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INTISARI

Pristiyani, R., 2015. Sintesis Biodiesel dan Fuel Bioadditive Triasetin Secara
Simultan dengan Metode Interesterifikasi Minyak Jarak (Jatropha curcas).
Tugas Akhir, Teknik Kimia, Fakultas Teknik, Universitas Negeri Semarang.
Pembimbing Dr. Ratna Dewi Kusumaningtyas, S.T., M.T.

Penggunaan sumber energi di Indonesia masih didominasi oleh bahan bakar
minyak dibandingkan dengan sumber energi yang lain. Minyak bumi bersifat non-
renewable dan diperkirakan akan habis dalam jangka waktu 23 tahun. Salah satu
sumber bahan bakar alternatif yang berpotensi untuk dikembangkan di Indonesia
adalah bahan bakar bersumber minyak nabati, seperti biodiesel. Untuk
memproduksi biodiesel secara ekonomis, digunakan bahan baku non pangan
seperti minyak jarak pagar melalui reaksi transesterifikasi (rute alkohol). Akan
tetapi proses ini akan menghasilkan produk samping berupa gliserol sehingga
perlu adanya proses separasi. Pada penelitian ini, dilakukan sintesis biodiesel
melalui reaksi interesterifikasi (rute non alkohol) menggunakan etil asetat sebagai
penyuplai gugus alkil. Penelitian ini dititikberatkan pada sintesis biodiesel tanpa
gliserol melalui reaksi interesterifikasi sehingga tidak perlu adanya proses
separasi. Adapun keuntungan lain dari reaksi interesterifikasi adalah terbentuknya
produk samping berupa triasetin yang dapat digunakan sebagai aditif pada bahan
bakar.

Pada penelitian ini dilakukan analisis bahan baku untuk mengetahui
karakterisitik minyak jarak pagar sebelum disintesis menjadi biodiesel. Metode
sintesis yang digunakan pada penelitian ini terdiri dari dua tahap reaksi, yaitu
netralisasi dan interesterifikasi. Netralisasi merupakan reaksi antara asam lemak
bebas pada minyak jarak pagar dengan Na,CO3 jenuh membentuk sabun. Proses
ini bertujuan menurunkan kadar asam lemak bebas pada minyak jarak pagar
menjadi kurang dari 2%. Reaksi interesterifikasi bertujuan untuk mengkonversi
trigliserida menjadi biodiesel, dilakukan dengan variasi konsentrasi katalis KOH
0,5%, 0,75%, 1%, dan 1,25% berat katalis/berat minyak. Rasio mol etil asetat-
minyak jarak dipelajari pada variasi 6:1, 9:1, 15:1, 30:1 dan 60:1. Reaksi
interesterifikasi dilakukan dengan variasi suhu 60°C dan 70°C, dengan lama reaksi
1, 3, 6 dan 8 jam.

Hasil analisis bahan baku menunjukkan bahwa minyak jarak pagar memiliki
kandungan asam lemak bebas sebesar 0,8907%. Setelah dilakukan proses
netralisasi kadar asam lemak bebas pada minyak jarak pagar turun hingga 0,17%.
Pada penelitian ini, yield biodiesel meningkat seiring dengan peningkatan suhu
reaksi dan waktu. Namun setiap kenaikan konsentrasi katalis dan kenaikan rasio
mol reaktan yield biodiesel menurun. Kondisi optimum pada penelitian ini
diperoleh pada konsentrasi katalis 0,5%, rasio mol etil asetat-minyak jarak 6:1,
suhu reaksi pada 70°C dan waktu reaksi selama 6 jam, dengan yield biodiesel
sebesar 13,79%. Biodiesel yang dihasilkan belum sesuai dengan standar SNI
sehingga perlu dilakukan evaluasi penelitian lebih lanjut.
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Seiring dengan perkembangan peradaban manusia, tingkat kebutuhan energi
juga semakin meningkat baik pada sektor industri, transportasi maupun rumah
tangga. Berdasarkan data dari Kementerian Energi dan Sumber Daya Mineral
(2006) dalam Blueprint Pengelolaan Energi Nasional 2006-2025 sesuai Peraturan
Presiden Nomor 5 Tahun 2006, kebutuhan energi di Indonesia pada tahun 2005
dipenuhi oleh bahan bakar minyak/BBM (60%), gas (16%), batubara (12%),
listrik (11%), dan LPG (1%). Penggunaan sumber energi di Indonesia masih
didominasi oleh bahan bakar minyak dibandingkan dengan sumber energi yang
lain. Minyak bumi terbentuk dari penguraian senyawa-senyawa organik dari jasad
mikroorganisme jutaan tahun yang lalu baik di dasar laut maupun di darat
(Prasetyo, 2013). Proses penguraian yang berjalan lambat menyebabkan minyak
bumi terbentuk dalam jangka waktu yang sangat lama, oleh karena itu minyak
bumi bersifat non-renewable atau tidak dapat diperbarui.

Menurut Kementerian Energi dan Sumber Daya Mineral (2006), sumber
energi fosil berjenis minyak yang tersedia mencapai 86,9 milliar barel dan
cadangannya mencapai 9,1 milliar barel, sedangkan kapasitas produksi mencapai
387 juta barel per tahun. Kondisi tersebut menyebabkan semakin menipisnya
ketersediaan minyak bumi, sehingga diperkirakan cadangan minyak bumi akan
habis dalam jangka waktu 23 tahun. Sementara itu, jenis energi fosil yang lain,
yaitu gas diperkirakan akan habis dalam jangka waktu 62 tahun. Sedangkan batu
bara diperkirakan akan habis dalam jangka waktu yang lebih lama, yaitu 146
tahun. Ketersedian berbagai jenis energi fosil dan produksinya dapat dilihat pada
Tabel 1.1 berikut.



Tabel 1.1 Potensi Energi Nasional Tahun 2005

Jenis Energi Sumber Cadangan Produksi Rasio
Fosil Daya Cadangan/Produksi
(Tahun)

Minyak 86,9 miliar 9,1 miliar 387 juta 23

barel barel barel
Gas 384,7 TSCF 1858 TSCF 2,95 TSCF 62
Batubara 58 miliar 19.3 miliar 132 juta ton 146

ton ton

Sumber: (Kementrian Energi dan Sumber Daya Mineral, 2006)

Terjadinya krisis energi, terutama bahan bakar minyak menyebabkan
berbagai kalangan semakin intensif melakukan penelitian dalam rangka untuk
mencari bahan bakar alternatif pengganti minyak yang bersifat renewable atau
dapat diperbarui. Salah satu sumber bahan bakar alternatif yang berpotensi untuk
dikembangkan di Indonesia adalah bahan bakar bersumber minyak nabati atau
biofuels, seperti biodiesel. Biodiesel merupakan nama yang diberikan untuk bahan
bakar yang terdiri dari mono-alkil ester yang berasal dari asam lemak. Biodiesel
dikenal sebagai bahan bakar yang ramah lingkungan dan menghasilkan emisi gas
buang yang relatif lebih bersih dibandingkan bahan bakar konvensional. Biodiesel
tidak beracun, bebas dari belerang, aplikasinya sederhana dan berbau harum
(Haryahto, 2002).

Biodiesel dapat diproduksi dari bahan baku yang bersifat edible maupun
non-edible. Bahan baku edible merupakan bahan baku yang masih bisa diolah
untuk kebutuhan pangan, seperti minyak kelapa sawit, minyak kedelai, dan
minyak kacang tanah. Adapun bahan baku yang bersifat non-edible adalah bahan
baku yang tidak bisa dimanfaatkan untuk kebutuhan pangan, seperti minyak jarak,
minyak jelantah dan minyak karet. Menurut Kuncahyo (2013), bahan baku yang
berpotensi untuk dijadikan suplemen bahan bakar motor diesel di Indonesia
adalah minyak jelantah, minyak kelapa sawit, minyak kelapa, minyak jarak pagar,

minyak karet dan minyak alga. Potensi terbesar dari 6 jenis bahan baku tersebut



adalah minyak jarak dengan produksi 557842 barel biodiesel, dan disusul dengan
minyak dari bahan baku lain, yang dapat dilihat pada Tabel 1.2 berikut.

Tabel 1.2 Produktivitas Minyak

Bahan Baku Lahan Berpotensi  Produktifitas Besar Produksi
Biodiesel
Minyak Jelantah  Kawasan Indonesia 6,43 juta 45515
ton/tahun
Kelapa Sawit 12.400.000 ha 5.000 kg/ha 438876
Kelapa 3.860.000 ha 2.260 kg/ha 238455
Jarak Pagar 49.531.700 ha 1.590 kg/ha 557482
Karet 524.600 ha 217 kg/ha 3989,6
Alga 700.000 ha 58.700 I/ha 258867

Sumber : (Kuncahyo, 2013)

Pada umumnya, produksi biodiesel dilakukan melalui  reaksi
transesterifikasi antara trigliserida dalam minyak nabati dengan alkohol rantai
pendek menggunakan katalis basa (alkali). Produk utama yang dihasilkan dari
reaksi ini adalah metil ester asam lemak (Fatty Acil Methyl Ester/FAME) atau
biodiesel, sedangkan produk sampingnya berupa gliserol. Proses ini banyak
dikembangkan karena relatif mudah dilakukan dengan suhu dan tekanan rendah,
dalam waktu yang singkat dan menghasilkan yield yang relatif tinggi. Namun
proses ini mempunyai kelamahan, yaitu reaksi transesterifikasi tidak cocok
digunakan untuk minyak yang mengandung asam lemak bebas lebih dari 2%
(Ramadhas dkk, 2005). Asam lemak bebas akan bereaksi dengan katalis basa
sehingga terjadi reaksi saponifikasi dengan produk berupa sabun. Sedangkan
reaksi transesterifikasi akan menghasilkan produk samping berupa gliserol. Sabun
yang terbentuk dari reaksi saponifikasi akan mengakibatkan rumitnya pemisahan
biodiesel dengan gliserol. Oleh karena itu, diharapkan adanya solusi untuk

meminimalkan jumlah produk samping yang terbentuk (gliserol).



