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ABSTRAK

Yuniarti,R. “Pengembangan Katalis CaO.SrO untuk Sintesis Biodisel dari
Minyak Kelapa Sawit”. Skripsi. Jurusan Kimia FMIPA UNNES. Dosen
Pembimbing I: Nuni Widiarti S.Pd, M.Si, Dosen Pembimbing II: F.Widhi
Mahatmanti, S.Si, M.Si.

KataKunci : biodiesel, katalis CaO.SrO, minyak kelapa sawit,

Telah dilakukan penelitian modifikas katalis CaO.SrO untuk sintesis biodiesel
dari minyak kelapa sawit. Katais CaO.SrO disintesis dengan metode
kopresipitasi, sedangkan sintesisi biodiesel dilakukan dengan menggunakan
microwave. Karakter katalis Ca0.SrO dianalisis dengan XRD dan SAA, untuk
memperoleh karakter kristalinitas dan luas permukaan, sedangkan biodiesel hasil
reaks transesterifikass menggunakan metode microwave. Hasil reaks
transesterifikass dianalisis menggunkan GC-MS. Andisis dengan XRD
menunjukan karakter gabungan CaO dan SrO yang ditunjukkan 26 = 25,1 , 34,06
dan 54,3. Hasil Andisis luas permukaan diperoleh luas area 4,512 m?/g. Hasll
reaks sintesis biodiesel yang optimal diketahui dengan analis GC-MS dilakukan
dengan variasi waktu reaksi dan perbandingan katalis untuk sintesis biodiesdl,
waktu optimal 420 detik , perbandingan molar katalis 4:1 dengan rasio volume 1:6
(metanol : minyak) katalis yang digunakan 1% dari B/V menghasilkan metil ester
sebesar 98%. Komposisi senyaewa biodiesel ditentukan dengan GC-MS dan
karakterisasi fisik dilakukan menurut SNI. Biodisel dari hasil sintesis memiliki
densitas sebesar 0,8678 g/mL dan viskositas sebesar 7,0313 cSt yang terdiri dari
metil palmitat 6,67%, metil dan linoleat 14,68.
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ABSTRAC

Yuniarti,R. “Pengembangan Katalis CaO0.SO untuk Sntesis Biodisel dari
Minyak Kelapa Sawit”. Under Graudate Thesis. Department of Chemistry.
Faculty of Mathematics and Sciences. Semarang State University. Supervisor |I:
Nuni Widiarti S.Pd, M.Si, Supervisor 1I: F.Widhi Mahatmanti, S.Si, M.Si.

Keywords: biodiesdl, a catalyst CaO.SrO, palm oil,

Research has done on the modification of the catalyst for syinthesis of CaO.SrO
to biodiesal syinthesis from palm oil . Synthesized catalyst by CaO.SrO
kopresipitationi method of synthesis while biodiesel performed using microwave.
The character of Ca0.SrO analyzed by XRD and SAA to aquire the character of
cristalinity and brushes the surface, Where as the reaction of transesterification
result biodiesel analyzed using GC — MS. Anayzed with XRD shows the
combined character of CaO and SrO shown 206 =28 = 25,1, 34,06 dan 54,3. The
result of the analysis surface area of the acquired are 4.512 m2/ g. The result of
the synthesis reaction optimally biodiesel know with GC-MS done with a
variation of time and comparation of catalyst for the synthesis of biodiesd,
optimal value the time of 420 seconds and the catalyst ratio molar 4. 1 by volume
ratio of 1. 6 (methanol: oil) catalyst which isused 1 % of B / V methyl ester yield
of 98%. The composition of biodiesdl is determined by GC-MS and physical
characterization is performed according to SNI. Synthesis product of biodiesel has
density value of 0.87 g/mL and viscosity value of 11.42 cSt. The product consists
of methyl palmitate 6,67% and methyl linoleate 14,68%.
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Konsumsi bahan bakar minyak terutama bahan bakar diesel atau
solar terus meningkat. Pada tahun 1995 konsumsi bahan bakar solar untuk
transportas mencapai 6,91 milyar liter dan terus meningkat setiap tahunnya.
Pada tahun 2010 konsumsi bahan bakar solar untuk transportasi mencapai
18,14 milyar liter, sehingga Indonesia mengimpor bahan bakar solar, dari
kurun waktu 1999 sampai 2006 sebanyak 28 milyar liter bahan bakar solar
untuk mencukupi kebutuhan nasional (Mescha et al., 2007). Sumber daya
bahan bakar minyak bumi yang terbatas seiring dengan kebutuhan untuk
mengurangi emisi gas rumah kaca adalah dorongan untuk pengembangan
bahan bakar aternatif. Penelitian banyak dipusatkan pada produksi biodisdl,
sebab biodiesel yang dapat digunakan sebagai bahan bakar alternatif.
Produksinya dari sumber daya terbarukan, seperti minyak nabati dan lemak
hewan (Kalam dan Masjuki, 2002)

