolit ZSM5 (Saba, dkk.,
2015). Metode impregnasi umumnya dilakukan dengan perendaman dan refluks.
Metode yang jarang digunakan adalah dengan ultrasonik atau biasa disebut
sonikasi.

Sonikasi merupakan suatu metode sintesis material dengan memanfaatkan
gelombang ultrasonik dengan frekuensi 20 kHz-10 MHz. Gelombang ultrasonik
dapat menyebabkan perubahan fisika maupun kimia suatu material dalam medium
cairan. Gelombang ultrasonik apabila berada dalam medium cair dapat
menimbulkan gegaa kavitasi, geala ini mengakibatkan pecahnya partikel
sehingga ukuran partikel menjadi berkurang, ilutrasinya ditampilkan dalam
Gambar 2.9 (Sudick dan Bang, 2010). Energi yang dihasilkan gelombang
ultrasonik cukup besar, sehingga menimbulkan kekhawatiran akan rusaknya
struktur zeolit. Akan tetapi Rakmae, dkk., (2016) berhasil mengimpregnasikan
kalium pada zeolit NaY dengan ultrasonik. Hal ini menunjukan zeolit mempunyai

kestabilan yang tinggi.
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Gambar 2.9 llustrasi ggdakavitas (Suslick dan Bang, 2010)

Berdasarkan frekuensinya, ultrasonik dibedakan menjadi tiga macam yaitu
frekuens rendah (20 kHz-100 kHz), ultrasonik berenergi tinggi; frekuensi sedang
(100 kHz-2 MHz), ultrasonik berenergi sedang dan frekuensi tinggi (2-10 MHz),
ultrasonik berenergi rendah. Frekuensi yang sering digunakan dalam proses
sintesis umumnya adalah 20 kHz-2 MHz (Ningsih, 2016). Prinsip metode sonikasi
adalah memanfaatkan efek kavitas akustik. Ketika gelombang ultrasonik
diradiasikan kedalam medium cair (larutan), maka partikel-partikel penyusun
larutan tersebut akan saling bertumbukan dengan tekanan tinggi dan akan
menghasilkan bubble (gelembung). Gelembung-gelembung yang terbentuk akan
pecah akibat suara yang ditimbulkan oleh gelombang ultrasonik. Peristiwa ini
disebut bubble collapse (ketidakstabilan gelembung). Pecahnya gelembung-
gelembung ini akan mengakibatkan pemanasan lokal (hotspot) yang melibatkan
energi yang sangat tinggi yaitu sekitar 5000 K dengan tekanan sekitar 1000 atm,
lgju pemanasan dan pendinginan bisa sangat cepat yaitu 1010 K/s (Sudick dan
Price, 1999).

Zeolit sebelum modifikas akan memiliki perbedaan struktur dengan setelah

modifikasi. Kusuma, dkk., (2013) melakukan andlisis katalis KOH/zeolit dam
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dengan x-Ray Diffraction (XRD). Gambar 2.10 merupakan puncak-puncak dari
zeolit alam belum termodifkasi, puncak-puncak tersebut muncul pada 26 (°)
=12,4; 19,4; 29,9; 37,1; 45, 56, dan 60,6. Gambar 2.11 merupakan puncak-puncak
dari zeolit yang telah termodifikasi, ketika terjadi peningkatan K/K,O pada zeolit
maka puncak-puncak mengalami penurunan intesitas, ha ini mengindikaskan
terjadi penurunan sifat kristal dari zeolit tersebut. Zeolit yang telah termodifikasi
menunjukan adanya puncak-puncak K,O pada 26 (°) =31, 39, 51, 55, dan 62.
Terbentuknya K,0O merupakan indikass KOH berubah menjadi K,O selama proses

kalsinasi.
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Gambar 2.10 Poladifraksi XRD zeolit alam (Kusuma, dkk.,2013)
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Gambar 2.11 Poladifraksi XRD zeolit modifikasi (Kusuma, dkk., 2013)

2.7 Karakterisas Minyak dan Biodiesel
2.7.1 Analisis Densitas dan Viskositas

Densitas atau berat jenis menunjukkan perbandingan berat per satuan
volume, karakteristik ini berkaitan dengan nila kalor dan daya yang dihasilkan
oleh mesin diesel per satuan volume bahan bakar (Laksono, 2013). Viskositas
adalah ukuran resistensi zat cair untuk mengalir. Makin besar resistensi suatu zat
cair untuk mengalir semakin besar pula viskositasnya. Pelumasan, gesekan di
antara bagian-bagian yang bergerak, serta keausan mesin bergantung pada sifat
ini. Sifat ini penting bagi aliran minyak ketika melewati pipa sauran dan
penyuntik alat pemercik. Viskositas yang terlalu rendah akan menimbulkan
kebocoran pada pipa injeksi, menyulitkan penyebaran bahan bakar, sehingga
minyak tidak akan segera terbakar, menghasilkan asap yang kotor karena
kelambatan aliran dan akan sulit mengalami atomisasi (Purwono dkk., 2003).
Viskositas dari minyak diesel mempengaruhi bentuk pengabutan. Minyak diesel

dengan viskositas rendah akan menghasilkan pengabutan yang halus sedangkan
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minyak diesel dengan viskositas yang besar akan menghasilkan pengabutan yang
kasar (Nadapdap, 2009). Aliran diukur dengan aat yang disebut viskosimeter.
Ada 2 jenis viskositas, yaitu viskositas dinamik dan viskositas kinematik.
Viskositas kinematik (v) adalah ukuran ketahanan fluida untuk tidak mengalir
dibawah pengaruh gaya gravitasinya sendiri pada suhu tertentu. Satuan dari
viskositas kinematik adalah centi Stoke (cSt) atau dalam unit S| adalah cm?¥s
sama dengan 100 cSt. Viskositas dinamik (1) merupakan hasil kali dari viskositas
kinematik dengan densitas dari fluida tersebut (v x p), dan dinyatakan dengan
centi Poise (cP) atau dalam unit Sl dengan miliPascal (mPa-s) dimana cP = mPa-s.
Satuan S| untuk viskositas dinamik adalah Pa.s atau N.s/m? atau Kg/m.s (=1 Pa.s)
atau g/cm.s (0,1 Pa.s). Apabila dilakukan konversi dari viskositas dinamik (L)
menjadi viskositas kinematik (v) akan diperaleh persamaan sebagai berikut:

_E_Kg/'rr..s_ 2
_p_Kg/n?’ =i /S

Gambar 2.12 Persamaan konversi viskositas dinamik menjadi viskositas
kinematik

Y

2.7.2 AnalisisKadar Air

Kadar air dalam minyak merupakan salah satu tolak ukur mutu minyak.
Makin kecil kadar air daam minyak maka mutunya makin baik, hal ini dapat
memperkecil kemungkinan terjadinya reaksi hidrolisis yang dapat menyebabkan
kenaikan kadar asam lemak bebas. Kandungan air dalam bahan bakar dapat juga
menyebabkan turunnya panas pembakaran, berbusa dan bersifat korosif jika

bereaksi dengan sulfur karena membentuk asam.
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2.7.3 Analisis Asam Lemak Bebas (ALB)

Angka asam dinyatakan sebagai jumlah miligram KOH yang diperlukan
untuk menetralkan ALB yang terdapat dalam satu gram minyak atau lemak.
Angka asam yang besar menunjukkan ALB yang besar berasal dari hidrolisa
minyak ataupun karena proses pengolahan yang kurang baik. Makin tinggi angka
asam makin rendah kualitasnya. Angka asam terkadang juga dinyatakan sebagai
dergat asam yaitu banyaknya mililiter KOH 0,1 N yang diperlukan untuk
menetralkan 100 gram minyak atau lemak. Selain itu sering dinyatakan sebagai
kadar asam lemak bebas (Sudarmaji, dkk., 2007). Asam lemak bebas diperoleh
dari proses hidrolisa, yaitu penguraian lemak atau trigliserida oleh molekul air
yang menghasilkan gliserol dan asam lemak bebas. Kerusakan minyak atau lemak
dapat juga diakibatkan oleh proses oksidasi, yaitu terjadinya kontak antara
sgjumlah oksigen dengan minyak atau lemak, yang biasanya dimulai dengan
pembentukan peroksida dan hidroperoksida (K etaren, 1986).