Salah satu metode yang digunakan untuk mengatasi permasalahan tersebut
adalah sintesis biodiesel menggunakan rute non-alkohol yaitu dengan metode
reaksi interesterifikasi. Dalam sintesis biodiesel rute alkohol (transesterifikasi),
alkohol (metanol) berfungsi sebagai penyuplai gugus alkil. Sementara itu, dalam
sintesis biodiesel rute non-alkohol (interesterifikasi) digunakan metil asetat atau
etil asetat sebagai penyuplai gugus alkil (Hermansyah, dkk., 2009). Keunggulan
produk yang dihasilkan oleh reaksi interesterifikasi adalah biodiesel dengan
kandungan triasetil gliserol (triasetin). Triasetin merupakan produk samping dari
reaksi interesterifikasi yang dapat digunakan sebagai aditif bahan bakar untuk
mengurangi knocking pada mesin mobil (Nuryoto, 2010). Oleh karena itu, dengan
metode reaksi interesterifikasi menggunakan etil asetat dapat dilakukan sintesis
biodiesel dan triasetin secara serentak dalam satu unit proses tanpa dilakukan
proses pemisahan. Hal ini sangat menguntungkan karena akan dihasilkan
biodiesel dengan kualitas yang lebih baik (mengandung zat aditif triasetin) dengan
konversi yang tinggi (Akbar, 2012).

Pada penelitian ini, sintesis biodiesel dilakukan melalui dua tahap reaksi
yaitu reaksi netralisasi untuk menurunkan kadar asam lemak bebas dan reaksi
interesterifikasi menggunakan etil asetat sebagai penyuplai gugus alkil untuk
mengkonversi trigliserida menjadi biodiesel. Sintesis biodiesel menggunakan rute
alkohol akan menghasilkan produk samping berupa gliserol, sehingga perlu
adanya proses separasi. Penelitian ini dititikberatkan pada sintesis biodiesel tanpa
gliserol melalui reaksi interesterifikasi sehingga prosesnya lebih ekonomis karena
tidak perlu adanya proses separasi. Adapun keuntungan lain dari reaksi
interesterifikasi adalah terbentuknya produk samping berupa triasetin yang dapat

digunakan sebagai aditif pada bahan bakar.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah dipaparkan sebelumnya, maka dapat
dirumuskan permasalahan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:
1. Bagaimana pengaruh konsentrasi katalis KOH pada reaksi interesterifikasi

terhadap yield biodisel?



2. Bagaimana pengaruh suhu pada reaksi interesterifikasi terhadap yield
biodiesel?

3. Bagaimana pengaruh waktu pada reaksi interesterifikasi terhadap yield
biodisel?

4. Bagaimana pengaruh rasio mol minyak jarak-etil asetat pada reaksi
interesterifikasi terhadap yield biodisel?

5. Bagaimana Kkarakteristik produk biodiesel sebagai bahan berdasarkan

pengujian menurut standar SNI1?

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan yang hendak dicapai dalam penelitian ini adalah:

1. Mengetahui pengaruh konsentrasi katalis KOH pada reaksi interesterifikasi
terhadap yield biodisel.

2. Mengetahui pengaruh suhu pada reaksi interesterifikasi terhadap yield
biodiesel.

3. Mengetahui pengaruh waktu pada reaksi interesterifikasi terhadap yield
biodiesel.

4. Mengetui pengaruh rasio mol minyak jarak-etil asetat pada reaksi
interesterifikasi terhadap yield biodiesel.

5. Mengetahui karakteristik produk biodiesel sebagai bahan bakar berdasarkan

pengujian menurut standar SNI.

1.4 Manfaat Penelitian
Manfaat penelitian ini untuk perkembangan ilmu pengetahuan dan teknologi
diantaranya adalah:

1. Memberikan informasi mengenai variabel yang berpengaruh dalam sintesis
biodiesel dan fuel bioaditif triasetin melalui reaksi interesterifikasi minyak
jarak.

2. Memberikan informasi mengenai kondisi optimum dalam sintesis biodiesel

dan fuel bioaditif triasetin melalui reaksi interesterifikasi minyak jarak.



3. Memberikan informasi mengenai teknologi baru dalam sintesis biodiesel
dengan rute non-alkohol melalui reaksi interesterifikasi menggunakan etil
asetat.

Manfaat penelitian ini dalam bidang pembangunan nasional diantaranya
adalah:

1. Memberikan kontribusi dalam mengolah hasil pertanian yang belum optimal
pemanfaatannya menjadi produk yang memiliki nilai ekonomis tinggi
berupa biodiesel bebas gliserol dan mengandung zat aditif triasetin.

2. Dapat membantu mengatasi krisis energi di Indonesia dengan adanya bahan

bakar yang bersifat renewable dan ramah lingkungan.



BAB |1
KAJIAN PUSTAKA

2.1 Minyak Nabati

Minyak dan lemak termasuk salah satu anggota dari golongan lipid. Lipid
merupakan senyawa biomakromolekul yang terdapat pada semua makhluk hidup
dengan fungsi biologis tertentu. Lipid tidak dapat larut dalam pelarut polar seperti
air, namun dapat larut dalam pelarut organik seperti kloroform, benzena dan eter
(Rahmani, 2008).

Minyak dan lemak dapat diklasifikasikan berdasarkan sumbernya sebagai
berikut:

1. Bersumber dari tanaman

a. Biji-bijian palawija, yaitu minyak jagung, minyak kapas, minyak wijen,

dan minyak kedelai.

b. Kulit buah tanaman tahunan, yaitu minyak zaitun dan minyak kelapa

sawit.

c. Biji-bijian dari tanaman tahunan, yaitu kelapa dan cokelat.

2. Bersumber dari hewani

a. Susu hewan peliharaan, yaitu lemak susu.

b. Daging hewan peliharaan, yaitu lemak sapi dan lemak babi.

c. Hasil laut, yaitu minyak ikan sardin dan minyak ikan paus (Ketaren,

1986).

Penyusun utama minyak dan lemak adalah trigliserida, yang merupakan
ester dari gliserol dan asam lemak rantai panjang. Apabila ketiga gugus alkohol
dari gliserol mengikat gugus metil dari asam lemak, maka esternya dinamakan
trigliserida. Kemudian apabila terdapat dua gugus alkohol dari gliserol yang
mengikat gugus asetil dan terdapat satu gugus alkohol, maka esternya dinamakan
digliserida. Dan apabila hanya ada satu gugus alkohol dari gliserol yang mengikat

gugus asetil dan dua gugus alkohol lainnya bebas, maka esternya dinamakan



monogliserida (Rahmani, 2008). Adapun struktur gliserida dapat dilihat pada
Gambar 2.1 berikut:

H
H Ll“ 0OCR’ CH: — OOCR’ CH;CH
R"COO é 3 R"COO —CH R"COO — CH
H— c: — QOOCR™ é‘H:OH CH,0H
H
Trigliserida Digliserida Monogliserida

Gambar 2.1 Struktur Gliserida

Trigliserida dalam minyak dan lemak bukan merupakan trigliserida
sederhana, yaitu tiga gugus hidroksil dalam gliserol berikatan dengan tiga asam
dari jenis yang sama. Minyak dan lemak terdiri dari trigliserida campuran yaitu
molekul gliserol yang berikatan dengan radikal asam lemak yang berbeda. Minyak
dan lemak yang telah dipisahkan dari jaringan asalnya juga mengandung sejumlah
kecil komponen selain trigliserida, yaitu lipid kompleks (lesitin, chepalin,
fosfatida), sterol, asam lemak bebas, lilin, pigmen yang terlarut dalam lemak, dan
hidrokarbon. Komponen tersebut mempengaruhi warna dan aroma minyak atau
lemak, serta berperan dalam proses ketengikan (Ketaren,1986).

Persenyawaan sterol yang terdapat dalam minyak terdiri dari kolesterol dan
fitosterol. Persenyawaan kolesterol umumnya terdapat dalam lemak hewani,
sedangkan fitosterol terdapat dalam minyak nabati. Berdasarkan sifat fisiknya,
perbedaan antara minyak dan lemak yaitu minyak berwujud cair pada suhu ruang
sedangkan lemak berwujud padat pada suhu ruang. Sebagian besar minyak
berbentuk cair karena mengandung asam lemak tidak jenuh dengan titik cair yang
rendah. Lemak pada umumnya berbentuk padat pada suhu kamar karena banyak
mengandung asam lemak jenuh yang mempunyai titik cair lebih tinggi (Ketaren,
1986).



Asam lemak adalah asam monokarboksilat yang umumnya berantai lurus
tidak bercabang, memiliki jumlah atom karbon genap, walaupun terdapat di alam
suatu asam lemak dengan atom karbon berjumlah ganjil. Asam lemak yang pada
rantainya tidak terdapat ikatan rangkap disebut asam lemak jenuh (saturated fatty
acid), sedangkan asam lemak yang pada rantainya terdapat satu ikatan rangkap
dinamakan asam lemak tidak jenuh (unsaturated fatty acid). Secara alamiah asam
lemak jenuh yang mengandung atom karbon C;-Cg berwujud cair, sedangkan jika
lebih besar dari Cg akan berwujud padat. Namun, apabila terdapat satu ikatan
rangkap maka titik cairnya akan turun. Semakin banyak jumlah ikatan rangkap
pada suatu rantai karbon tertentu, maka titik cairnya semakin rendah (Ketaren,
1986). Komponen asam lemak yang biasanya terdapat dalam minyak dan lemak
dapat dilihat pada Tabel 2.1 dan Tabel 2.2 berikut.

Tabel 2.1 Asam Lemak Jenuh dalam Minyak dan Lemak

Jenis asam Rumus Molekul Titik cair (°C)
Asetat CH3;COOH -16,6
n-Butirat CH3(CH,),COOH -7,6
n-Kaproat CH3(CH,),COOH -1,5
n-Kaprilat CH3(CH,)sCOOH 1,6
Kaprat CH3(CH,)sCOOH 31,5
Laurat CH3(CH3)10,COOH 44
Miristat CH3(CH,);,COOH 58
Palmitat CH3(CH,)14COOH 64
Stearat CH3(CH3)16COOH 69,4
Arachidat CH3(CH,)1sCOOH 76,3
Behenat CH3(CH2)20COOH 80,7
Lignoserat CH3(CH2),,COOH 81

Sumber: (Ketaren, 1986)
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Tabel 2.2 Asam Lemak Tak Jenuh dalam Minyak dan Lemak

Jenis Rumus Molekul Titik cair (°C)

Palmitoleat CH3(CH2)sCH(CH,),COCOH 33

Oleat CH3(CH,)7;=CH(CH,);COOH 14

Linoleat CH3(CH,),CH=CHCH,CH=CH -11
(CH,);COOH

Linolenat CH3CH,CH=CHCH,CH=CHCHj,

CH=CH(CH_);COOH

Sumber: (Ketaren, 1986)

Asam lemak bebas (ALB) adalah asam lemak yang terpisahkan dari
trigliserida, digliserida, monogliserida dan gliserin bebas. Hal ini disebabkan
karena pemanasan dan terdapatnya air sehingga terjadi proses hidrolisis. Oksidasi
juga dapat meningkatkan kadar asam lemak bebas dalam minyak (Zahriyah,
2009). Minyak nabati terdiri dari edible oil atau minyak pangan dan non edible oil
atau minyak non pangan (Julianti dkk, 2014). Minyak non pangan pada umumnya
memiliki kandungan kandungan asam lemak bebas yang tinggi (Aji, 2014).
Beberapa contoh minyak non pangan beserta kandungan asam lemak bebasnya

disajikan pada Tabel 2.3 berikut ini.