Pemilihan minyak kelapa sawit sebagai sumber energi alternatif
sangat tepat dilakukan di Indonesia karena Indonesia merupakan negara
penghasil minyak kelapa sawit terbesar kedua di dunia setelah Malaysia
dengan ketersediaan minyak kelapa sawit yang cukup banyak, maka minyak
kelapa sawit merupakam salah satu bahan baku alternatif yang sangat
potensial unruk membuat bahan bakar terutama biodiesel,selain itu bahan

bakar yang dihasilkan dari minyak kelapa sawit telah diteliti lebih ramah



lingkungan karena bebas dari nitrogen dan sulfur (Indah, 2011).Penggunaan
minyak nabati seperti minyak sawit sebagai energi aternatif digunakan
sebagai precursor pada pembuatan biosolar atau biodisel

Biodiesel merupakan campuran dari mono alkil ester asam lemak
dari minyak nabati atau lemak hewan. Baik minyak nabati atau lemak hewan
yang termasuk dalam golongan lipida. Minyak dan lemak merupakan
trigliserida karena minyak dan lemak membentuk ester dari tiga molekul asam
lemak yang terikat pada molekul gliserol (Zappi et al., 2003). Reaks ini
melibatkan katalis sebaga penyedia situs aktif agar reaksi dapat terjadi.

Penggunaan katalis heterogen merupakan suatu aternatif untuk
mengurangi biaya produksi biodiesel, mudah dipisahkan dari campuran reaksi
dengan filtrasi, dapat digunakan kembali, dan memiliki sedikit sifat korosif
(Carmo et al., 2009). Katalis heterogen yang sering digunakan pada reaksi ini
adalah logam akai oksida yang disupportkan pada Al2Os seperti
Na/NaOH/Al>0s yang memiliki kekuatan basa yang tinggi dan sangat aktif
untuk reaksi transeserifikasi pada minyak tumbuhan. Pada kondisi reaksi
optimal aktivitas katalis heterogen Na/lNaOH/AI>,Oz menunjukkan konversi
yang hampir sama dengan katalis homogen NaOH (yaitu 94 %) (Kim et al.,
2004) akan tetapi komponen aktif oksidanya sangat higroskopis dan mudah
larut dalam metanol, sehingga kurang sesuai untuk diaplikasikan di industri.

Ca0 merupakan katalis aktif dan telah lama diteliti untuk reaksi
transestrifikasi karena harganya yang murah, memiliki kekuatan basa yang

tinggi, serta sedikit larut dalam metanol (Gryglewicz et al., 1999). CaO



mempunyai aktifitas yang tinggi padareaks sintesis biodiesel. Kombinasi dari
Ca0 dan ZnO pada reaks transesterifikasi minyak biji matahari memberikan
hasil alkil ester yang sama dengan CaO yang dihasilkan dari dekomposisi
CaCOs pada suhu 700°C (konversi > 90%). Keuntungan menggunakan katalis
campuran Ca0.ZnO dibandingkan CaO murni adalah tidak melarutnya fase
aktif CaO pada media reaks karena adanya interaksi yang kuat antara sis
aktif dan support yang artinya kontribusi fase homogen dapat dihilangkan
(Alba-Rubio et al., 2009).

Pada penelitian sebelumnya, Widiarti (2014), telah berhasil
membuat katalis CaO/SrO dengan metode impregnasi untuk reaksi
transesterifikasi (Shuli Yan et al., 2010),telah berhasil membuat nanopartikel
ZnO modifikasi dengan metode hidrolisis urea untuk reaksi transesterifikasi.