Minyak memiliki kandungan asam lemak bebas yang berbeda beda. Hal ini
dapat terjadi karena proses dari pembuatan masing-masing minyak tidaklah sama.
Jumlah NaOH yang menitras mejadi indikator kandungan ALB. Sebelum
memasuki proses titrasi, minyak dicampur terlebih dahulu dengan etanol netral.
Tujuanya adalah agar asam lemak bebas dapat terikat pada etanol sehingga lebih
mudah terdeteksi olen NaOH saat titrasi. Etanol bersifat asam dan NaOH bersifat
basa. Reaks antara asam lemak bebas dengan NaOH ditampilkan dalam Gambar
2.13. Penambahan indikator PP adalah untuk mengetahui tingkat equivalen
larutan tersebut atau larutan menjadi netral. Penentuan asam lemak bebas dapat

dilakukan dengan metode titras asam basa. Prinsip dari titrasi asam basa yaitu
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analisis jumlah asam lemak bebas dalam suatu sampel ekuivalen dengan jumlah
basa (NaOH) yang ditambahkan dalam titrasi yang ditandai dengan berubahnya
warna sampel menjadi warna merah jambu seperti ditampilkan dalam Gambar

2.14.

0 0

RC// o NaOH —>» RC// + H,0
OH basa ONa air
asam lemak sabun

Gambar 2.13 Reaks antara asam lemak bebas dengan NaOH

fenolftalein merah lembayung

Gambar 2.14 Reaks antaraindikator PP dengan NaOH
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METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Pelaksanaan Pendlitian
Penelitian ini dilaksanakan pada bulan April 2017-Februari 2018 di
Laboratorium Kimia Organik, Jurusan Kimia, Fakultas SAINTEK, Universitas

Islam Negeri (UIN) Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2 1Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat gelas
laboratorium, satu set aat refluks (labu leher tiga kapasitas 500 mL, termometer,
pengaduk magnet, pemanas listrik, dan sistem pendingin), hotplate, oven,
stopwatch, timbangan elektrik, corong pisah, piknometer, buret dan statif, dan
GC-MS (QP-2010S/Shimadzu).
3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah minyak jarak yang
dibeli di toko “Green Mommy Shop”, metanol, akuades, HCI p.a, asam oksalat,
NaOH, Na&SO, anhidrat, aseton, etanol, indikator PP dan katalis heterogen

KOH/zeolit yang dibuat mengikuti metode Umam (2018).

3.3 Tahapan Penedlitian

1. Pembuatan katalis heterogen KOH/zeolit

2. Tahap reaks transesterifikasi

3. Karakterisasi minyak dan biodiesel (densitas, viskositas, FFA, dan kadar air)

4. Karakterisasi metil ester dengan GC-MS
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3.4 Langkah Kerja
3.4.1 Pembuatan K atalis Heter ogen KOH/zeolit (Umam, 2018)

Proses modifikasi katalis dilakukan dengan metode impregnasi sonikasi.
Proses ini diawali dengan perendaman partikel zeolit alam dalam akuades dan
distirer. Kemudian dilakukan aktifasi kimia dengan larutan HCI 6 M. Sebanyak
100 gram zeolit dengan ukuran 200-230 mesh direndam dalam 200 mL HCl 6 M
selama 4 jam. Zeolit yang telah direndam larutan HCl dicuci dengan aquades
hingga pH netral. Kemudian zeolit dioven pada suhu 120 °C selama 24 jam. Dan
dikalsinasi pada suhu 450 °C selama 4 jam. Setelah zeolit kering, dimasukkan ke
dalam larutan KOH dengan konsentrasi 25 gram padatan KOH dalam 50 mL
aquades (25 gr/50 mL). Perbandingan massa antara KOH dan zeolit adalah 1:2.
Proses impregnasi zeolit dengan larutan KOH dilakukan dengan gelombang
ultrasonik pada 43 kHz selama 10 menit. Setelah proses impregnasi selesai, zeolit
dikeringkan dalam oven bersuhu 60 °C sampai kering. Katais termodifikasi
kemudian dikalsinasi pada suhu 450 °C selama 4 jam.

3.4.2 Tahap Reaks Transesterifikas

Reaks transesterifikasi dilakukan selama 7 jam dengan varias suhu
pemanasan 55 °C, 60 °C dan 65 °C. Rasio molar untuk minyak terhadap metanol
adalah 1:15, dengan jumlah katalis sebanyak 17 % (b/b) dari massa minyak.
Metanol sebanyak 12 mL dan 3,26 gram katalis termodifikasi dimasukkan ke
dalam aat refluks kemudian dipanaskan dengan variasi suhu 55 °C, 60 °C dan 65
°C sambil diaduk dengan magnetic stirer. Secara perlahan-lahan, dimasukkan 20
mL minyak jarak ke dalam aat refluks. Setelah tahap transesterifikasi selesal,

katalis dipisahkan dari hasil reaksi dengan cara dekantasi. Campuran hasil reaksi
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dimasukkan ke dalam corong pisah. Lapisan atas yang terbentuk merupakan metil
ester dan sisa minyak, sedangkan lapisan bawah merupakan gliserol. Kedua
lapisan ini dipisahkan, dicuci dengan aguadest (Yaakob, dkk., 2012) untuk
memisahkan sisa katalis yang dimungkinkan masih tersisa. Kemudian metil ester
hasil pencucian dimasukkan ke dalam corong pisah sampai terbentuk dua lapisan,
yaitu lapisan atas (Iapisan organik) dan lapisan bawah (lapisan air) (Yuniwati dan
Karim, 2009). Lapisan air dibuang dan lapisan metil ester dimasukkan ke dalam
beaker glass lalu ditambahkan NaSO, anhidrat secukupnya (Kusumaningsih,
dkk., 2006).

3.4.3 Karakterisasi Minyak Sebelum dan Sesudah Reaksi

3.4.3.1 Analisis Densitas (Aziz, 2012)

Analisis densitas minyak dan biodiesal dilakukan menggunakan piknometer.
Piknometer yang akan digunakan ditimbang terlebih dahulu. Kemudian
dimasukkan minyak ke dalam piknometer, ditutup perlahan-lahan dan ditimbang.
Langkah-langkah yang sama dilakukan untuk mengukur densitas biodiesal.

Densitas dihitung dengan persamaan sebagai berikut:

dimana p adalah densitas sampel (g/mL), m adalah massa sampel (g), dan v
adal ah volume piknometer (mL).
3.4.3.2 Analisis Viskositas (Atkins, 1997)

Viskosimeter Ostwald dibersihkan dengan aseton kemudian dikeringkan
dengan bantuan alat pengering. Sebanyak 5 mL akuades dipipet ke dalam
viskosimeter. Cairan dihisap sampai berada di atas tanda atas viskosimeter. Cairan

dibiarkan turun dan dicatat waktu yang diperlukan untuk melewati dua tanda
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pada viskosimeter. Setelah selesai, viskosimeter dicuci dengan aseton kembali dan
dikeringkan. Langkah-langkah di atas diulangi untuk masing-masing biodiesel
hasil reaks transesterifikasi.