Tabel 2.3 Kandungan Asam Lemak Bebas Minyak Non Pangan

Minyak Nabati Kandungan Asam Lemak Bebas
Minyak karet 17
Minyak tembakau 35
Minyak nyamplung 24
Minyak jarak 14

Sumber : (Sharma, 2008)
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2.2 Minyak Jarak Pagar

Tanaman jarak pagar telah lama dikenal masyarakat di berbagai daerah di
Indonesia, yaitu sejak diperkenalkan oleh bangsa Jepang pada tahun 1942-an.
Tanaman jarak pagar mempunyai beberapa nama daerah (nama lokal), antara lain
jarak budeg, jarak gundul, jarak cina (Jawa); baklawah, nawaih (NAD); jarak
kosta (Sunda); paku kare (Timor); peleng kaliki (Bugis); kalekhe paghar
(Madura); jarak pager (Bali); lulu mau, paku kase, jarak pageh (Nusa Tenggara);
kuman nema (Alor); jarak kosta, jarak wolanda, bindalo, bintalo, tondo utomene
(Sulawesi); dan ai huwa kamala, balacai, kadoto (Maluku) (Hambali, 2007).

Jarak pagar termasuk famili Euphorbiaceae, satu famili dengan karet dan ubi

kayu. Klasifikasi tanaman jarak pagar adalah sebagai berikut:

Divisi : Spermatophyta
Subdivisi : Angiospermae

Kelas : Dicotyledonae

Ordo : Euphorbiales

Famili : Euphorbiaceae
Genus : Jatropha

Spesies : Jatropha curcas Linn.

Jarak pagar tumbuh di dataran rendah sampai ketinggian sekitar 1000 m dpl.
Curah hujan berkisar 300-2380 ml/tahun. Suhu yang sesuai untuk pertumbuhan
jarak adalah 20-26°C. Jarak memiliki sistem perakaran yang menyerap air di
sekitarnya sehingga tahan dengan kekeringan. Tanaman ini bisa tumbuh di atas
tanah berpasir, tanah berbatu, tanah lempung, atau tanah liat. Tanaman ini juga
dapat beradaptasi di tanah yang kurang subur, memiliki drainase baik, tidak
tergenang, dan pH tanah 5,0-6,5 (Hambali, 2007).

Jarak pagar dapat hidup lebih dari 25 tahun apabila dipelihara dengan baik.
Produktivitas jarak setelah berumur 5 tahun berkisar 3-4 kg biji/pohon/tahun.
Produksi akan stabil setelah tanaman berumur lebih dari 5 tahun. Dengan tingkat
populasi tanaman 2500 pohon/ha, tingkat produktivitas rata-rata antara 7,5-10 ton
biji/ha tergantung pada kualitas benih, agroklimat, tingkat kesuburan tanah, dan

pemeliharaan (Hambali, 2007).
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Tanaman jarak pagar berupa perdu dengan tinggi 1-7 m, bercabang tidak
teratur dan batangnya berkayu berbentuk silindris. Daun tanaman jarak tunggal
berlekuk dengan sudut tiga atau lima. Panjang daun 5-15 cm dengan tulang daun
menjari. Buah jarak berbentuk bulat telur, diameter 2-4 cm, dan panjang buah 2
cm dengan ketebalan sekitar 1 cm. Buah jarak terbagi menjadi tiga ruang, masing-
masing berisi satu biji. Biji berbentuk bulat lonjong, berwarna cokelat kehitaman
dan mengandung minyak. Biji jarak terdiri dari 75% kernel (daging biji) dan 25%
kulit dengan komposisi tertentu (Hambali, 2007). Tanaman jarak pagar (Jatropha
curcas) dapat dilihat pada Gambar 2.2 dan komposisi biji jarak dapat dilihat pada
Tabel 2.4 berikut.

Gambar 2.2 Tanaman Jarak Pagar

Tabel 2.4 Komposisi Biji Jarak

Komponen Jumlah (%)
Minyak 54
Karbohidrat 13
Serat 12,5
Abu 2,5
Protein 18

Sumber: Ketaren (1986)
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Minyak jarak dihasilkan dengan mengekstrak biji jarak. Biasanya, cara yang
digunakan adalah pengepresan mekanik. Ekstraksi dengan cara pengepresan
sesuai untuk memisahkan minyak dari bahan dengan kadar minyak di atas 10%.
Pengepresan mekanik dapat dilakukan dengan dua teknik, yaitu pengepresan
hidrolik dan pengepresan berulir (Hambali, 2007). Jika kandungan minyak sebesar
30% dan yang dapat terekstrak sebesar 25%, setiap hektar lahan dapat diperoleh
1,9-2,5 ton minyak/ha/tahun (Hambali, 2007).

Minyak jarak mempunyai kandungan asam lemak dengan komposisi
tertentu. Komposisi asam lemak pada minyak jarak dapat dilihat pada Tabel 2.5
berikut:

Tabel 2.5 Komposisi Asam Lemak Minyak Jarak

Jenis asam lemak Jumlah (%)
Asam laurat 0,017
Asam miristat 0,058
Asam palmitat 15,346
Asam stearat 0,077
Asam oleat 77,872
Asam linoleat 5,766

Sumber: Harimurti dkk (2010)

Komposisi terbesar penyusun minyak jarak pagar adalah asam oleat
(77,872%), kemudian asam palmitat (15,346%) dan asam linoleat (5,766%).
Asam oleat merupakan asam lemak yang terdiri dari rantai C16 dengan satu ikatan
rangkap. Banyaknya jumlah atom C dan ikatan rangkap dalam asam lemak
menentukan sifat fisikokimia dari asam lemak tersebut. Karakteristik fisikokimia

minyak jarak dapat dilihat pada Tabel 2.6 berikut.
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Tabel 2.6 Karakteristik Fisikokimia Minyak Jarak

Karakteristik Nilai
Bilangan asam (mg KOH/ g minyak)/Acid number 0,82
(mg KOH/ g ail)

Kadar asam lemak bebas/Free Fatty Acid (%) 0,41
Densitas/Density (g/ml) 0,91
Kadar air/Moisture content (%) 0,9
Kinematik viskositas/Kinematic viscosity (cSt) 103

Sumber : Harimurti dkk (2010)

Minyak jarak mempunyai sifat sangat beracun di samping kandungan asam
lemak esensialnya yang sangat rendah. Senyawa beracun tersebut adalah phorbol
esters dan curcin yang relatif tahan pengaruh pemanasan. Hal demikian
menyebabkan minyak jarak tidak dapat digunakan sebagai bahan pangan. Dengan
demikian penggunaan minyak jarak memberikan peluang menguntungkan sebagai
bahan baku biodiesel karena tidak harus bersaing dengan minyak pangan (edible)

seperti minyak kelapa dan minyak sawit (Ketaren, 1986).

2.3 Biodiesel
Biodiesel adalah bioenergi atau bahan bakar nabati yang dibuat dari minyak
nabati, baik minyak baru maupun bekas penggorengan melalui proses
transesterifikasi, esterifikasi, atau proses esterifikasi-transesterifikasi. Biodiesel
digunakan sebagai bahan bakar alternatif pengganti BBM untuk motor diesel.
Biodiesel dapat diaplikasikan baik dalam bentuk 100% (B100) atau campuran
dengan minyak solar pada tingkat konsentrasi tertentu (BXX) (Hambali, 2007).
Bahan bakar yang berbentuk cair ini bersifat menyerupai solar, sehingga
sangat prospektif untuk dikembangkan. Kelebihan biodiesel dibandingkan dengan
solar antara lain:
1. Bahan bakar ramah lingkungan karena menghasilkan emisi yang jauh lebih

baik (bebas sulfur, angka pembakaran rendah).
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. Angka setana lebih tinggi (>57) sehingga efisiensi pembakaran lebih baik

dibandingkan dengan minyak kasar.

Memiliki sifat pelumasan terhadap piston mesin dan dapat terurai

(biodegradable).

Merupakan energi terbarukan karena terbuat dari bahan alam yang dapat

diperbarui.

Perbandingan solar dengan biodiesel dapat dilihat pada Tabel 2.7 berikut.

Tabel 2.7 Perbandingan Solar dengan Biodiesel

Fisika-Kimia Biodiesel Solar
Kelembaban % 0,1 0,3
Energi mesin Energi yang dihasilakn Energi yang
128000 BTU dihasilakn 130000
BTU
Torsi mesin Sama Sama
Konsumsi bahan bakar Sama Sama
Lubrikasi Lebih tinggi Lebih rendah
Emisi CO, total hidrokarbon, CO, total hidrokarbon,
SO, rendah SO, tinggi
Penanganan Tidak mudah terbakar Mudah terbakar
Lingkungan Toksisitas rendah Toksisitas 10x lebih
tinggi
Keberadaan Dapat diperbarui Tidak dapat diperbarui

Sumber: Rahmani, 2008

2.3.1 Persyaratan Mutu Biodiesel

Persyaratan mutu biodiesel di Indonesia sudah dilakukan dalam SNI-04-
718-2006, yang telah disahkan dan diterbitkan oleh Badan Standarisasi Nasional
(BSN) tanggal 22 Februari 2006. Persyaratan kualitas biodiesel disajikan dalam
Tabel 2.8 berikut.
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Tabel 2.8 Persyaratan Kualitas Biodiesel Menurut SNI-04-7182-2006

Parameter dan Batas nilai Metode Uji Metode setara
satuannya

Massa jenis pada 850-890 ASTM D 1298 ISO 3675
40°C, kg/m?®

Viskositas 2,3-6,0 ASTM D 445 ISO 3104
kinematik pada

40°C, mm?/s (cSt)

Titik nyala Min. 100 ASTM D 92 ISO 2710
(mangkok

tertutup) °C

Angka setana Min. 51 ASTM D 613 ISO 5165
Belerang, ppm-b Maks. 100 ASTM D 5453 prEN ISO 20884
(mg/kg)

Fosfor, ppm-b Maks. 10 AOCS Ca 12-55 FBI-A05-03
(mg/kg)

Angka asam, mg- Maks. 0,8 AOCS Cd 3-63 FBI-A01-03
KOH/g

Gliserol bebas, Maks.0,02 AOCS Ca 14-56 FBI-A02-03
%-berat

Gliserol total, %- Maks. 0,24 AOCS Ca 14-56 FBI-A02-03
berat

Kadar ester alkil, Min. 96,5 - FBI-A03-03

%-berat

Sumber: Soerawidjaja, 2006

2.3.2 Teknik Pembuatan Biodiesel

Biodiesel umumnya diproduksi dari refined vegetable oil (minyak murni)

melalui proses transesterifikasi. Pada dasarnya, proses ini bertujuan untuk

mengubah trigliserida menjadi asam lemak metil ester (FAME). Kandungan asam

lemak bebas pada minyak merupakan salah satu penentu jenis proses pembuatan
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biodiesel. Umumnya minyak murni memiliki kadar ALB yang rendah sehingga
dapat langsung diproses dengan metode transesterifikasi. Apabila kadar ALB
minyak masih tinggi (>2%), sebelumnya perlu dilakukan proses praesterifikasi
atau netralisasi (Listiadi dan Putra, 2013).