Katalis Ca0.ZnO telah ditditi salah satu katalisator yang baik
untuk reaks transesterifikasi. Pada penelitian ini Ca0.ZnO disintesis dengan
metode kopresipitasi menggunakan asam oksalat (H2C>Os) sebagai agen
penggendap asam dan dilanjutkan dengan metode hidrolisis urea untuk
membuat CaO.ZnO dalam bentuk nanopartikel. Parameter sintesis berupa
perbandingan atom Ca dan Zn akan dipelgjari pengaruhnya terhadap aktivitas
katalitik pada reaks transesterifikasi. (Cicik,2011)

Katalis SrO digunakan merupakan katalis basa yang mempunyai
aktivitas katalitik tinggi pada reaks transesterifikas membentuk biodiesel
namun jarang digunakan didalam penelitian, salah satu penyebabnya ialah

harga katalis ini yang relatif cukup mahal dibandingkan dengan katalis besa



hetrogen lainnya. Stronsium oksida (SrO) digunakan karena Stronsium oksida
merupakan oksida logam yang sangat aktif dan akan larut dalam media
reaksi,serta akan dapat mempercepat reaksi pembuatan biodisel (Zabeti,2009).
SrO yang digunakan pada reaks transesterifikas pada minyak zaitun
menghasilkan metil ester sebanyak 80% dengan waktu reaksi 15 menit,SrO
yang didoping dengan silika menghasilkan lebih dari 95% dengan waktu 10
menit.(Ching-Lung Chen et al., 2012)

Metode yang digunakan dalam reaks sintesis biodiesel antara lain
metode Batch dan Microwave Renita (2012) melakukan reaksi
transesterifikasi menggunakan metode reaktor bertekanan dengan waktu yang
dibutuhkan 3,5 jam, menghasilkan metil ester sebanyak 90,882%. Metode
yang digunakan dalam transesterifikasi dan esterifikasi yang baru-baru ini
dilakukan adalah pemanasan menggunakan microwave. Pada penelitian
sebelumnya yang dilakukan oleh Susila (2013) dengan menggunakan
gelombang mikro 400 watt menghasilkan metil ester sebesar 92 %. Radiasi
microwave dapat meningkatkan kecepatan transesetrifikas dalam proses
batch. Energi microwave dihantarkan secara langsung pada molekul-molekul
yang bereaksi melalui reaksi kimia, sehingga perpindahan panas lebih efektif
daripada pemanasan secara konvensional.(L ertsathapornsuk et al., 2004).

Pada penelitian ini mencoba memproduksi biodiesel dari minyak
sawit menggunakan katalis padat Ca0.SrO dengan metode microwave untuk
mempercepat waktu reaksi. Katalis dibuat dari Ca(CH3COO)2 yang didoping

dengan Sr(CH3COO).. Katdlis ini selanjutnya digunakan untuk mempercepat



reaks transesterifikas dalam pembuatan biodiesel dari minyak kelapa
sawit,SrO digunakan karena stronsium oksida merupakan oksida logam yang
sangat aktif dan akan larut dalam media reaksi,serta akan dapat mempercepat
reaksi pembuatan biodisel.
Berdasarkan uraian tersebut pada penelitian ini akan disintesis
Ca0.SrO untuk meningkatkan aktivitas katalis CaO dan mengurangi sifat
homogen CaO pada reaks sintesis biodiesel.CaO.SrO disintesis dengan
metode kopresipitas yang dapat meningkatkan aktifitas katalitik pada
pembuatan biodisel melalui proses transesterifikasi,sehingga SrO dapat
digunakan untuk modifikasi CaO yang beracuan pada penelitian sebelumnya
yang pernah dilakukan.
1.2 Perumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan, permasalahan yang akan
dibahas adalah:
1. Bagaimana karateristik CaO.SrO hasil sintesis berdasarkan kristalinitas
dan luas permukaan?
2. Bagaimana aktivitas katalitik CaO.SrO pada sintesis biodiesel ?
1.3 Tujuan Pen€litian
Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut :
1. Mempedagari karateristik Ca0.SrO hasil sintesis berdasarkan kristalinitas
dan luas permukaan