Ny _ dqity
ol gl AP N ——— (3.2)

dimana n; adalah viskositas dinamik sampel (cP), n,adaah viskositas dinamik
akuades (cP), d; adalah densitas sampel (g/mL), t; adalah waktu alir sampel (s), d,
adal ah densitas akuades (g/mL), dan t, adalah waktu alir akuades ().
3.4.3.3 AnalisisKadar Air

Cawan porselen dikeringkan di dalam oven pada suhu 110 °C selama 15
menit, kemudian dimasukkan ke dalam deskator. Cawan terlebih dahulu
ditimbang hingga berat konstan. Sampel dimasukkan kedalam cawan kemudian
ditimbang berat total. Cawan berisi sampel dioven pada suhu 110 °C selama 4
jam. Cawan didinginkan dalam desikator kemudian ditimbang hingga berat

konstan. Kadar air dihitung dengan persamaan sebagai berikut:

w2-w3
% Kadar air = L T (3.3

dimana W1 adalah berat sampel (g), W2 adalah berat cawan+sampel sebelum
dioven (g), dan W3 adalah berat cawan+sampel setelah dioven (g).
3.4.3.4 Analisis Asam Lemak Bebas
3.4.3.4.1 Pembakuan NaOH

Pembakuan NaOH dilakukan dengan metode titrasi asam basa. Sebanyak 10
mL asam oksalat 0,1 M dipipet ke dalam erlenmeyer 100 mL. Kemudian
ditambahkan indikator PP sebanyak 1 mL. Selanjutnya dititrasi dengan larutan

NaOH. Konsentrasi NaOH diukur menggunakan persamaan sebagal berikut:



M asam oksalat X V asam oksalat = MNaOH X VHtrasi oo (3-4)

dimana Masam oksaa @dalah konsentrasi asam oksalat (M), Vasm oksaa @daah
volume asam oksalat yang dititrasi (mL), Mnaon adalah konsentrast NaOH yang
dicari (M), dan Viiras adalah volume NaOH yang diperlukan untuk menitrasi asam
oksalat (mL).

3.4.3.4.2 AnalisisAsam Lemak Bebas (ALB)

Sebanyak 3,525 gram sampel dimasukkan ke dalam erlenmeyer. Kemudian
ditambahkan 25 mL etanol 95 % dan ditambahkan indikator PP sebanyak 1 mL.
Selanjutnya, dititrasi dengan larutan NaOH hingga warna larutan berubah dari
bening menjadi merah muda jernih. Kadar ALB dihitung dengan persamaan
sebagal berikut.

V NaOH x N NaOH x BM Mi k g
OpAB=E T e b g D (3.5)

massa sampel x1000

dimana Vpngon adalah volume titrasi (mL), Nnaon adalah normalitas NaOH yang
telah dibakukan (g/mol), dan BM minyac adalah berat molekul asam lemak dominan

pada minyak jarak kepyar (g/mol).

3.4.4 Karakterisas Metil Ester dengan GC-MS

Analisis kandungan metil ester dalam sampel hasil reaks transesterifikas
menggunakan instrumen GC-MS (QP-2010S/Shimadzu). Sebanyak 1 uL senyawa
hasil reaks transesterifikasi diinjeksikan menggunakan syringe kedalam tempat
sampel pada GC-M S dengan kondisi operasiona sebagai berikut:

Kromatografi gas : GC-2010 SHIMADZzZU

Jenis kolom : Rtx-5MS

Panjang kolom :30m



Injeksi sampel
Detektor

Oven

Temperatur injeks
Tekanan gas

Aliran kolom

Gas pembawa
Spektrometer Massa

M etode ionisasi
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: jenisinjektor split
: flame ioni zation detector (FID)

: terprogram 80°C (2 menit) — (5 °C/menit) — 310 °C

(selama 20 menit)

:310°C

: 13,7 kPa

: 0,48 mL/menit

: Helium

: QP-2010 SHIMADZU

: Electron Impact



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Pembuatan Katalis Heter ogen KOH/Zeolit

Tahap awal pembuatan katalis heterogen KOH/zeolit adalah preparasi dan
aktivas zeolit. Preparasi zeolit dilakukan dengan penggerusan dan pengayakan
hingga diperoleh ukuran 200-230 mesh. Ukuran ini sesua dengan kertas saring
yang digunakan dalam proses pencucian dengan akuades. Sehingga diharapkan
tidak ada zeolit yang lolos dari kertas saring. Proses aktivasi zeolit alam dilakukan

dengan dua cara, yaitu aktivasi kimia (Gambar 4.1) dan fisika.

m™ v (M=Na, Mn, K. Fe, dll)
\ / / 0 s|/ O\Si/o\ |/ O\Si/ + HC —
7N\ AN VAV A

\/\/\/\/\/\/ + ML,
/\/\/\/\/\/\

Gambar 4.1 Reaksl aktivasi zeolit dengan HCI (Banon dan Suharto, 2008)

Aktivasi kimia dilakukan dengan perendaman zeolit dalam HCI 6M untuk
membersihkan permukaan pori-pori zeolit, membuang senyawa pengotor dan
mengatur kembali tata letak atom yang dapat dipertukarkan. Menurut Srihapsari
(2006), proses aktivasi zeolit dengan perlakuan asam HCI 0,1-11 N menyebabkan
zeolit mengalami dealuminasi dan dekationasi, yaitu keluarnya atom Al dan
kation-kation dalam kerangka zeolit yang dapat meningkatkan rasio Si/Al.
Meningkatnya rasio Si/Al ini menyebabkan keasaman zeolit meningkat, sehingga

keaktifan zeolit meningkat pula. Menurut Fatimah dan Utami (2017), ion H* akan
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mengurai ikatan atom Al pada struktur kristal zeolit. lon H* menyerang atom
oksigen yang terikat pada Si dan Al. Berdasarkan energi disosiasi ikatan Al-O
(116 Kka/mol) lebih rendah dibanding energi disosias ikatan Si-O (190
Kkal/mal), maka ikatan Al-O lebih mudah terurai dibanding Si-O. Sehingga ion
H* akan menyebabkan terjadinya pemutusan ikatan Al-O dan akan terbentuk
gugus silanal.

lon CI" dan kation-kation logam pengotor yang tersisa di permukaan zeolit
dihilangkan dengan pencucian menggunakan akuades kemudian dilakukan
pemanasan dalam oven pada suhu 110 °C untuk menghilangkan kadar air.
Aktivas fisika dilakukan dengan melakukan pemanasan pada suhu tinggi yakni
kalsinasi yang bertujuan untuk menguapkan kadar air yang terperangkap dalam
pori-pori kristal zeolit, sehingga luas permukaannya bertambah (Khairinal, 2000).
Kalsinasi dilakukan pada suhu 450 °C selama 4 jam. Proses pemanasan perlu
dikontrol, karena pemanasan yang berlebihan kemungkinan dapat menyebabkan
kerusakan pada zeolit (Srihapsari, 2006). Proses kalsinasi yang dilakukan
meningkatkan jumlah situs asam karena hilangnya amorf maupun pengotor
organik pada zeolit (Mgjid, 2012).