Netralisasi adalah suatu proses untuk memisahkan asam lemak bebas dari
minyak atau lemak, dengan cara mereaksikan asam lemak bebas dengan basa atau
pereaksi lainnya sehingga membentuk sabun. Pereaksi yang sering digunakan
dalam proses netralisasi adalah NaOH dan Na,COj3; Netralisasi menggunakan
NaOH banyak dilakukan dalam skala industri karena lebih efisien dan lebih
murah. Selain itu, penggunaan NaOH membantu dalam mengurangi zat warna dan
kotoran yang berupa getah dan lendir dalam minyak. Kelemahan dari proses
netralisasi menggunakan NaOH yaitu sejumlah kecil trigliserida akan tersabunkan
sehingga akan menurunkan rendemen minyak. Adapun netralisasi menggunakan
Na,CO3; mempunyai kelebihan yaitu trigliserida tidak ikut tersabunkan sehingga
rendemen minyak netral yang dihasilkan lebih besar. Kelemahan dari proses
tersebut adalah sabun yang terbentuk sukar untuk dipisahkan, karena gas CO,
yang dibebaskan dari karbonat akan menimbulkan busa dalam minyak (Ketaren,
1986).

1.  Esterifikasi

Reaksi esterifikasi adalah konversi dari asam lemak bebas menjadi ester.
Esterifikasi dilakukan dengan mereaksikan minyak dan alkohol. Katalis-katalis
yang cocok adalah zat berkarakter asam kuat. Asam sulfat, asam sulfonat organik
atau resin penukar kation asam kuat merupakan katalis yang biasa dipakai dalam
industri. Reaktan alkohol rantai pendek, seperti metanol harus ditambahkan dalam
jumlah yang sangat berlebih dan air sebagai produk samping harus disingkirkan
dari fasa reaksi, yaitu fasa minyak. Melalui kombinasi-kombinasi yang tepat dari
kondisi-kondisi reaksi dan metode penyingkiran air, konversi sempurna asam-
asam lemak menjadi metil ester dapat dituntaskan dalam waktu 1 jam (Listiadi
dan Putra, 2013).
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Reaksi esterifikasi mengkonversi asam lemak bebas yang terkandung di
dalam minyak menjadi metil ester. Reaksi esterifikasi ditunjukkan pada

persamaan reaksi 2.1 berikut:

O O
RCOH + ROH <«— RCOR + HO 2.1)
Asamlemak Alkohol Ester Air

2. Transesterifikasi

Reaksi transesterifikasi merupakan reaksi antara alkohol dengn trigliserida
menghasilkan metil ester dan gliserol dengan bantuan katalis basa. Alkohol yang
umumnya digunakan adalah metanol atau etanol. Reaksi ini cenderung lebih cepat
membentuk metil ester daripada reaksi esterifikasi yang menggunakan katalis
asam. Namun, bahan baku yang akan digunakan pada reaksi transesterifikasi
harus memiliki angka asam lemak bebas yang kecil (< 2%) untuk menghindari
pembentukan sabun. Reaksi transesterifikasi disajikan pada persamaan reaksi
berikut:

0]
|
H:C-0-C-F) H:C-OH
O 8]
I L (2.2)
HC-O-C-Rz + 3 CHs:-0H «— 3CH3-C-OR + HC-OH
0]
I
H>C-0-C-Rsz H:C-OH
Trigliserida Metanol Metil Ester Gliserol

Ada beberapa pilihan katalis reaksi yang dapat digunakan dalam proses
tranesterifikasi ini, antara lain berupa alkali, katalis asam, atau enzim. Katalis
alkali yang biasa digunakan adalah NaOH, KOH, karbonat, natrium metoksida,
sodium etoksida, sodium propoksida, dan sodium butoksida. Katalis asam yang

biasa digunakan antara lain asam sulfat, asam sulfonat, dan asam hidroklorida.
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Sedangkan sebagai katalis enzim dalam proses transesterifikasi biasa digunakan
lipase (Listiadi dan Putra, 2013).

2.4 Interesterifikasi

Reaksi interesterifikasi merupakan reaksi pengaturan kembali ikatan ester.
Interesterifikasi dapat digambarkan sebagai pertukaran gugus antara dua buah
ester dimana hal ini hanya dapat terjadi apabila terdapat katalis. Reaksi
interesterifikasi ini dapat dilakukan dengan katalis kimia, misalnya NaOH dan
NaOCH, dengan katalis enzim (lipase dan papain), dan tanpa katalis. Reaksi ini
dilakukan melalui rute non-alkohol dengan menggunakan katalis KOH (Listiadi

dan Putra, 2013). Reaksi interesterifikasi disajikan pada persamaan reaksi berikut:

4 i i
H,C—0—C—R, 0 CH;—0—C—R, H,C—C—0—CH,

i i 9
HC—0O—C—R, + 3CH3;CH2COCH; — (C,H;—0—C—R, + HC—C—0—CH;

? ? N (2.3)

H,C—0—C—R, C,H;—0—C—R, H,C—C—0—CH,

Tnglycende Ethyl acetate FAEE Tracetin

Metanol bisa digantikan dengan alkil asetat sebagai penyuplai gugus alkil.
Penggatian alkohol dengan alkil asetat ini diharapkan mampu menghasilkan yield
yang baik. Selain itu, produk smping rute non-alkohol ini yaitu triasetatgliserin
(triasetin) mempunyai nilai jual yang tinggi dibandingkan produk samping rute
alkohol yaitu gliserol (Listiadi dan Putra, 2013).

Etil asetat adalah senyawa organik dengan rumus CH3;CH,OC(O)CHy/
CH3COOC;Hs. Senyawa ini merupakan ester dari etanol dan asam asetat.
Senyawa ini berwujud cairan, tak berwarna tetapi memiliki aroma yang khas. Etil
asetat merupakan pelarut polar menengah yang mudah menguap, tidak beracun
dan tidak higroskopis. Etil asetat dapat melarutkan air hingga 30% dan larut
dalam air hingga kelarutan 8% pada suhu kamar. Kelarutannya meningkat pada
suhu yang lebih tinggi, namun senyawa ini tidak stabil dalam air yang
mengandung basa atau asam. Sifat fisika dan kimia etil asetat dapat dilihat pada
Tabel 2.9 dibawah ini:
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Tabel 2.9 Sifat Fisika dan Sifat Kimia Etil Asetat

Sifat Fisika Sifat Kimia

Massa molar : 88.12 g/mol Pelarut polar menengah yang
volatil

Densitas  :0.897 g/cm3, Tidak beracun

Titik lebur —83.6 °C (189.55 K) Tidak Higroskopis

Titik didih 77.1 °C (350.25 K)

Fase cairan

Penampilan Cairan tak berwarna
Sumber: (Clark, 2007)

2.5 Katalis

Dalam reaksi pembuatan biodiesel diperlukan katalis karena reaksi
cenderung berjalan lambat. Katalis berfungsi menurunkan energi aktifasi reaksi
sehingga reaksi dapat berlangsung lebih cepat. Katalis yang digunakan dalam
pembuatan biodiesel dapat berupa katalis basa maupun katalis asam. Dengan
katalis basa reaksi dapat berlangsung pada suhu kamar sedangkan dengan katalis
asam reaksi baru berjalan baik pada suhu sekitar 100°C. Bila tanpa katalis, reaksi
membutuhkan suhu minimal 250°C (Kirk dan Othmer, 1980).
1. Katalis Basa

Terdapat dua jenis katalis basa yang dapat digunakan dalam pembuatan
biodiesel, yaitu katalis basa homogen dan katalis basa heterogen. Katalis basa
homogen seperti NaOH (natrium hidroksida) dan KOH (kalium hidroksida)
merupakan katalis yang paling umum digunakan dalam proses pembuatan
biodiesel karena dapat diaplikasikan pada temperatur dan tekanan operasi yang
relatif rendah serta memiliki kemampuan katalisator yang tinggi. Akan tetapi,
katalis basa homogen sangat sulit dipisahkan dari campuran reaksi sehingga tidak
dapat digunakan kembali dan pada akhirnya akan ikut terbuang sebagai limbah

yang dapat mencemari lingkungan (Santoso, 2013).
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Di sisi lain, katalis basa heterogen seperti CaO, meskipun memiliki
kemampuan katalisator yang sedikit lebih rendah dibandingkan dengan katalis
basa homogen, dapat menjadi alternatif yang baik dalam proses pembuatan
biodiesel. Katalis basa heterogen dapat dengan mudah dipisahkan dari campuran
reaksi sehingga dapat digunakan kembali, mengurangi biaya pengadaan dan
pengoperasian peralatan pemisahan yang mahal serta meminimalkan persoalan
limbah yang dapat berdampak negatif terhadap lingkungan (Santoso, 2013).