2. Mempelgari aktivitas katalitik CaO.SrO pada sintesis biodiesel



1.4 Manfaat Penelitian
Manfaat yang diharapkan dalam penelitian ini adalah sebagai
berikut :
1. Memberikan informas tentang karateristik CaO.SrO hasil sintesis
berdasarkan kristalinitas dan luas permukaan.
2. Memberikan informasi tentang aktivitas katalitik CaO.SrO pada sintesis

biodiesel



BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Minyak Nabati

Pengertian ilmiah paling umum dari istilah biodiesel mencakup bahan
bakar mesin diesel yang terbuat dari sumber daya hayati atau biomassa. Biodiesel
dapat dibuat dari minyak nabati maupun lemak hewan, namun paling umum
digunakan sebagai bahan baku pembuatan biodiesel adalah minyak nabati.
Minyak nabati dan biodiesel tergolong ke dalam kelompok senyawa-senyawa
organik yang sama, yaitu kelompok ester asam-asam lemak. Akan tetapi,minyak
nabati adalah triester asam-asam lemak dengan gliserol, atau gliserida. Sementara
itu, biodiesel adalah monoester asam-asam lemak dengan metanol. Perbedaan
wujud molekular ini memiliki beberapa konsekuensi penting dalam penilaian

keduanya sebagai bahan bakar mesin diesel (Meschaet al., 2007)

1. Minyak nabati (yaitu trigliserida) memiliki berat molekul besar, jauh lebih
besar dari biodiesal (yaitu metil ester). Akibatnya, trigliserida relatif mudah
mengalami perengkahan (cracking) menjadi molekul-molekul kecil, jika
dipanaskan tanpa kontak dengan udara.

2. Minyak nabati memiliki kekentalan (viskositas) yang jauh lebih besar dari
minyak diesel/solar maupun biodiesel, sehingga pompa penginjeks bahan
bakar di dalam mesin diesd tidak mampu menghasilkan pengkabutan
(atomization) yang baik ketika minyak nabati disemprotkan ke dalam kamar

pembakaran.



3. Molekul minyak nabati relatif lebih bercabang dibanding ester metil asam-

asam lemak. Akibatnya, angka setana minyak nabati lebih rendah dari pada
angka asam setana ester metil. Angka setana adalah tolak ukur kemudahan

menyala dari suatu bahan bakar di dalam mesin diesdl.

2.2 Biodisdl

b.

C.

Biodiesel merupakan monoalkil ester dari asam-asam lemak rantai panjang
yang terkandung dalam minyak nabati atau lemak hewan untuk digunakan
sebagal bahan bakar mesin diesel. Biodiesel dapat diperoleh melalui reaksi
transesterifikasi trigliserida dan reaks esterifikas asam lemak bebas
tergantung dari kualitas minyak nabati yang digunakan sebagai bahan baku.
Proses pembuatan biodiesel dari minyak dengan kandungan asam lemak bebas
rendah secara keseluruhan terdiri dari reaks transesterifikasi, pemisahan
gliserol dari metil ester, pemurnian metil ester (netralisasi, pemisahan
metanol, pencucian dan pengeringan/dehidrasi) (Hikmah, 2010).

Minyak nabati yang dapat digunakan sebagai bahan baku biodiesel dapat
berasal dari kacang kedelai, kelapa, kelapa sawit, padi, jagung, jarak, papaya
dan banyak lagi melalui proses transesterifikasi. (Mardiah et al., 2006)
Keuntungan dari biodiesel ialah :

Campuran dari 20% biodisel dengan 80% petroleum diesel dapat digunakan
pada mesin diesel tanpa modifikasi.
Industri biodiesel dapat menggunakan lemak atau minyak daur ulang.

Biodiesd tidak beracun.



d. Biodiesel memiliki angka setana yang tinggi, yaitu di atas 100 sedangkan
angka katane bahan bakar diesel hanya 40.

e. Penggunaan biodiesel dapat memperpanjang umur mesin diesel karena
biodisel lebih licin.

f. Biodiesel menggantikan bau petroleum dengan bau yang lebih enak.