Zeolit yang sudah teraktivasi kemudian dimodifikasi dengan KOH untuk
membuat katalis basa heterogen. Modifikasi katalis dilakukan dengan
mencampurkan zeolit alam teraktivasi dan larutan KOH dengan bantuan sonicator
batch. Metode ini dapat berlangsung Iebih cepat dibanding metode konvensional
seperti perendaman atau dengan bantuan refluks. Karena gelombang ultrasonik
apabila berada dalam medium cair dapat menimbulkan gejala kavitasi, ggala ini

mengakibatkan pecahnya partikel sehingga ukuran partikel menjadi berkurang dan
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luas permukaan akan bertambah. Intarapong, dkk. (2013) menjelaskan bahwa ion
H* dapat ditukar dengan kation lain yang lebih reaktif seperti K*, sehingga
dimungkinkan ketika proses modifikas terjadi pendesakan ion hidrogen pada
zeolit teraktifasi oleh ion K* dari larutan KOH. Mekanisme reaksi pertukaran ion
ditampilkan daam Gambar 4.2. Tahap terakhir yaitu kalsinasi zeolit hasil
modifikasi. Proses ini memungkinkan sisi aktif KOH terdekomposisi menjadi

K20 yang memiliki sifat kebasaan |ebih tinggi.

o

NZ\ O\SI/C\SAO b\
NS NN Ine%
\/\/\/\/\/\/
/\/\/\/\/\/\

Gambar 4.2 Mekanisme modifikas katalis (Intarapong, dkk., 2008)

-

I _

/\

Berdasarkan data penelitian Umam (2018), proses aktivasi menyebabkan
dealuminasi dan dekationasi, hal ini dibuktikan dengan berkurangnya kadar unsur
Al dan beberapa kation seperti Ca, Mn, dan Ba. Proses aktivasi juga menyebabkan
keasaman zeolit meningkat yang dibuktikan dengan meningkatnya rasio Si/Al,
yaitu dari 6,8 menjadi 7,3 setelah diaktivasi. Kadar kation K meningkat cukup
signifikan setelah dimodifikasi, yaitu sampai 61,5%.

Menurut Falah (2017), zeolit alam dari Bandung tergolong jenis mordenit.
Berdasarkan data penelitian Umam (2018), pola difraktogram XRD zeolit alam
sesuai dengan pola difraktogram standar zeolit mordenit (Umam, 2018). Menurut
Intarapong, dkk. (2013), difraktogram zeolit mordenit memiliki puncak pada

20(°)= 13,4; 19,6; 22,2; 25,6; 26,2; 27,6 dan 30,8. Difraktogram zeolit modifikasi
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mengalami penurunan intensitas yang disebabkan oleh proses impregnasi KOH

pada zeolit, sehingga kristalinitas zeolit menurun. Menurut Umam (2018),

keberhasilan modifikasi dengan KOH terlihat pada puncak dengan 26(°)= 27,5

dan 31 serta naiknya intensitas pada 28(°)= 23. Puncak K,O tidak muncul pada

difraktogram zeolit modifikasi. Hal ini menunjukkan bahwa KO tidak terbentuk

pada zeolit modifikasi yang diduga karena kurang tingginya suhu kalsinasi.

Intensitas (a.u)

WMWWMMWMWWMMWWW g WWWMMMM zeolltmodlflkas

275
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256
222 \‘ 27,6
196 |
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&y ‘LH ” . standar KOH
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Gambar 4.3 Grafik overlay poladifrakss XRD (Umam, 2018)

4.2 Proses Konvers Biodiesel dengan Varias Suhu Reaksi

Konversi biodiesel dapat dilakukan melalui tahap reaks esterifikas dan

transesterifikasi. Reaks esterifikasi dilakukan pada awal perlakuan sebaga usaha

untuk mengurangi kadar asam lemak bebas dalam bahan baku pembuatan

biodiesal seperti minyak nabati, lemak hewani, maupun minyak jelantah (Kartika

dan Widyaningsing, 2012). Sedangkan reaks transesterifikasi dapat |angsung
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dilakukan apabila kandungan asam lemak bebas pada bahan baku mencapai < 2%,
jika tidak maka saponifikasi atau reaks penyabunan akan terjadi (Enggawati dan
Ediati, 2013). Kadar asam lemak bebas pada minyak jarak sebagai bahan baku
dalam pendlitian ini adalah 0,08%, sehingga proses konversi biodiesel dapat
langsung dilakukan dengan tahap reaksi transesterifikasi.

Konversi minyak jarak menjadi ester akan optimal dengan naiknya suhu dan
konsentrasi katalis. Konvers tidak lagi bertambah wal aupun kedua faktor tersebut
ditingkatkan apabila suhu dan konsentras katalis telah mencapai batas tertentu.
Naiknya suhu reaks akan memperbesar kandungan ester yang dihasilkan
(Kusumaningsih, dkk., 2006). Oleh karena itu pada penelitian ini dilakukan
variasi suhu reaksi 55 °C, 60 °C dan 65 °C.

Proses konversi biodiesel dilakukan dalam reaktor refluks selama 7 jam
dengan suhu reaksi yang divariasi. Kusuma, dkk. (2013) melakukan reaksi
transesterifikasi minyak jarak selama 2 jam pada suhu 60 °C memperoleh hasil
konversi sebanyak 96,44 %. Semakin lama waktu reaksi konversi yang dihasilkan
semakin besar (Aziz, 2007). Reaktan berupa minyak jarak (castor oil) dan
metanol dengan rasio molar 1:15. Metanol merupakan jenis alkohol yang lebih
reaktif dan penggunaannya 1,4 kali lebih sedikit daripada etanol (Aziz, 2007).
Selain berperan sebagai reaktan, metanol juga berperan sebagal pelarut protik
yang dapat menyeimbangkan anion yang terbentuk dari katalis setelah
melepaskan proton (dari situs asam Bronsted katalis) (Kartika dan Widyaningsih,
2012). Katalis heterogen KOH/Zeolit yang telah dimodifikasi dan dikarakterisasi

kemudian digunakan sebagal katalis.



42

(1) K,0 + 2CH;0H ~—= 2KCH;0 + H" + OH
KCH;0 = K' + O
R —CH-;
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Gambar 4.4 Mekanisme reaksi transesterifikas (Kusuma, dkk., 2013)

Tahap selanjutnya yaitu pembentukan metil ester oleh ion metoksida dan
trigliserida (Gambar 4.4). lon metoksida mampu menyerang C=0 (karbonil) pada
trigliserida karena merupakan nukleofil kuat yang sangat reaktif. Ketika elektron
dari atom O metoksida menyerang atom C karbonil, ikatan phi (m) karbonil akan
putus dan membentuk zat antara tetrahedral dengan atom O bermuatan negatif
(reaksi 2). Zat antara ini tidak stabil, sehingga akan terjadi penataan ulang
elektron pada gugus karbonil. Kemudian pelepasan leaving group (gugus pergi)
akan terjadi dan menghasilkan metil ester serta digliserida bermuatan negatif
(reaksi 3). lon digliserida akan menyerang atom H pada metanol karena sangat

reaktif akibat kelebihan elektron. Reaks ini menghasilkan digliserida dan ion
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metoksida (reaksi 4). Reaks 2-4 akan terulang hingga diperoleh 3 mol metil ester
dan 1 mol gliserol.

Produk hasil konversi biodiesel dipisahkan dari produk sampingnya yaitu
gliserol dengan ekstraksi cair-cair. Metil ester (biodiesel) memiliki sifat kepolaran
yang berbeda dengan gliserol, dimana metil ester bersifat non-polar dan gliserol
bersifat polar. Pelarut yang digunakan adalah akuades yang bersifat polar.
Berdasarkan prinsip like dissolve like gliserol akan larut dalam akuades karena
memiliki sifat kepolaran yang sama sehingga interaksi antara keduanya lebih kuat.
Hasil pemisahan berupa dua lapisan, yaitu lapisan atas adalah metil ester dan

lapisan bawah adalah gliserol dan air.