Meskipun katalis basa memiliki kemampuan katalisator yang tinggi serta
harganya yang relatif lebih murah dibandingkan dengan katalis asam, untuk
mendapatkan performa proses yang baik, penggunaan katalis basa dalam reaksi
transesterifikasi memiliki beberapa persyaratan penting, diantaranya alkohol yang
digunakan harus dalam keadaan anhidrous dengan kandungan air < 0.1 - 0.5 %-
berat serta minyak yang digunakan harus memiliki kandungan asam lemak bebas
< 0.5%. Keberadaan air dalam reaksi transesterifikasi sangat penting untuk
diperhatikan karena dengan adanya air, alkil ester yang terbentuk akan
terhidrolisis menjadi asam lemak bebas. Adanya asam lemak bebas dalam sistem
reaksi dapat menyebabkan reaksi penyabunan yang sangat menggangu dalam
proses pembuatan biodiesel (Santoso, 2013).

Akibat reaksi samping ini, katalis basa harus terus ditambahkan karena
sebagian katalis basa akan habis bereaksi membentuk produk samping berupa
sabun. Kehadiran sabun dapat menyebabkan meningkatnya pembentukkan gel dan
viskositas pada produk biodiesel serta menjadi penghambat dalam pemisahan
produk biodisel dari campuran reaksi karena menyebabkan terjadinya
pembentukan emulsi. Hal ini secara signifikan akan menurunkan keekonomisan
proses pembuatan biodiesel dengan menggunakan katalis basa.

2. Katalis asam

Alternatif lain yang dapat digunakan untuk pembuatan biodiesel adalah
dengan menggunakan katalis asam. Selain dapat mengkatalisis reaksi
transesterifikasi minyak tumbuhan menjadi biodiesel, katalis asam juga dapat
mengkatalisis reaksi esterifikasi asam lemak bebas yang terkandung di dalam

minyak menjadi biodiesel mengikuti persamaan reaksi berikut ini:
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R-COOH + CH;OH ——> R-COOCH; + [ PYO IR (2.4)
(ALB) (Metanol) (Biodiesel) (Air)

Katalis asam umumnya digunakan dalam proses pretreatment terhadap
bahan baku minyak yang memiliki kandungan asam lemak bebas yang tinggi
namun sangat jarang digunakan dalam proses utama pembuatan biodiesel. Katalis
asam homogen seperti asam sulfat, bersifat sangat korosif, sulit dipisahkan dari
produk dan dapat ikut terbuang dalam pencucian sehingga tidak dapat digunakan
kembali sekaligus dapat menyebabkan terjadinya pencemaran lingkungan. Katalis
asam heterogen seperti Nafion, meskipun tidak sekorosif katalis asam homogen
dan dapat dipisahkan untuk digunakan kembali, cenderung sangat mahal dan
memiliki kemampuan katalisasi yang jauh lebih rendah dibandingkan dengan
katalis basa (Santoso, 2013).

2.6 Triasetin

Triacetyleglycerol atau glycerin triacetate atau biasa disebut triasetin
merupakan salah satu produk turunan gliserol yang banyak dikembangkan.
Triasetin banyak digunakan dalam industri kosmetik dan sebagai aditif pada
bahan bakar untuk meningkatkan performa bahan bakar pada suhu rendah dan
viskositasnya serta digunakan sebagai antiknocking untuk bensin (Budiman dkk,
2014). Triasetin dapat disintesis dari gliserol dengan asetat anhidrat menggunakan
katalis homogen dan membutuhkan waktu hingga 72 jam. Triasetin juga dapat
disintesis tanpa menggunakan katalis pada reaktor berpengaduk pada suhu 433 K
dan tekanan 1,07 Mpa melalui reaksi antara gliserol dengan excess asam asetat
(Komintarachat, 2015).



3.1

BAB Il
PROSEDUR KERJA

Pada penelitian ini, sintesis biodiesel terdiri dari 2 tahap yaitu:

Netralisasi asam lemak bebas pada minyak jarak pagar dengan Na,COs;

secara batch. Reaksi netralisasi ini bertujuan untuk mengkonversi asam

lemak bebas menjadi sabun sehingga dapat menurunkan kadar asam lemak

bebas pada minyak jarak pagar.

Interesterifikasi trigliserida pada minyak jarak pagar dengan etil asetat

secara batch menggunakan katalis KOH. Reaksi interesterifikasi ini

bertujuan untuk mengkonversi trigliserida menjadi biodiesel dan triasetin.

Alat
Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah:
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Neraca analitik
Piknometer 5 ml

Pipet tetes

Viskometer

Ball filler

Stopwatch

Erlenmeyer 100 ml
Pipet ukur 10 ml, 25 ml
Kompor listrik

Gelas arloji

. Spatula
. Beaker glass 100

Pengaduk kaca
Labu takar 100 ml, 50 ml,
1000 ml
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15.
16.
17.
18.
19.
20.

21.
22.
23.
24.
25.
26.
217.

Corong kaca

Buret

Statif dan klem

Gelas ukur 10 ml, 100 ml
Suntikan

Labu alas datar leher tiga
250 ml

Kondensor spiral
Hotplate

Selang

Pompa

Magnetic stirrer
Termometer

Termocouple
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3.2 Bahan
Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah:
1. Minyak jarak pagar
Minyak jarak pagar dibeli dari PT Jatropha Green Energi, Kudus, Jawa
Tengah dengan spesifikasi:

Densitas pada 28 °C - 0,967 g/ml
Bilangan asam : 17,719 mg KOH/g minyak
Persentase asam lemak bebas : 8,907 %
Berat molekul : 854,047 g/mol
Viskositas kinematis : 38,832 mm?/s
Warna : kuning
2. Etil asetat

Etil asetat p.a dari Merck (Darmstadt, Germany) dengan spesifikasi:

Densitas : 0,897 g/ml
Berat molekul : 88,11 g/mol
Titik didih :77,1°C
Warna : putih bening
3. KOH
KOH p.a dari Merck (Darmstadt, Germany) dengan spesifikasi:
Berat molekul : 56,11 g/mol
Bentuk . pellet
Warna . putih
4. NaCOs3

Na,CO; didapatkan dari Toko Indrasari, Semarang, Jawa Tengah
dengan spesifikasi:

Berat molekul : 106 g/mol

Bentuk : serbuk

Warna > putih
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5. Etanol absolut (99,9 %)
Etanol absolut (99,9 %) p.a dari Merck (Darmstadt, Germany) dengan

spesifikasi:

Densitas : 0,789 g/ml
Berat molekul : 46,07 g/mol
Titik didih :78,4°C
Warna : putih bening

6. Indikator pp (fenolftalein)
Indikator pp didapatkan dari Laboratorium Teknik Kimia, Universitas
Negeri Semarang dengan spesifikasi:
Bentuk : cair

Warna > putih bening

7. Asam Oksalat

Asam oksalat p.a dari Merck (Darmstadt, Germany) dengan

spesifikasi:

Berat molekul : 126,07 g/mol
Bentuk : serbuk
Warna : putih

8. Asam asetat glasial

Asam asetat glasial p.a dari Merck (Darmstadt, Germany) dengan

spesifikasi:

Densitas : 1,049 g/mi
Berat molekul : 60,05 g/mol
Titik didih :118,1°C

Warna : putih bening
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11.

12.

13.

Kloroform
Kloroform p.a dari Merck (Darmstadt, Germany) dengan spesifikasi:
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Densitas : 1,48 g/ml

Berat molekul : 119,38 g/mol

Titik didih :61,2°C

Warna : putih bening

Larutan Wijs

Larutan wijs p.a dari Merck (Darmstadt, Germany) dengan spesifikasi:
Densitas 1,05 g/ml

Titik didih :118°C

Warna : ungu kehitaman

Kl

Kl p.adari Merck (Darmstadt, Germany) dengan spesifikasi:
Berat molekul : 116 g/mol

Bentuk : serbuk

Warna - putih

Amilum

Amilum p.a dari Merck (Darmstadt, Germany) dengan spesifikasi:

Bentuk : serbuk

Warna . putih

Na»S,03

Na,S,03 p.a dari Merck (Darmstadt, Germany) dengan spesifikasi:
Berat molekul : 248,21 g/mol

Bentuk : serbuk

Warna > putih
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14. HCI
HCI p.a dari Merck (Darmstadt, Germany) dengan spesifikasi:
Densitas 1,19 g/ml
Berat molekul : 36,5 g/mol
Warna : putih bening

15. Indikator mo (metil orange)
Indikator pp didapatkan dari Laboratorium Teknik Kimia, Universitas

Negeri Semarang dengan spesifikasi:

Bentuk : cair
Warna . orange
3.3 Variabel

Variabel yang dipelajari pada sintesis biodiesel dan triasetin dengan metode
interesterifikasi minyak jarak adalah sebagai berikut:

Variabel tetap : Jenis reaktan.

Variabel berubah : Konsentrasi katalis KOH, rasio mol minyak jarak-

etil asetat, waktu dan suhu.

3.4 Rangkaian Alat

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini diantaranya adalah:

1. Alatanalisis
Analisis senyawa penyusun biodiesel dilakukan menggunakan
instrument HPLC (High Performance Liquid Chromatograph)
Quartenery Gradient System with UV-Vis Detector, Tipe LC-20
Prominence, Shimadzu dan GCMS (Gas Chromatograph Mass
Spectrometer) Tipe QC-2010 Ultra EI Mode, Shimadzu.

2. Rangkaian alat percobaan
Rangkaian alat yang digunakan pada netralisasi asam lemak bebas
minyak jarak pagar dan interesterifikasi pembuatan biodiesel secara
batch dapat dilihat pada Gambar 3.1 dan 3.2 berikut ini.
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Gambar 3.1 Rangkaian Alat Netralisasi Minyak Jarak Pagar

Keterangan :

Hot plate

Labu alas datar leher 3
Kondensor spiral

Suntikan berisi Na,COj3 jenuh
Termocouple

Magnetic stirer
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Gambar 3.2 Rangkaian Alat Sintesis Biodiesel Secara Batch

Keterangan :

Hot plate

Labu alas datar leher 3
Kondensor spiral
Termometer

Magnetic stirer
Kompor listrik

N o o a ~ w D oE

Beaker glass
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3.5 Prosedur Kerja

Pada penelitian ini prosedur kerja yang dilakukan adalah sebagai berikut.
3.5.1 Analisis Bahan Baku

Analisis bahan baku yang dilakukan pada penelitian ini adalah sebagai
berikut.
1.  Penentuan Densitas

Piknometer dengan ukuran 5 ml digunakan untuk penentuan densitas
minyak jarak pagar. Piknometer yang telah bersih dan kering ditimbang dengan
teliti. Piknometer diisi dengan minyak jarak pagar, kemudian tutup kapiler
dimasukkan sampai pada tanda yang telah diberikan. Dalam hal ini harus
diperhatikan bahwa di dalam piknometer tidak boleh terdapat gelembung udara.
Setelah itu minyak jarak pagar yang tertumpah dibersihkan, kemudian ditimbang.