Biodisel dibuat dari minyak nabati diperoleh dari reaks trigliserida asam
lemak bebas dari minyak nabati dengan alkohol. Salah satu bahan yang
digunakan di dalam proses transesterifikas ialah metanol. Metanol disebut
juga metil alkohol merupakan senyawa paling sederhana dari gugus akohol.
Rumus kimianya adalah CHsOH. Metanol berwujud cairan yang tidak
berwarna, dan mudah menguap. Metanol memiliki berat molekul 32,042, titik
leleh -98°C dan titik didih 64°C. Pada umumnya metanol digunakan dalam
proses transesterifikasi karena metanol harganyanya lebih murah dan lebih
mudah untuk dikonversi (Mescha, 2007)

Menurut Purwaningsih (2012), untuk mengetahui kualitas biodiesel maka
diperlukan standar atau kerangka acuan sehingga dapat dipastikan kelayakannya.
Tabel persyaratan kualitas biodiesel menurut SNI 7182:2012 ditunjukan pada

Tabel 2.1.
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Tabel 2.1 Persyaratan Kualitas Biodiesel menurut SNI 7182:2012

Parameter Batas Nilai Metoda Uji

Massa jenis pada 40 °C, 850-890 ASTM D 1298 atau ASTM

Kg/m® D 4052

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

40 °C, mm?/s (cSt)

Angka setana min 51 ASTM D 613 atau ASTM D
6890

Titik nyala°C min 100 ASTM D 93

Titik kabut °C mak 18 ASTM D 2500

Angkaiodium, mak 115 AOCS Cd 1-25

(g-12/1009)

2.3 Transesterifikas

Transesterifikas merupakan suatu proses penggantian alkohol dari suatu
gugus ester (trigliserida) dengan ester lain atau mengubah asam-—asam lemak ke
dalam bentuk ester sehingga menghasilkan akil ester. Proses tersebut dikenal
sebagal proses akoholisis. Proses alkoholisis ini merupakan reaksi biasanya
berjalan lambat namun dapat dipercepat dengan bantuan suatu katalis. Katalis
yang biasa dipergunakan adalah katalis asam seperti HCl dan H2SO4, dan katalis
basa NaOH dan KOH. (Maulydia, 2010).

Secara umum reaks transesterifikasi antara minyak nabati (trigliserida)

dan akohol (metanol) dapat dilihat pada gambar 2.1.

o
I n
H,C—0-C—R; HsC-O0-C-Ry
1]
HC-O=C—Rz + 3CHsOH - __-> HyC-O-C-R HC—OH
o 3 katelis s o S ¢
I I H,C—OH
H,C—0—C—Rs HsC—0-C—Rs ?
trigliserida metanol campuran metil ester gliserol

Gambar 2.1 Reaks transesterifikasi (Hikmah, 2010)
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Produk yang diinginkan dari reaks transesterifikasi adalah ester metil
asam-asam lemak. Terdapat beberapa cara agar kesetimbangan Iebih bergeser ke
arah produk, yaitu:

Menambahkan metanol berlebih ke dalam reaksi
. Memisahkan gliserol

Tahapan reaks transesterifikasi pembuatan biodiesel diharapkan agar
didapatkan produk biodiesel dengan jumlah yang maksimum. Beberapa kondisi
reeks yang mempengaruhi konversi serta perolehan biodiesdd melalui
transesterifikasi adalah sebagai berikut: (Hikmah, 2010)
Pengaruh air dan asam lemak bebas
Minyak nabati yang akan ditransestreifikasi harus memiliki angka asam yang
lebih kecil dari 1. Selain itu, semua bahan yang akan digunakan harus bebas dari
air,karena air akan bereaksi dengan katalis, sehingga jumlah katalis menjadi
berkurang.
. Pengaruh perbandingan molar alkohol dengan bahan mentah
Secara stoikiometri, jumlah alkohol yang dibutuhkan untuk reaksi adalah 3 mol
alkohol untuk setigp 1 mol trigliserida agar diperoleh 3 mol akil ester dan 1 mol
gliserol. Secara umum ditunjukkan bahwa semakin banyak jumlah akohol yang
digunakan, maka konversi yang diperoleh juga akan semakin bertambah.