4.3 AnalisisHasi| Reaksi
4.3.1 Analisis Komposis Metil Ester menggunakan Gas Chromatography-

Mass Spectrometry (GC-MS)

Tahap ini bertujuan untuk mengetahui banyaknya komponen dalam produk
hasil reaks berdasarkan banyaknya puncak pada kromatogram serta untuk
meramalkan struktur masing-masing komponen berdasarkan berat molekul dan
fragmentas yang dihasilkan dari spektra massa. Analisis ini dilakukan terhadap
masing-masing produk variasi suhu reaksi. Berdasarkan Gambar 4.5, diketahui
bahwa komposisi hasil reaks pada ketiga variasi suhu adalah sama, yaitu terdapat
sebanyak 7 senyawa metil ester. Intensitas tertinggi muncul pada waktu retensi
antara 35-37. Sedangkan senyawa pertama muncul pada waktu retensi antara 19-
20. Masing-masing puncak merupakan metil ester yang berbeda, sebagaimana

disebutkan dalam tabel 4.1.
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Gambar 4.5 Kromatogram metil ester hasil reaksi suhu (a) 55 °C; (b) 60 °C dan
(c) 65°C

Puncak dengan waktu retensi 19,3 memiliki kemiripan dengan standar metil

laurat (Webbook.NIST No. 229476) dengan puncak dasar pada m/z 74 (Gambar

4.6). Terlihat pada Gambar 4.7 bahwa puncak dasar terbentuk akibat fragmentas

B-cleavage atau penataan ulang Mc. Lafferty. Sedangkan fragmen-fragmen yang

lan terbentuk akibat pemutusan ikatan-ikatan karbon sesuai pola deret

hidrokarbon.
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Gambar 4.6 Spektra massa metil ester padatR 19,3
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Gambar 4.7 Dugaan polafragmentasi metil laurat (Hutami, dkk., 2012)

Puncak dengan waktu retensi 24,1 memiliki kemiripan dengan standar metil
miristat (Webbook.NIST No. 333719) dengan puncak dasar pada m/z 74 (Gambar
4.8). Terlihat pada Gambar 4.9 bahwa puncak dasar terbentuk akibat fragmentas
B-cleavage atau penataan ulang Mc. Lafferty. Sedangkan fragmen-fragmen yang

lain terbentuk akibat pemutusan ikatan-ikatan karbon sesuai pola deret

hidrokarbon.
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Gambar 4.8 Spektra massa metil ester padatR 24,1
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Gambar 4.9 Dugaan polafragmentasi metil miristat (Zahriyah, 2009)

Berdasarkan data spektra massa, puncak dengan waktu retens 28,5
memiliki puncak dasar pada m/z 74 (Gambar 4.10). Puncak ini memiliki pola
fragmentasi yang mirip dengan standar metil palmitat (Webbook.NIST No.
333716). Puncak dasar terbentuk akibat penataan ulang Mc. Lafferty dan puncak-
puncak fragmentasi lainnya terbentuk sesuai deret khas hidrokarbon (Gambar

4.11).
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Gambar 4.10 Spektra massa metil ester padatR 28,5
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Gambar 4.11 Dugaan polafragmentasi metil pamitat (Zahriyah, 2009)

Puncak dengan waktu retensi antara 31,9-32,0 memiliki pola fragmentasi
yang mirip dengan standar metil linoleat (Webbook.NIST No. 333205).
Berdasarkan data spektra massa sesua Gambar 4.12, senyawa ini memiliki
puncak dengan intensitas tertinggi atau disebut base peak pada fragmen 67 m/z.

Perkiraan pola fragmentasinya sesuai dengan Gambar 4.13, yaitu mengikuti pola

deret hidrokarbon.
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Gambar 4.12 Spektra massa metil ester padatR 31,9-32,0
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Gambar 4.13 Dugaan pola fragmentasi metil linoleat (Fajriyah, dkk., 20)

Berdasarkan Gambar 4.14, spektra massa dengan waktu retensi 32,0-32,1
memiliki kemiripan dengan standar metil oleat (Webbook.NIST No0.333597)
dengan puncak dasar pada m/z 55. Puncak dengan m/z 74 terbentuk akibat
penataan ulang Mc. Lafferty. Fragmen-fragmen yang lain terbentuk akibat
fragmentasi a-cleavage yaitu pemutusan pada atom karbon alfa (Ca) kemudian
dilanjutkan dengan fragmentasi sesuai deret khas hidrokarbon sesuai Gambar

4.15.
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Gambar 4.14 Spektra massa metil ester padatR 32,0-32,1




49

0 0
CHy(CHy)7-CH=CH-(CH,);-C ——3= | CHy(CH,);-CH=CH-(CH,),-C

m/z=296 OCHs m/z=296 OCH;
l -C(O)OCH,
\/ ] - [\/\/l - [CHg(CH2)7'CH:CH-(CH2)7
M/z=41 C3Hs" m/z=69 CsHg" m/z=235
/\/]
(base peak)

m/z= 55 C4H 7+

o +

CH3(CH2)7-CH:CH(CH2)4\H D i i <|3H
C ﬁ -OH3(CH,)-CH=CH(CH,),-CH=CH, &
| T e
m/z=296 HLCY /C\ 2C OCHs
C OCHj, m/z=74
H>

Gambar 4.15 Dugaan polafragmentasi metil oleat (Zahriyah, 2009)

Berdasarkan Gambar 4.16, spektra massa dengan waktu retensi 32,4-32,5
memiliki kemiripan dengan standar metil stearat (Webbook.NIST N0.291013)
dengan puncak dasar pada m/z 74. Puncak dasar terbentuk akibat penataan ulang
Mc. Lafferty. Fragmen-fragmen yang lain terbentuk akibat fragmentasi sesuai

deret khas hidrokarbon.
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Gambar 4.16 Spektra massa metil ester padatR 32,4-32,5
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Gambar 4.17 Dugaan pola fragmentasi metil stearat (Fajriyah, dkk., 2012)

Berdasarkan Gambar 4.18, spektra dengan waktu retensi antara 35,7-36,7

memiliki kemiripan dengan standar metil risinoleat (Webbook.NIST No. 229473)
dengan puncak dasar pada m/z 55. Ciri khas fragmentasi dari metil risinoleat
adalah munculya pucak dengan intesitas yang tiggi pada m/z 166 dan 55. Pucak

m/z 74 terbentuk akibat penataan ulang Mc Lafferty.

69 195 o0 37 245 ’F'“b_.'l m 294 31

T T L T T T T T !k e it T T T Ll | T T T
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300

Gambar 4.18 Spektra massa metil ester padatR 35,7-36,7
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Gambar 4.19 Dugaan polafragmentasi metil risinoleat (Amalia, 2016)

Berdasarkan data GC-M S ketiga varias suhu reaksi diatas, diketahui bahwa
semua reaksi menghasilkan metil ester dengan komposisi yang sama (Tabel 4.1).
Namun komposisi metil ester risinoleat berbeda di setiap variasi suhu. Suhu reaks
55 °C menghasilkan 91,83%, suhu 60 °C menghasilkan 86,74% dan suhu 65 °C
menghasilkan 85,06% metil ester risinoleat. Hasil tersebut menunjukkan bahwa
suhu optimum reaks transesterifikasi minyak jarak menggunakan katalis
K OH/Zeolit adalah pada suhu 55 °C.