Densitas dapat dihitung dengan persamaan 3.1 berikut:

SNSRI (3.1)
dimana:
p = densitas (g/ml)
G = berat piknometer berisi minyak (g)
Go = berat piknometer kosong (g)
\Y = volume piknometer (ml)

2. Penentuan Viskositas

Viskometer bath dipanaskan hingga suhu 40 °C, kemudian minyak jarak
pagar dituangkan dalam pipa kapiler dengan corong kaca. Apabila suhu telah
menunjukkan 40°C, viskometer didiamkan selama 30 menit agar suhu minyak di
dalam pipa kapiler tepat 40°C. Ketinggian minyak dalam kapiler disesuaikan
dengan menggunakan pompa hisap, yaitu dibawah garis batas pada lower bulb.
Minyak dibiarkan mengalir melewati lower bulb dan upper bulb. Waktu yang
diukur adalah waktu untuk melewati lower bulb (a) dan lower bulb (b) Nilai

viskositas kemudian dihitung dengan persamaan 3.2 berikut.
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= 0 X T ittt (3.2)
dimana:

uw = viskositas kinematik (mm?/s)

C  =konstanta kalibrasi viskometer (mm?/s?)

t = waktu mengalir (S)

3. Penentuan Bilangan Asam

a. Pembuatan larutan KOH 0,1 N

Sebanyak 0,56 gram KOH dimasukkan ke dalam beaker glass yang
telah diisi sedikit aquades dan dilarutkan. Larutan KOH tersebut selanjutnya
dimasukkan ke dalam labu takar volume 100 ml dan ditambahkan aquades
sampai garis tanda kemudian digojok agar homogen.

b. Standarisasi larutan KOH 0,1 N

Sebanyak 0,63 gram asam oksalat dimasukkan ke dalam beaker glass
yang telah diisi sedikit aquades dan dilarutkan. Larutan asam oksalat
tersebut selanjutnya dimasukkan ke dalam labu takar volume 100 ml dan
ditambahkan aquades sampai garis tanda kemudian digojok agar homogen.
Masukkan 10 ml larutan asam oksalat dalam erlenmeyer, tambahkan 3 tetes
indikator pp dan dititrasi dengan larutan KOH 0,1 N yang akan
distandarisasi hingga larutan menjadi merah muda. Normalitas larutan KOH

dapat dihitung dengan persamaan I11.3 berikut:

Va X Na=VD XVD et (3.3)
dimana:

Va = Volume larutan asam oksalat (ml)

Vb = Volume larutan KOH (ml)

Na = Normalitas larutan asam oksalat (N)

Nb = Normalitas larutan KOH (N)
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c. Analisis Bilangan Asam

Sebanyak 4 gram minyak ditimbang dalam erlenmeyer 100 ml.
Tambahkan 10 ml etanol 99,9 %, kemudian dipanaskan selama 30 menit
sambil diaduk. Larutan didinginkan, kemudian ditambahkan larutan
indikator pp sebanyak 3 tetes. Larutan dititrasi dengan KOH 0,1 N hingga
berwarna merah jambu minimal 15 detik. Jumlah volume (ml) KOH yang
terpakai untuk titrasi kemudian dihitung untuk mengetahui nilai bilangan

asam dengan persamaan 3.4 berikut:

Bilangan asam = % ................................................... (3.4
dimana:

A = volume larutan KOH yang dibutuhkan untuk titrasi (ml)

N = normalitas larutan KOH

G = berat sampel (g)

56,1 = bobot molekul KOH (g/mol)

Penentuan Bilangan lod
a. Pembuatan larutan KI 15%

Sebanyak 7,5 gram Kl dimasukkan ke dalam beaker glass yang telah
diisi sedikit aquades dan dilarutkan. Larutan KI tersebut selanjutnya
dimasukkan ke dalam labu takar volume 100 ml dan ditambahkan aquades

sampai garis tanda kemudian digojok agar homogen.

b. Pembuatan larutan Na,S;03 0,1 N

Sebanyak 3,102 gram Na,S,03; dimasukkan ke dalam beaker glass yang
telah diisi sedikit aquades dan dilarutkan. Larutan Na,S,03; tersebut
selanjutnya dimasukkan ke dalam labu takar volume 250 ml dan

ditambahkan aquades sampai garis tanda kemudian digojok agar homogen.

c. Pembuatan larutan amilum 2%
Sebanyak 0,4 gram amilum dimasukkan ke dalam cawan porselen dan

ditambah aquades sambil diaduk menggunakan pipet. Larutan amilum
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tersebut selanjutnya dimasukkan ke dalam 20 ml aquades yang telah
dipanaskan.

d. Analisis bilangan iod

Sebanyak 0,125 gram minyak dalam 100 ml erlenmeyer. Tambahkan
7,5 ml kloroform (CCl,) sebagai pelarut, kemudian ditambahkan 12,5 ml
larutan Wijs dan didiamkan selama 30 menit dalam wadah gelap.
Selanjutnya ditambah 10 ml larutan KI 15% dan 50 ml aquades yang telah
dididihkan. Larutan dititrasi dengan Na,S,03 0,1 N sampai larutan berwarna
kuning. Tambahkan 1 ml larutan amilum 2% dan melanjutkan titrasi sampai
warna biru tepat hilang. Bilangan iod adalah selisih antara jumlah titrasi
sampel dengan jumlah titrasi blanko. Bilangan iod dihitung dengan

persamaan 3.5 berikut:

(A-B)XN %x12,69

Bilangan iod = T s (3.5)
dimana:

A = volume larutan Na,S,03 untuk titrasi blanko (ml)

B = volume larutan Na,S,03 untuk titrasi sampel (ml)

N = normalitas larutan Na,;S,03

G = berat sampel (gram)

12,69 = konstanta

Penentuan Bilangan Penyabunan
a. Pembuatan larutan HCI 0,5 N

Sebanyak 10,36 ml HCI 37% dimasukkan ke dalam beaker glass yang
telah diisi aquades dan dilarutkan. Larutan HCI tersebut selanjutnya
dimasukkan ke dalam labu takar volume 250 ml dan ditambahkan aquades
sampai garis tanda kemudian digojok agar homogen.

b. Standarisasi larutan HCI 0,5 N
Sebanyak 2,44 gram Na,CO3; dimasukkan ke dalam beaker glass yang

telah diisi sedikit aquades dan dilarutkan. Larutan Na,COj tersebut
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selanjutnya dimasukkan ke dalam labu takar volume 100 ml dan
ditambahkan aquades sampai garis tanda kemudian digojok agar homogen.
Masukkan 10 ml larutan Na,CO3z dalam erlenmeyer, tambahkan 3 tetes
indikator pp dan dititrasi dengan larutan HCI 0,5 N yang akan distandarisasi
hingga warna merah muda hilang. Selanjutnya ditambah 3 tetes indikator
mo dan dititrasi dengan larutan HCI 0,5 N hingga berwarna merah muda.

Normalitas larutan HCI dapat diketahui dengan persamaan 3.6 berikut:

Va X Na=Vbh XVD et (3.6)
dimana:

Va = Volume larutan HCI (ml)

Vb = Volume larutan Na,COj3 (ml)

Na = Normalitas larutan HCI (N)

Nb = Normalitas larutan Na,CO3 (N)

c. Pembuatan larutan KOH alkoholis 0,5 N

Sebanyak 20 ml etanol dan 2,8 gram KOH dimasukkan ke dalam
mortar porselen, kemudian ditumbuk hingga KOH larut. Larutan KOH
tersebut selanjutnya dimasukkan ke dalam labu takar volume 100 ml dan
ditambahkan etanol sampai garis tanda kemudian digojok agar homogen.

d. Analisis bilangan penyabunan

Sebanyak 1,5 gram minyak dimasukkan ke dalam erlenmeyer 100 ml.
Tambahkan 15 ml KOH 0,5 N alkoholis dengan pipet. Larutan dipanaskan
selama 30 menit pada suhu 70 °C hingga semua sampel tersabunkan.
Tambahkan 3 tetes indikator pp pada larutan tersebut, kemudian dititrasi
dengan larutan HCI 0,5 N samapai warna merah hilang. Lakukan titrasi
terhadap blanko sebagai pembandingan. Bilangan penyabunan dapat
dihitung dengan persamaan 3.7 berikut:
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(A-B)XN x56,1

Bilangan penyabunan = T e, (3.7)
dimana:

A = volume HCI 0,5 N untuk titrasi blanko (ml)

B = volume HCI 0,5 N untuk titrasi sampel (ml)

N = normalitas KOH

G = berat sampel (gram)

56,1 = Mr KOH

6.  Penentuan Bilangan Peroksida

Sebanyak 5 gram minyak dimasukkan dalam erlenmeyer 100 ml, kemudan
ditambahkan 30 ml pelarut yang terdiri dari 60% asam asetat glasial dan 40%
kloroform. Tambahkan 0,5 ml KI jenuh sambil dikocok, setelah 2 menit
ditambahkan 30 ml aquades. Larutan ditambah dengan 0,5 ml larutan amilum 2%
dan dititrasi dengan larutan Na,S;03; 0,1 N. Dengan cara yang sama dilakukan
titrasi terhadap blanko. Bilangan peroksida dapat dinyatakan dalam meq

oksigen/1000 g sampe dengan persamaan I11.8 berikut:

(B—A)XN %1000

Bilangan peroksida = T NI (3.8)

dimana:

A = volume larutan Na,S,03 0,1 N untuk titrasi blanko (ml)
B = volume larutan Na,S;03 0,1 N untuk titrasi sampel (ml)
N = normalitas larutan Na,S,03
G

= berat sampel (gram)

3.5.2 Pemurnian Minyak Jarak Pagar Melalui Netralisasi Menggunakan
Larutan Na,CO3Jenuh
Prosedur kerja netralisasi asam lemak bebas pada minyak jarak pagar

menggunakan larutan Na,COg jenuh disajikan pada Gambar 3.3 berikut.
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Minyak jarak 100 ml

l

Pemanasan hingga suhu 90°C

Penambahan larutan Na,COs jenuh
Larutan Na,CO3; ——» dengan laju kecil secara berkala sambil
jenuh 20 ml diaduk dengan megnetic stirrer

Penyaringan

l l

Minyak murni Sabun

l

Uji bilangan asam

Gambar 3.3 Diagram Alir Netralisasi Asam Lemak Bebas pada Minyak Jarak
Pagar

Reaksi netralisasi minyak jarak pagar dilakukan dalam labu alas datar leher
tiga 500 ml. Mula-mula Na,COs dilarutkan dalam aquades hingga larutan jenuh
sambil dipanaskan. Pelarutan tersebut dilakukan menggunakan pengaduk kaca
dalam beaker glass. Larutan jenuh Na,COg3 disaring agar bebas dari kotoran dan
serbuk Na,COj3 yang tidak larut.
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Minyak jarak pagar sebanyak 100 gram dipanaskan hingga suhu 90 °C
dalam labu alas datar leher tiga yang telah dilengkapi dengan pendingin balik.
Setelah suhu tercapai, minyak ditetesi dengan larutan Na,CO;3; secara berkala
dengan laju kecil menggunakan suntikan, sambil diaduk dengan magnetic strirrer
selama 1 jam. Minyak hasil netralisasi disaring untuk memisahkan minyak dengan
sabun yang terbentuk.