Pengaruh jenis akohol
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Metanol akan memberikan perolehan ester yang tertinggi dibandingkan dengan
menggunakan etanol dan butanol.
. Pengaruh jeniskatalis
Katalis basa akan mempercepat reaks transesterifikasi bila dibandingkan dengan
katalis asam.
Metanolisis dan kemurnian minyak nabati
Perolehan metil ester akan lebih tinggi jika menggunakan minyak nabati murni.
Namun apabila produk metil ester akan digunakan sebagai bahan bakar diesd,
cukup digunakan bahan baku berupa minyak yang telah dihilangkan getahnya dan
disaring.
Pengaruh temperatur
Reaks transesterifikasi dapat dilakukan pada temperatur 30-65°C (titik didih
metanol sekitar 65°C). Semakin tinggi temperatur, konversi yang diperoleh akan
semakin tinggi untuk waktu yang lebih singkat (Hikmah, 2010).

Permasalahan yang paling penting selama produksi biodiesel adalah
reaksi transesterifikasi keseluruhan. Proses kimia yang terjadi selama reaksi
ditunjukkan dengan reaks pada gambar 2.2.

Trigliseide—— Digliserida——— Monogliserida—— Gliserol

! ! !

Metil ester Metil ester Metil ester

Gambar 2.2 Transesterifikasi Keseluruhan(Sopiana,2011)
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Suatu minyak nabati yang digunakan untuk sintesis biodiesel

melalui reasksi transesterifikasi terdapat kandungan-kandungan dalam minyak

nabati diantaranya asam-asam lemaknya dapat dilihat dari tabel 2.2

Tabel 2.2 Struktur Kimia dari asam-Asam Lemak dan Metil Esternya

Asam . Metil

lemak Struktur Akronim Ester Struktur

Asam ) Metil

Pal mitat CH3(CH2)14COOH  C16:0 Palmitat CH3(CH2)14COOCH3

Ao CH(CHz1COOH €180 g"t;'r' . CHs(CH2)COOCH;

Asam  CHy(CHz-CH=CH- .o,  Meil CH3(CH2)7-CH=CH-

Oleat (CH2)7COOH ' Oleat (CH2)7COOCHs3
CH3(CH2)s-CH=CH- . CH3(CH2)s-CH=CH-

ﬁ:f)‘lrga CH»-CH=CH- C18:2 I'\I"n‘f)tl"eat CH.-CH=CH-
(CH2)7COOH (CH2)7COOCHs
CH3CH>-CH=CH- . CH3CH>-CH=CH-

Asam CH,CH=CHCH.CH C18:3 Metl CH,CH=CHCH,CH=

linolenat Linolenat

=CH(CH;)7COOH

CH(CH2)7COOCH3

(Gerpen, 2004, hal: 12).

2.4 Katalis Basa Heterogen

Katalis basa heterogen merupakan katalis yang mempunyai fasa berbeda

dengan reaktan dan produk. Jenis katalis basa heterogen yang dapat digunakan

pada reaks transesterifikasi adalah MgO, CaO, SrO. Keuntungan menggunakan

katalis ini adalah: mempunyai aktivitas yang tinggi, kondisi reaks yang ringan,

masa hidup katalis yang panjang biaya katalis yang rendah, tidak korosif, ramah

lingkungan dan menghasilkan masalah pembuangan, dapat dipisahakan dari

larutan produksi sehingga dapat digunakan kembali (Rahadiyan,M., 2010)

Namun katalis basa heterogen ini tetap lebih baik untuk digunakan dalam

proses transesterifikas minyak nabati menjadi metil ester dibandingkan dengan

katalis basa homogen,karena masalah pemisahan katalis dari zat pereaksi maupun
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produk lebih sering dijumpai pada katalis basa homogen. Katalis basa homogen
larut dalam campuran sehingga pemisahan tidak cukup dilakukan dengan
penyaringan dan teknik yang umum digunakan adalah destilasi atau ekstraksi
produk dari campuran. Sedangkan teknik pemisahan katalis basa heterogen tidak
terlalu sulit, pemisahannya dapat dilakukan dengan filtrasi atau dekantasi (Leo et
al, 2010).
2.5Kalsum Oksida