Terdapat beberapa faktor yang mempengaruhi perbedaan waktu retensi
setigp senyawa. Faktor yang pertama yaitu panjang rantai metil ester. Semakin
panjang rantai karbon senyawa metil ester, semakin tinggi pula titik didihnya,
sehingga waktu retensinya semakin besar. Faktor kedua yaitu ikatan rangkap yang

terdapat dalam rantai karbon. Metil ester tidak jenuh (memiliki ikatan rangkap)
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mempunyai titik didih yang lebih rendah dan bersifat |ebih polar dibanding metil
ester jenuh dengan jumlah atom karbon yang sama. Semakin banyak ikatan
rangkap yang ada dalam metil ester, semakin rendah titik didihnya dan semakin
polar sifatnya sehingga lebih terdistribusi kedalam fase gerak dan memiliki waktu
retens yang lebih kecil. Perbedaan metil ester jenuh dan tidak jenuh juga dapat
dilihat dari pola fragmentasinya. Metil ester jenuh memiliki puncak dasar pada
m/z 74, sedangkan metil ester tidak jenuh memiliki puncak dasar bervariad,
seperti pada m/z 55 dan m/z 67.

Allah berfirman dalam Q.S a-Qamar ayat 49:

PAC . -

§ead o il o 2 JS70)
Artinya: Sesungguhnya kami menciptakan segala sesuatu menurut ukuran.

.~

Lafadz ,0&  “ukuran” dapat diartikan sebagai kadar (Qurthubi, 2009).
Allah mencipta;kan segala sesuatu berdasarkan apa yang telah ditetapkan ilmu-
Nya. Tidak ada satu peristiwa pun yang terjadi melainkan kehendaknya. Begitu
pula dengan kadar metil ester keseluruhan maupun metil ester dominan, yaitu
metil risinoleat yang diperoleh dalam penelitian ini, sudah atas kehendak Allah

SWT.

Tabel 4.1 Komposis metil ester ketiga variasi suhu berdasarkan data GC-MS

tR % % %

55°C 60 °C 65 °C

area area area
19,3 Metil Laurat 0,25 Metil Laurat - Metil Laurat 0,33
241 Metil Miristat - Metil Miristat - Metil Miristat 0,12
28,5 Metil Palmitat 2,26  Metil Palmitat 2,28  Metil Palmitat 1,97
31,9-32,0 Metil Linoleat 1,76  Metil Linoleat 4,45 -
32,0-32,1  Metil Oleat 1,48 Metil Oleat 3,20 Metil Oleat 10,51
32,4-325 Metil Stearat 1,99 Metil Stearat 3,22 Metil Stearat 1,83
35,7-36,7 Metil Risinoleat 91,41 Metil Risinoleat 86,16 Metil Risinoleat 84,36
38,8390 - 069 - 058 - 0,70

39,0-391 - 044 - 012 - 0,18
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4.3.2 Analisis Kualitas Biodiesel

Kualitas biodiesel secara fisik perlu dianalisa kemudian dibandingkan
dengan Standar Nasional Indonesia (SNI) karena berpengaruh terhadap kinerja
mesin diesel itu sendiri. Diantara kualitas fisik yang dianalisa dalam penelitian ini
adalah densitas, viskositas, kadar air dan asam lemak bebas. Densitas berkaitan
dengan massa jenis metil ester produk yang memiliki nilai lebih kecil daripada
massa jenis minyak sebelum reaksi. Viskositas berkaitan dengan kesesuaian
kekentalan cairan terhadap mesin diesel. Ketika viskositas cairan terlalu rendah
akan menimbulkan kebocoran pada pipa injeksi, sedangkan apabila viskositas
cairan terlalu tinggi dapat membuat atomisas bahan bakar dan udara menjadi
kurang baik yaitu berupa evaporasi yang lebih miskin sahingga pembakaran
menjadi tidak sempurna. Angka asam berpengaruh pada peningkatan lgju korosi
dari mesin. Menurut Laila dan Oktavia (2017), nilai angka asam dan viskositas
yang terlalu tinggi dapat merusak performa mesin. Kadar air yang terlalu tinggi
dalam biodiesel dapat menyebabkan terjadinya reaks hidrolisis yang kemudian
akan meningkatkan kadar asam lemak bebas. Tabel 4.2 berikut menunjukkan data

hasil analisa kuaitas fisik biodiesd!.

Tabd 4.2 Data hasil analisa kualitas biodiesel

. Suhu SNI
Karakteristik 55 9C 60°C 65°C

Densitas (kg/m°) 955,6 961 966 850-890

Viskositas (mm?/s) 6,88 14,03 13,493 2,3-6,0

Kadar air (%) 16,4 3 5,2 0,05

Angka asam (mg- 0,16 0,64 032  Maks 05

KOH/g)

Berdasarkan Tabel 4.2, diketahui bahwa ketiga karakteristik kualitas fisik

biodiesel (densitas, viskositas dan kadar air) masih belum memenuhi standar SNI
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karena berada diatas ambang batas yang telah ditentukan. Ha ini dapat
disebabkan karena proses pemurnian yang kurang sempurna sehingga
mengakibatkan kadar air yang masih cukup tinggi. Kadar air yang cukup tinggi
dalam produk biodiesel tentu berpengaruh terhadap densitas dan viskositasnya.
Namun, hasil uji angka asam telah memenuhi standar SNI pada suhu 55 °C dan 65
°C. Berdasarkan hasil tersebut dapat disimpulkan bahwa perlu dilakukan proses

pemurnian yang lebih maksimal.



BABV

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, diperoleh kesimpulan sabagai

berikut:

1

5.2

Ketiga varias suhu mengandung senyawa metil ester yang sama, yaitu metil
laurat, metil miristat, metil palmitat, metil linoleat, metil oleat, metil stearat
dan metil risinoleat. Kadar metil ester risinoleat semakin besar ketika suhu
reaksi semakin rendah. Kadar metil ester risinoleat pada suhu 55 °C, 60 °C
dan 65 °C masing-masing adal ah sebesar 91,14%, 86,16% dan 84,36%.

Densitas biodiesel untuk suhu resksi 55 °C, 60 °C dan 65 °C adalah 955,6
Kg/m®, 961 Kg/m® dan 966 Kg/m®>. Nilai viskositas untuk suhu reaksi 55 °C,
60 °C dan 65 °C adalah 6,88 mm?/s, 14,03 mm?/s dan 13,43 mm?/s. Kadar air
untuk suhu reaksi 55 °C, 60 °C dan 65 °C adalah 16,4 %, 3 % dan 5,2 %.
Angka asam untuk suhu reaksi 55 °C, 60 °C dan 65 °C adalah 0,16 KOH/qg,
0,64 KOH/g dan 0,32 KOH/g. Karakteristik biodiesel berupa densitas,
viskositas dan kadar air tidak memenuhi standar SNI. Namun angka asam

telah memenuhi standar SNI kecuali pada suhu 60 °C.

Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, saran untuk peneliti selanjutnya

adalah perlu dilakukan kalsinasi zeolit modifikasi pada temperatur yang lebih

tinggi dari 450 °C serta perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai

pemakaian kembali katalis (reuse catalyst).
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Lampiran 1

Diagram Alir

1. Preparas katalis heter ogen K,0/zeolit

Zeolit alam

- Diayak menggunakan ayakan mesh 200

- Diayak zeolit yang lolos dengan ayakan mesh 230, diambil zeolit
yang tidak lolos ayakan

- Ditimbang 100 g zeolit ukuran 200-230 mesh

- Direndam dalam 200 mL HCL 6M selama 4 jam dan distirer

- Dicuci dengan akuades hingga pH netral

- Dioven pada suhu 120 °C selama 24 jam

- Dikalsinasi padasuhu 450 °C selama 4 jam

[ Zeolit aktivasi |
- Ditambahkan larutan KOH 50% (25 g/50 mL)
- Diultrasonik pada 43 kHz selama 10 menit

- Dioven pada suhu 60 °C sampai kering
- Dikalsinasi padasuhu 450 °C selama 4 jam

[ Zeolit modifikas ]

2. Reaks Transesterifikas

[ Minyak jarak kepyar ]

- Dimasukkan 12 mL metanol dan 3,26 gram Katalis termodifikasi
kedalam aat refluks

- Dipanaskan dengan variasi suhu 55, 60 dan 65 °C sambil distirer

- Ditambahkan 20 mL minyak jarak secara perlahan

- Dipisahkan katalis dari produk dengan dekantasi

[Produkhasilreaksi ] [Katalils ]




[ Produk hasil reaks ]

- Dimasukkan kedalam corong pisah
- Dipisahkan lapisan atas dari gliserol

'R

L apisan atas ] [ Gliserol ]

- Ditambahkan akuades hangat

- Dibuang lapisan air dan diambil lapisan metil ester

- Dimasukkan lapisan metil ester kedaam beaker glass dan
ditambahkan Na,SO, anhidrat secukupnya

Biodiesel

3. Karakterisas Minyak Sebelum dan Sesudah Reaksi

a) Analisis Densitas

Sampel

Dioven picnometer

Ditimbang picnometer kering

- Ditambahkan sampel ke dalam picnometer secara perlahan sampai
penuh kemudian ditutup

- Dibersihkan sisa sampel diluar dinding picnometer dengan tisu

- Ditimbang picnometer berisi sampel

- Dihitung densitas sampel

Hasi|



65

b) AnalisisViskositas

[ Viskosi meter]

Hasi|

Dibersihkan viskosimeter ostwald dengan aseton kemudian
dikeringkan dengan bantuan pengering

Dipipet 5 mL akuades ke dalam viskosimeter sasmpai di atas tanda
atas

Dibiarkan cairan turun dan dicatat waktu yang diperlukan cairan
untuk melewati 2 tanda pada viskosimeter

Dibersihkan viskosimeter dengan aseton kemudian diulangi langkah-
langkah diatas untuk masing-masing sampel hasil reaksi

transesterifikas

c) AnalissKadar Air

[ Cawan porselain]

Dioven cawan porselain kosong pada suhu 110 °C selama 15 menit
Didinginkan dalam desikator

Dimasukkan 5 gram minyak/biodiesel kedalam cawan

Dioven pada suhu 110 °C selama 4 jam

Ditimbang dan dihitung kadar air

@
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d) AnalisisAsam Lemak Bebas (AL B)
1) Standarisasi NaOH

[ Asam oksalat 0,1 M]

- Dipipet 10 mL asam oksalat 0,1 M ke dalam erlenmeyer
- Ditambahkan indikator PP sebanyak 1 mL
- Dititrasi dengan NaOH sampai titik akhir titras

- Dicatat volume titran

Hasil

2) AnalissALB pada Sampel

Sampel

- Ditimbang 3,525 g sampel dan dimasukkan kedalam erlenmeyer

- Ditambahkan 25 mL etanol 95% dan ditambahkan 1 mL
indikator PP

- Dititrasi dengan larutan NaOH sampai titik akhir titrasi

- Dicatat volume titran

Hasi|



1. Pengenceran HCI 6M
Diketahui: %stok HCI
p HCI 37%
Mr HCI
V.HCI6 M
Ditanya: V. HCl 37%.....7
Jawab:
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Lampiran 2

Perhitungan

1 37%

: 1,19 Kg/L = 1190 g/L
: 36,5 g/mol

: 500 mL

- Massa 1 L HCl pekat = p x v=1190 g/L x 1 L = 1190 gram

- MassaHCI dalam 1 L larutan pekat = 37 % x 1190 g = 440,3 gram
. M HCI 37% = m/Mr = 440,3 g/ (365 g/mol) x 1 L = 12,06 M

- Pengenceran HCI menjadi 6M

MixXVi=Myx V>

12,06 M x V1 =6 M x 500 mL

3000

Vi1=—"—— mL =248,75mL

12,06

- Jadi, volume HCI 37% yang diperlukan untuk membuat 500 mL HCI 6M
adalah sebanyak 248,75 mL

2. Volume Metanol

Diketahui: perbandingan mol (minyak:metanol) : 1:15

Mr minyak jarak : 928,3 g/mol
p minyak jarak : 0,96 g/mL
Mr metanol : 32 g/moal

p metanol 10,79 g/mL
V. minyak jarak : 100 mL

Ditanya: V. Metanal....?



Jawab:
Massa minyak

m
=— & m=pXxV
p < p

=0,96 g/mLx20mL=19.2¢g

_ m 192 g
mol minyak = —

= e Se_“Bgo
VIV T g g

perbandingan mol = 1:15
mol metanol (n) = 15 x mol minyak
=15x 0,02 mol = 0,3 mol
massa metanol = n x Mr metanol
=0,3 mol x 32 g/mol =9,6 g

volume metanol

- =028 _oismL
P=3 <ﬂv_p_O,TfJg/mL_ ST
3. % katalis

Diketahui: massaminyak = 19,2 g
Ditanya: 17% minyak (b/b).....?

17
Jawab: Too X 19,2 g = 3,264 g (katalis)

4. Pembuatan NaOH 0,1 M
Diketahui: Mr NaOH : 40 g/mol
V. NaOH : 250 mL
M. NaOH :0,I M
Ditanya: massa NaOH......?
m 1000
Jawab: M =E X =

m 1000
40 g/mol * 250 mL

01M=

m=1g



5. Perhitungan Densitas
P=yv
a) Suhu 55 °C

p="7789 _ 09556 gimL = 955,6 Kg/m®

b)  Suhu65°C

p="529 _ 0,966 gimL = 966 Kg/m?®

C) Akuades

_524g

P=%r ~ L0438 gmL

6. Perhitungan Kadar Air

_ W2-W3
Kadar air (%) :m x 100 %

W1= berat cawan
W2= berat cawan+sampel sebelum dioven

W3= berat cawan+sampel setelah dioven

a) Suhu55°C
_ 64,58-63,76
Kadar air (%) =—————— x 100 % = 16,4 %
64,58—-59,58

b) Suhu 65°C
64,60—64,34

Kadar air (%) Zm x 100 % =5,2%

7. Perhitungan Viskositas
Diketahui:p sampel = 0,9556 g/mL tsampel =77,2s
pair=1,048 g/mL tar=10,7s
nair=1cP
Ditanya: n sampel dan viskositas kinematik (vK) sampdl ....?



Jawab:
o= p sampel x t sampel x n air
 Sampe= p air x t air
a) Suhu 55 °C
0,9556% x772sx1cP
N 10488 x107s
mL
73,77232 3
= m cP =6,57883 cP = 6,57883 x 10“ g/lcm.s
n 657883x1072 Cfl -
VK =— = = 56,8845 x 10 cm?/s = 6,8845 mm?/s
p 0,9556 g/cm?3
b) Suhu 60 °C
0,961%1- 157,35 x 1 cP
M= 10488 x10,75
mL
1511653 B
=————cP=13,48cP=13,48x 10“ g/lcm.s
11,2136
n 13,48x1072 mﬁ -
VK =— = = 14,03 x 102 cm?/s = 14,03 mm?/s
p 0,961 g/cm3
c) Suhu 65 °C
0,966%1‘ 151,35 x 1 cP
N 1 048-E x 1075
mL
146,1558 5
=———— cP=13,034 cP=13,034 x 10“ g/cm.s
11,2136
n 13,034x1072 %
VK =— = €S — 13,493 x 102 cm?/s = 13,493 mm?/s
p 0,966 g/cm?3