3.5.3 Sintesis Biodiesel dan Triasetin dengan Reaksi Interesterifikasi Minyak
Jarak Pagar
Prosedur kerja sintesis biodiesel dan triasetin dengan reaksi interesterifikasi
minyak jarak menggunakan etil asetat dan katalis KOH disajikan pada gambar 3.4
berikut.

Minyak jarak Etil asetat + KOH
Pemanasan Mixing dan Pemanasan
Mixing

\4
Interesterifikasi

|

Biodiesel

|

Analisis instrumental

Gambar 3.4 Diagram Alir Sintesis Biodiesel dan Triasetin dengan

Reaksi Interesterifikasi Minyak Jarak Pagar
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Reaksi interesterifikasi trigliserida dijalankan di dalam labu leher tiga 500
ml yang dilengkapi dengan magnetic stirrer dan kondensor balik. Mula-mula
katalis KOH dilarutkan dalam etil asetat dengan konsentrasi tertentu sesuai
variabel. Pencampuran KOH dengan etil asetat dilakukan menggunakan mortar
porselin. Selanjutnya larutan dimasukkan ke dalam labu alas datar leher tiga yang
telah dilengkapi dengan pendingin balik. Larutan dipanaskan hingga suhu sesuai
dengan variabel.

Minyak jarak dengan volume tertentu dimasukkan ke beaker glass dan
dipanaskan hingga suhu sesuai dengan variabel. Apabila suhu target telah
tercapai, minyak jarak pagar dituangkan ke dalam labu alas datar leher tiga
melalui leher bagian atas. Reaksi interesterifikasi dijalankan pada suhu 60°C dan
70°C, konsetrasi katalis 0,5%, 0,75%, 1%, dan 1,25% dan rasio mol minyak jarak-
etil asetet 1:6 — 1:60. Sampel diambil secara periodik selama reaksi berlangsung.
Sampel dianalisis konsentrasinya dengan menggunakan metode analisis

instrumental.



BAB V
SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan
Berdasarkan hasil percobaan dan analisis yang dilakukan dapat disimpulkan
di bawah ini:

1. Yield biodiesel menurun dengan kenaikan konsentrasi Kkatalis. Yield
menurun dari 11,279% pada konsentrasi katalis 0,5% b/b, menjadi 6,6148%
pada konsentrasi 0,75%, selanjutnya 4,475% pada konsentrasi katalis 1%
b/b dan 4,207% pada konsentrasi katalis 1,25%.

2. Yield biodiesel mengalami peningkatan dengan kenaikan waktu reaksi.
Akan tetapi setelah reaksi berlangsung selama 6 jam, yield biodiesel tidak
mengalami banyak perubahan karena reaksi interesterifikasi telah mendekati
kondisi konstan.

3. Yield biodiesel mengalami peningkatan dengan kenaikan suhu. Yield
biodiesel tertinggi didapatkan pada suhu 70°C dengan lama reaksi 6 jam
yaitu sebesar 13,79%.

4. Yield biodiesel menurun dengan kenaikan rasio mol minyak jarak-etil asetat.
Pada rasio mol 1:6 hingga 1:30, yield biodiesel mengalami penurunan akan
tetapi tidak mengalami banyak perubahan pada rasio mol 1:60 karena reaksi
interesterifikasi telah mendekati kondisi konstan.

5. Mutu biodiesel yang dihasilkan belum sesuai dengan standar SNI.

5.2 Saran
Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh, dapat disarankan bahwa:

1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai pengaruh dari katalis KOH
dalam sintesis biodiesel ~menggunakan metode interesterifikasi
menggunakan etil asetat.

2. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk mengetahui jenis katalis yang

sesuai dengan metode interesterifikasi.

58



59

3. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk menaikkan kualitas biodiesel
sebagai bahan bakar agar sesuai dengan spesifikasi SNI.
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LAMPIRAN I
PERHITUNGAN ANALISIS BAHAN BAKU

1.  Penentuan Densitas
Diketahui : Berat piknometer kosong (Go) = 14,91 g
Berat piknometer berisi minyak jarak (G) = 19,80 g
Volume piknometer (V)=5 ml
Ditanya : Densitas minyak jarak (p) ?
Jawab
_ G—-G,
P=y
19,80 g—1491¢g
P= 5 ml
489¢g
P=5ml
p=097g/ml
2. Penentuan Viskositas
Pengujian | Waktu (s) Konstanta Viskositas Viskositas
((mm?/s)s) kinematis Kinematis
(mm?/s) rata-rata
Lower | Upper | Lower | Upper | Lower | Upper (mm?/s)
bulb bulb bulb bulb bulb | bulb
I 412,41 | 549,71 39,21 | 38,25 | 38,73
I 413,55 | 550,84 | 0,09277 | 0,07133 | 38,36 | 39,29 | 38,82
1 413,99 | 553,24 38,40 | 39,46 | 38,93
Viskositas kinematis rata-rata (mm-/s) 38,83




3. Penentuan Bilangan Asam
a. Pembuatan larutan KOH 0,1 N
Diketahui :NKOH=0,1 N
Mr KOH = 56,1 g/mol

V KOH =100 ml

Ditanya : Massa KOH ?
Jawab

N = a 9 1000

Mr v

01 =2 x 2009

’ 56,1 100
561=a x10

a = 0,561 gram

b. Pembuatan larutan Asam Oksalat 0,1 N

Diketahui : N Asam Oksalat =0,1 N
Mr Asam Oksalat = 126,07 g/mol
V Asam Oksalat = 100 ml

Ditanya : Massa Asam Oksalat ?

Jawab

N =M X valensi

01=M %x2

M =0,05M

v a 1000
=— X

Mr 1
a 1000

= X
126,07 100
6,30 =a x 10

0,05

a = 0,63 gram



¢c. Standarisasi larutan KOH

Diketahui

Pengujian V Asam Oksalat Vv KOH
I 5mi 6 ml

I 5ml 6 ml

Il 5ml 6 ml
Volume rata-rata 5 ml 6 mi

Ditanya : N KOH ?
Jawab
Na XVa=Nb xVb
0,1 x5=Nb X6

0,5=Nb X6
Nb = 0,0833 N
d. Uji bilangan asam
Diketahui
Pengujian G V KOH
| 4 gram 15,3 ml
I 4 gram 15 ml
I 4 gram 15,2 ml
Volume rata-rata 15,167 ml
Ditanya : Bilangan asam ?
Jawab

VKOH XN x 56,1
G

Bilangan asam =

15,167 x 0,0833 x 56,1
4

Bilangan asam =

Bilangan asam = 17,7193



N KOH XV KOH X Mr FFA

= 0,

Keasaman = <1000 X 100%
K _ 0,0833 x 15,167 x 282 « 100%
easaman = 2 % 1000 ()

Keasaman = 8,907 %

4.  Penentuan Bilangan lod
a. Pembuatan larutan Kl 15%
Diketahui  : Volume larutan = 100 ml
Ditanya : Massa K1 ?

Jawab
15
KI = 100 x 100
= 15 gram

b. Pembuatan larutan Amilum 2%
Diketahui : VVolume larutan = 40 ml
Ditanya : Massa amilum ?

Jawab

2
Ami =— X4
milum 100 0

= 0,8 gram

c. Pembuatan larutan Na,S,0;0,1 N
Diketahui : N Na,S,0;=0,1 N
Mr Na,S,03 = 248,21 g/mol
V NayS,03 = 1000 mi
Ditanya : Massa Na,S,03?
Jawab
N =M X valensi
01=M %x2
M =0,05M



a 1000
M=—X

Mr v
a 1000
0.05 =37821 = 1000
1241 = q x 1

a=12,41 gram

d. Uji Bilangan lod

Diketahui

Pengujian G \Y Na,S;03 V Na,S,03
Blanko (A) Sampel (B)

I 0,125 gram 47,6 ml 24,3 ml

| 0,125 gram 47,7 ml 24 ml

Volume rata-rata 47,65 ml 24,15 ml

Ditanya : Bilangan iod ?

Jawab

(A—B) x N x 12,69
G

Bilangan iod =

(47,65 — 24,15) x 0,1 X 12,69
0,125

Bilangan iod =

Bilangan iod = 238,572

5.  Penentuan Bilangan Penyabunan
a. Pembuatan larutan HCI 0,5 N
Diketahui : % HCI =37%
p HCI 37% = 1,19 g/ml
Mr HCI = 36,5 g/mol
Volume larutan HCI 0,5 N = 250 ml
Ditanya : Volume HCI 37% ?



Jawab

Basis = 100 ml larutan

HCl37% - Volume HCl = 37 ml
Volume H,0 = 63 ml

massa HCl = p XV
=1,19-L x 37 ml = 44,03 gram
mol

a 1000
N=wr X
4403 1000
=365 100
N = 12,06

Vl X N1 == Vz X NZ
V; X 12,06 =250 x 0,5

. 125
17 12,06
Vv, = 10,36 ml

. Pembuatan larutan Na,CO3 0,5 N

Diketahui : N larutan Na,CO3=0,5N
Mr Na,CO3z = 105,99 g/mol
V larutan Na,CO3; = 100 ml

Ditanya : Massa Na,CO3?