Kalsium oksida biasanya dibuat oleh dekomposisi termal dari bahan seperti
kapur, yang mengandung kalsium karbonat (CaCOsz; minera kalsit ). Ha ini
tercapai dengan memanaskan bahan sampai suhu diatas 825 °C, proses ini
dinamakan calcination atau lime-burning , untuk memisahkan CO. dari senyawa.
CaO telah ditditi sebagai katalis basa yang kuat dimana untuk menghasilkan
biodiesedl menggunakan CaO sebagai katalis basa mempunyai banyak manfaat,
misalnya aktivitas yang tinggi, kondis reaksi yang rendah, masa katalis yang
lama, serta biaya katalis yang rendah (Zabeti,2009)
2.6 Stronsium Oksida

Stronsium oksida merupakan oksida basa karena mengandung ion oksida.
Katalis ini jarang digunakan didalam penelitian, salah satu penyebabnya ialah
harga katalis ini yang relatif cukup maha dibandingkan dengan katalis basa
heterogen lainnya. Stronsium oksida merupakan oksida logam yang sangat aktif
dan akan larut dalam media reaksi. Pada proses transesterifikasi minyak kedelai
dengan SrO sebagai katalis basa padat akan menghasilkan metil ester 90% yield,

katalis itu stabil bahkan setelah 10 siklus reaksi. SrO dapat mempercepat banyak
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reaksi kimia, seperti pasangan oksidatif metana (gas), oksidasi selektif sgenis
metan, dan reaksi nitroaldol. (Zabeti, 2009).
2.7 Minyak Kelapa Sawit

Minyak kelapa sawit dapat dihasilkan dari inti kelapa sawit yang
dinamakan minyak inti sawit (palm kernel oil) dan sebagai hasil samping ialah
bungkil inti kelapa sawit (Muchtadi 2006).Kelapa sawit mengandung kurang dari
lebih 80% inti kelapa dan sekitar 20% dilapisi kulit yang tipis. Kadar minyak
dalam inti kelapa 34-40%. Minyak kelapa sawit adalah minyak semi padat yang
mempunyai komposisi yang tetap. Rata-rata asam lemak minyak kelapa sawit
dapat dilihat pada Tabel 2.3

Tabel 2.3. Komposisi asam lemak minyak kelapa sawit dan minyak inti sawit.

Asam Lemak Minyak kelapa sawit (%) Dergjat Kematangan

Asam kaprilat - 34

Asam kaproat - 3-7

Asam laurat - 45-52
Asam miristat 1,2-2,5 14-17
Asam palmitat  40-46 6,5-9
Asam stearat 3,6-4,7 1-2,5
Asam ol eat 39-45 13-19
Asam linoleat 7-11 0,5-2

(Muchtadi,2006)

Kandungan karoten dapat mencapai 1000 ppm atau lebih, tetapi dalam
minyak dari jenis tenera kandungan karotennya kurang lebih 50-700 ppm.
Kandungan tokoferol bervariasi dan dipengaruhi oleh penanganan selama
produksi. Mutu minyak kelapa sawit yang baik mempunyai kadar air kurang dari
0.1% dan kadar kotoran lebih kecil dari 0,01%, kandungan asam lemak bebas
serendah mungkin (kurang lebih 2%), bilangan peroksida di bawah 2, bebas dari

warna merah dan kuning (harus berwarna pucat), tidak berwarna hijau, jernih dan
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kandungan logam berat serendah mungkin atau bebas dari ion logam (Muchtadi,
2006).

Minyak sawit dapat digunakan untuk bahan makanan dan industri melalui
proses ekstraksi dan pemurnian, seperti penjernihan dan penghilangan bau atau
dikenal RBDPO ( refined, bleaced and deodorized palm oil). Setelah itu CPO
dapat difraksinasi menjadi RBD stearin dan RBD olein dengan komposisi asam
lemak yang berbeda. RBD olein terutama digunakan untuk pembuatan minyak
goreng, sedangkan RBD stearin terutama dipakai untuk margarine, shortening,
serta bahan baku industri sabun dan detergen (Hambali et al., 2008).

Produk-produk turunan minyak sawit yang dapat digunakan sebagai bahan
baku biodiesel diantaranya CPO, CPO low grade (kandungan FFA tinggi), PFAD
dan RDB olein. Sebelum diolah menjadi biodiesel, CPO membutuhkan pemurnian
(degumming). Degumming bertujuan untuk menghilangkan senyawa-senyawa
pengotor yang terdapat dalam minyak seperti gum dan fosfatida (Hambali et al.,
2008).