8. Perhitungan Angka Asam

v NaOH x N NaOH x BM asam lemak dominan
WALB = m sampel x 1000 =100

BM KOH
BV asam lemak:10

Angkaasam = %ALB x

70



a) Suhub5°C

0,1mLx0,1N x 29846

%ALB = x 100 %
3,525x 1000

2,9846
= x 100 % = 0,085 %
3525

Angk = 0,085 M_UUSS 1,879 = 0,1597
ngraasam =5, X298,46g/m01 . Sgathinhe

b) Suhu 60°C

04mLx0,1N x 298,46

%ALB = x 100 %
3,525x 1000

11,9384
= x 100 % = 0,339 %
3525

Angk =0,339 M_OBQ 1,879 = 0,637
e e e ol T o

c) Suhu65°C

02mLx0,1N x 298,46

%ALB = x 100 %
3,525x 1000

85,9692 ‘
= x 100 % = 0,169 %
3525

56,1 g/mol :
Angkaasam = 0,169 X — =(,169 x 1,879 = 0,317
298,46 g/mol
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Lampiran 3
Hasil Karakterisass GC-MS

0
1. Suhu557°C
<6,000,000 = TIq
20.0 30.0 39.0
min
Peak Report TIC
Peak# R.Time L. Time F.Time Area  Area% Height Height% A/H Mark Name
1 19.356 19.292 19417 4244647 0.25 1202657 1.50 352 Mi
2 28.496 28.325 28.608 37757469 226 8372214 10.45 450 Ml
3 31.945 31L.717 32.000 29535363 1.76 5132088 641 538 MI
Bl 32.081 31.975 32242 24687018 1.48 8509663 10.62 292 Ml
5 32.453 32,358 32517 33328987 1.99 7540254 941 441 Ml
6 36.329 35.258 36.550 1525244866 91.14 44263526 55.26 3445 MI
7 38.907 38.808 38.967 11497479 0.69 2880264 3.60 396 Ml
8 39.024 38.967 39.108 7288042 0.44 2200343 275 334 Ml
1673583871 100.00 80101009  100.00
<< Target >>

Line#:1 R.Time:19.358(Scan#:1124) MassPeaks:67
RawMode:Averaged 19.350-19.367(1123-1125) BasePeak:74.00(293171)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
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| Wl o, e | )
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101 1ns 129 | 157 . 183 07 24

n

<< Target >>

Line#:2 R.Time:28.500(Scan#:2221) MassPeaks:135
RawMode:Averaged 28.492-28.508(2220-2222) BasePeak:74.00(1762852)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1

100

41
7 143
0 l.l Boddoadoo s ™ P g m w w W w 7
10 30 50 70 9% 110 130 150 170 120 210 230 250 270

<< Target >>

Line#:3 R.Time:31.942(Scan#:2634) MassPeaks:126
RawMode:Averaged 31.933-31.950(2633-2635) BasePeak:67.05(717527)
BG Mode:Calc. from Peak Group | - Event |

100+

<< Target >>

Line#:4 R.Time:32.083(Scan#:2651) MassPeaks:171
RawMode:Averaged 32.075-32.092(2650-2652) BasePeak:55.05(737053)
lBgMude:Calu from Peak Group 1 - Event |




<< Target >>

Line#:5 R.Time:32.450(Scan#:2695) MassPeaks:154
RawMode:Averaged 32.442-32 458(2694-2696) BasePeak:74.00(1472416)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event 1
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100 .
£7
43
4
| g ¢
30 oLl ol et s 129 | asr g ass 19 23 sy 2a M5 g g M8 335
20 40 60 8 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340
<< Target >>
Line#:6 R Time:36.325(Scan#:3160) MassPeaks:211
RawMode:Averaged 36.317-36.333(3159-3161) BasePeak:55.05(4620880)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
100
7] 4 alt o 124 166
137 148
e T A 6 195 230 237 248 263 29 24 i
20 40 60 8 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300
<< Target >>
Line#:7 R.Time:38.908(Scan#:3470) MassPeaks:147
RawMode:Averaged 38.900-38.917(3469-3471) BasePeak:55.05(313135)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
100
] 194
lm_z m 244 291 22
20 200 220 240 260 280 300 = 320
<< Target >>
Line#:8 R Time:39.025(Scan#:3484) MassPeaks:149
RawMode:Averaged 39.017-39.033(3483-3485) BasePeak:155.10(268635)
BG Mode:Calec. from Peak Group 1 - Event |
100 -
55
4 7 71 pos 1 118 i
. L.'J’ o ll'1 . | 21 245 w9
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280
)
2. Suhu 65°C
[60,000,000 Tiq
1 o n \A_A_AL
200 100 390
min
Peak Report TIC
Peaks# R.Time 1. Time F.Time Area  Area% Height Height% A/H Mark Name
1 19.379 19.283 19.442 10680937 0.33 2870776 261 3T Ml
2 24.136 24.075 24200 3887182 0.12 1112732 1.01 349 MI
3 28.548 28.358 28.675 63801746 1.97 11735833 10.66 543 Ml
4 32.182 31.750 32342 340531901 10.51 19399445 17.62 1754 Ml
5 32.526 32392 32.692 59213161 1.83 10254305 931 577 Ml
6 36.716 35.375 36.867 2733061674 8436 56099133 50.96 4871 Ml
7 39.041 38.908 39.092 22575996 0.70 4979307 452 449 Ml
8 39.166 39.067 392902 5945881 0.18 3637250 330 1.66 Ml
3239698478 100.00 110088781 100.00
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<< Target >>

Line#:1 R.Time:19.375(Scan#:1126) MassPeaks:89
RawMode:Averaged 19.367-19.383(1125-1127) BasePeak:74.05(697796)
B&Mude:Calc. from Peak Group 1 - Event |

41
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: Lk Wk ek fviad b T bty b b it ot ghela e bt b T T e i ol sty (ardkd ol Lubhl b oy R
10 20 30 40 50 60 70 80 9 100 110 120 IiO Illil) 150 Ie!ﬁ 170 180 190 200 210
<< Target >>
Line#:2 R.Time:24.133(Scan#:1697) MassPeaks:72

RawMode:Averaged 24.125-24.142(1696-1698) BasePeak:74.05(250762)
BG Mode:Cale. from Peak Group | - Event |
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<< Target >>

Line#:3 R.Time:28.550(Scan#:2227) MassPeaks:141
RawMode:Averaged 28.542-28.558(2226-2228) BasePeak:74.05(2434378)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event |
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<< Target >>

Line#4 R.Time:32.183(Scan#:2663) MassPeaks:213
RawMode:Averaged 32.175-32.192(2662-2664) BasePeak:55.05(1525060)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
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<< Target >>

Line#:5 R.Time:32.525(Scan#:2704) MassPeaks:155
RawMode:Averaged 32.517-32.533(2703-2705) BasePeak:74.05(201 1465)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event |
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<< Target >>

Line#:6 R.Time:36.717(Scan#:3207) MassPeaks:216
RawMode:Averaged 36.708-36.725(3206-3208) BasePeak:55.10(5347078)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event |

100




<< Target >>
Line#:7 R.Time:39.042(Scan#:3486) MassPeaks:163

RawMode:Averaged 39.033-39.050(3485-3487) BasePeak:55.05(570876)

BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
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20 40 160

<< Target >>
Line#:8 R.Time:39.167(Scan#:3501) MassPeaks:137

180 200

RawMode:Averaged 39.158-39.175(3500-3502) BasePeak:155.10(632832)

BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event |
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Lampiran 4
Dokumentasi

Pencucian zeolit alam dengan akuades Modifikas zeolit

Zeolit setelah kalsinasi Analisa kadar FFA