Jawab

N =M X valensi

05=M x2
M=0,25M

a 1000
M=— X

Mr v



a 1000
~ 105,99 100

24,4975 =a x 10
a = 2,44975 gram

Standarisasi larutan HCI

Diketahui

Pengujian V larutan Na,COg3 V larutan HCI
I 10 ml 9,8 ml

] 10 mi 9,7ml
Volume rata-rata 10 ml 9,75 ml

Ditanya : N larutan HCI ?
Jawab

Na xVa=Nb xVb

Na x9,75=0,5 x 10

Na =0,51N

. Pembuatan larutan KOH 0,5 N alkoholis

Diketahui : Normalitas=0,5N
Mr KOH = 56,1 g/mol

Volume larutan = 100 ml

Ditanya : Massa KOH ?

Jawab
a 1000
V= >
a 1000
0,5 = ﬁ X <00
28,05=a x1

a = 2,805 gram
Uji bilangan penyabunan
Diketahui



Pengujian G V Larutan HCI V Larutan HCI

Blanko (A) Sampel (B)
| 1,5 gram 13 ml 3,1 ml
| 1,5 gram 13,6 ml 3,2ml
Volume rata-rata 13,3 ml 3,15 ml
Ditanya : Bilangan penyabunan ?

Jawab
(A—B)x N x56,1

Bilangan penyabunan =

G
, (13,3 —3,15) x 0,51 x 56,1
Bilangan penyabunan = G
Bilangan penyabunan = 193,6
6.  Penentuan Bilangan Peroksida
Diketahui
Pengujian G \Y Larutan
Na,S,03 (A)
| 5gram 1,8 ml
1 5gram 1,2 ml
Volume rata-rata 1,5ml
Ditanya : Bilangan peroksida ?
Jawab
AXN x1000
Bilangan peroksida = C
1,5x 0,1 x 1000
Bilangan peroksida = z

Bilangan peroksida = 30



LAMPIRAN 2
PERHITUNGAN BILANGAN ASAM SETELAH PROSES NETRALISASI

Diketahui
Pengujian G V KOH
I 4 gram 0,2 ml
I 4 gram 0,3 ml
Volume rata-rata 0,25 ml

Ditanya : Bilangan asam ?

Jawab :

VKOH XN x 56,1
G

Bilangan asam =

0,25 x 0,0833 x 56,1
4

Bilangan asam =

Bilangan asam = 0,292

N KOH XV KOH X Mr FFA

= X 0
Keasaman = < 1000 100%
K _ 0,0833 x 0,25 x 282 % 100%

easaman = 2 % 1000 0

Keasaman = 0,14 %



LAMPIRAN 3
PERHITUNGAN KEBUTUHAN BAHAN PADA PROSES
INTERESTERIFIKASI

1. BERAT MOLEKUL MINYAK JARAK
Diketahui  : BM H =1,00794 g/mol
BM C =12,0107 g/mol

Komposisi Asam Lemak dalam Minyak Jarak

Asam Lemak Persentase (%)  Berat Molekul
(9/mol)
Oleat 44,69 282
Linoleat 29,57 278
Palmitat 17,11 256
Berat molekul rata-rata 272
Ditanya : Berat Molekul Minyak ?
Jawab

BM = (3 X BMpara—rataALB —3 X BMH) + (3 X BMC +5 x BM H)
BM = (3% 272 —3%1,00794) + (3 x 12,0107 + 5 X 1,00794)

BM = (816 — 3,02382) + (36,0321 + 5,0397)

BM = 812,97618 + 41,0718

BM = 854,04798

2. VARIABEL KONSENTRASI KATALIS
Diketahui  : BM Minyak Jarak = 854,04 g/mol
BM Etil Asetat = 88,11 g/mol
p Minyak Jarak = 0,97 g/ml
p Etil Asetat = 0,897 g/ml

Perbandingan mol minyak jarak:etil asetat = 1.6



Ditanya : Kebutuhan KOH ?

Jawab
BM minyak jarak = 854,05 g/mol BM etil asetat = 88,11 g/mol
1 mol minyak jarak = 854,05 g 1 mol etil asetat = 88,11 g
6 mol etil asetat = 528,66 g
_ m minyak _ m etil asetat
p minyak = ————— p etil asetat = ————
v minyak v etil asetat
_ m minyak ) __ m etil asetat
= < til tat=——5———
v minyak = p minyak vetaseta p etil asetat
528,66
v minyak = 854’—025{ v etil asetat = —gg
0,97 = 0,897 ml
v minyak = 880,46 ml v etil asetat = 589,36 ml
v minyak = 88,046 ml v etil asetat = 58,936 ml
v minyak = 44,023 ml v etil asetat = 29,468 ml

a. Konsentrasi katalis 0,5% berat minyak

0.5
KOH = — x 44,023 g = 0,22
100 g g

b. Konsentrasi katalis 0,75% berat minyak

KOH—0’75><44023 = 0,33
~ 7100 Hes g = Ues g

c. Konsentrasi katalis 1,0% berat minyak

1
KOH = —— X 44,023 g = 0,44
100 g g

d. Konsentrasi katalis 1,25% berat minyak

KOH = —1'25 44,023 g = 0,55
X
100 ’ g e

VARIABEL SUHU DAN WAKTU
Diketahui : Konsentrasi katalis = 0,5%
Volume campuran = 4 kali volume campuran pada

variabel konsentrasi katalis



Ditanya : Volume minyak jarak?
Volume etil asetat?
Massa KOH?
Jawab
Volume minyak jarak = 4 X 44,023 ml
= 176,092 ml
_ m minyak
p minyak = m

097 g  mminyak
"ml 176,092 ml

m minyak = 170,80 g

Volume etil asetat = 4 X 29,468 ml
= 117,872 ml

Massa KOH =4 x0,22 g
=0,88g

VARIABEL RASIO MOL MINYAK JARAK DENGAN ETIL
ASETAT
Diketahui  : BM Minyak Jarak = 854,04 g/mol

BM Etil Asetat = 88,11 g/mol

p Minyak Jarak = 0,97 g/ml

p Etil Asetat = 0,897 g/ml

Konsentrasi KOH = 0,5%

Ditanya : Kebutuhan minyak jarak, etil asetat dan KOH?
Jawab
BM minyak jarak = 854,05 g/mol BM etil asetat = 88,11 g/mol

1 mol minyak jarak = 854,05 g 1 mol etil asetat = 88,11 g



a. Rasiomol 1:9

Minyak Jarak : Etil asetat
1 mol : 9 mol
854,059 : 792,99 ¢
85,405 g : 79,299 g
88,04 ml ; 88,29 ml

)

KOH = 100

X 85,405 g = 0,427 g

b. Rasio mol 1:15

Minyak Jarak ; Etil asetat
1 mol : 15 mol
854,059 : 1321,65 ¢
85,405 g : 132,165¢
88,04 ml : 147,34 ml

)

KOH =
100

X 85,405 g = 0,427 g

¢. Rasiomol 1:30

Minyak Jarak : Etil asetat
1 mol : 30 mol
854,05 ¢ : 2643,3 ¢
85,405 g : 264,33 g
42,69 g : 132,165 g
44,02 ml : 147,34 ml

0.5
KOH = — x 42,69 g = 0,2134
100 9 g



d.

Rasio mol 1:60
Minyak Jarak
1 mol
854,059
85,405 g
21,359
22,01 ml

0,5
KOH = — x 21,359 = 0,106 g

100

Etil asetat
60 mol
5286,6 ¢
528,66 g
132,165 ¢
147,34 ml



LAMPIRAN 4
DOKUMENTASI PROSES PEMBUATAN LARUTAN Na,CO3; JENUH

Na,CO;

Larutan Na,CO;

Pengadukan disaring




LAMPIRAN 5
DOKUMENTASI PROSES NETRALISASI

Larutan Na2|C03 jenuh

Minyak jarak pagar hasil netralisasi



LAMPIRAN 6
DOKUMENTASI PROSES INTERESTERIFIKASI

Etil asetat + KOH Minyak jarak hasil

netralisasi
|

‘. J 3
r'v-h_p‘s,gA..& o~

/\v‘

2 LE S R

Biodiesel Biodiesel



LAMPIRAN 7

KONDISI OPERASI ANALISIS HPLC

No. Parameter Keterangan

1. Kolom YMC-Triat C18 (250 mm x 4,6 mm, 5um )

2. Fase Gerak Eluen A : Metanol ; Eluen B : 2-Propanol:Hexane
(5:4 (viv))

Gradien Eluen 100% A (0 menit); 50% A : 50% B (0-15 min);

100% A (15-20 min); 100% A (20-25 min)

3. Flowrate 1 ml/min

4, Temperatur Kolom 40°C

5. Detektor UV-Vis Detector (4 =205 nm)

6. Volume Injeksi 10 uL

7. Running Time 25 menit
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HASIL ANALISIS HPLC DAN GCMS
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Keterangan:

Kode Sampel

Keterangan Kondisi Operasi

Sampel 1 (Katalis KOH 0,5%)

Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:6 ; Suhu
60°C ; Waktu 1 jam

Sampel 2 (Katalis KOH 0,75%)

Katalis 0,75% ; Rasio mol 1:6 ; Suhu
60°C ; Waktu 1 jam

Sampel 3 (Katalis KOH 1%)

Katalis 1% ; Rasio mol 1:6 ; Suhu 60°C
; Waktu 1 jam

Sampel 4 (Katalis KOH 1,25%)

Katalis 1,25% ; Rasio mol 1:6 ; Suhu
60°C ; Waktu 1 jam

Sampel 2 (Waktu 1 jam)

Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:6 ; Suhu
60°C ; Waktu 1 jam

Sampel 4 (Waktu 3 jam)

Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:6 ; Suhu
60°C ; Waktu 3 jam

Sampel 6 (Waktu 6 jam)

Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:6 ; Suhu
60°C ; Waktu 6 jam

Sampel 7 (Waktu 8 jam)

Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:6 ; Suhu
60°C ; Waktu 8 jam

Sampel 2 (Suhu 70; Waktu 1 jam)

Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:6 ; Suhu
70°C ; Waktu 1 jam

Sampel 4 (Suhu 70; Waktu 3 jam)

Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:6 ; Suhu
70°C ; Waktu 3 jam

Sampel 6 Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:6 ; Suhu
70°C ; Waktu 6 jam

Sampel 7 Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:6 ; Suhu
70°C ; Waktu 8 jam

Sampel 17 Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:9 ; Suhu
70°C ; Waktu 6 jam

Sampel 21 Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:15 ; Suhu
70°C ; Waktu 6 jam

Sampel 25 Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:30 ; Suhu
70°C ; Waktu 6 jam

Sampel 29 Katalis 0,5% ; Rasio mol 1:60 ; Suhu

70°C ; Waktu 6 jam