Produk-produk turunan minyak sawit yang dapat digunakan sebagai bahan
baku biodiesel diantaranya CPO, CPO low grade (kandungan FFA tinggi), PFAD
dan RDB olein. Sebelum diolah menjadi biodiesel, CPO membutuhkan pemurnian
(degumming). Degumming bertujuan untuk menghilangkan senyawa-senyawa
pengotor yang terdapat dalam minyak seperti gum dan fosfatida (Hambali et al,

2008).
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2.8 Microwave

Reaksi-reaksi kimia dan reaks organik banyak yang dapat berlangsung
apabila mendapatkan energi dari luar. Seringkali energi yang ditambahkan adalah
energi panas. Reaksi—reaks organik umumnya berlangsung lambat, seperti
pembuatan biodiesel dari minyak nabati dengan pengaduk mekanis berlangsung
beberapa jam, dan hasil yang diperoleh memerlukan pemisahan juga relatif lama.
Gelombang mikro merupakan alternatif sumber energi yang dapat digunakan
untuk mensuplai energi dalam rekasi kimia dan proses. Meaui pemanasan
dielektrik, campuran reaks dapat bercampur secara homogen tanpa kontak
dengan dinding. Waktu yang diperlukan untuk reaks secara keseluruhan dapat
tereduksi secara signifikan (Santoso, 2008).

Gelombang mikro atau mikrogelombang (microwave) adalah gelombang
elektromagnetik dengan frekuensi super tinggi (Super High Frequency, SHF),
yaitu diatas 3GHz (3x10°Hz). Sebenarnya gelombang ini merupakan gelombang
radio, tetapi panjang gelombangnya lebih kecil dari gelombang radio biasa.
Panjang gelombangnya termasuk ultra-short (sangat pendek) sehingga disebut
juga mikro,dari sinilah lahir istilah microwave. Gelombang ini tidak dapat dilihat
mata kita karena panjang gelombangnya (walaupun sangat kecil dibanding
gelombang radio) jauh lebih besar dari panjang gelombang cahaya (di luar
spektrum sinar tampak) (Handayani, 2010).

Energi microwave diberikan/dihantarkan secara langsung pada molekul-
molekul yang bereakss melalui reaksi kimia.Selain itu penggunaan microwave

menunjukkan reaks lebih efisien, dengan lama reaksi dan proses pemisahan yang
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singkat, menurunkan jumlah produk samping dan dapat menurunkan konsumsi
energy (Terigar, 2009). Efisiens dari transesterifikasi microwave berasal dari sifat
dielektrik dari campuran polar dan komponen ion dari minyak, pelarut dan katalis.
Pemanasan yang cepat dan efisien pada radiasi microwave lebih banyak karena
gelombang microwave berinteraksi dengan sampel pada tingkat molecular,
menghasilkan campuran inter molekul dan agitas yang meningkatkan peluang
dari sebuah molekul alcohol bertemu dengan sebuah molekul minyak (Terigar,
2009).

Penelitian mengenai pemanfaatan microwave dalam proses pembuatan
biodiesel bak esterifikasi dan transesetrifikasi telah banyak dilakukan. Hasl
penelitian tersebut dapat dilihat pada Tabel 2.4

Tabel 2.4 Pendlitian tentang pemanfaatan microwave dalam pembuatan biodiesel

Reaksi Kondisi Reaksi Konversi (%)
Esterifikasi asam oleat? Enzim Lipozym 79
Esterifikasi? 5% Katalis zireonia sulfatratio 90

minyak : Metanol=1:20;T=60°C
Esterifikasi® K atalis Heterogen t=15 menit 39,9-66,1
Transesterifikasi¥) Etanol:minyak=9:1,1%NaOH,t=10 84,5

detik

1) Costa et al., ? Kim et al., 2010 ;¥ Jung, 2011 ;¥ Lertsathapornsuk,et
al.,2004
2.9 Difraktometer Sinar-X (XRD)

Difraks sinar X adalah suatu peralatan karakterisasi yang paling luas
digplikasikan untuk identifikasi fase dan kemurnian materia hasil sintesis.
Beberapa aplikasinya adalah mengidentifikasi sampel berdasarkan puncak
kristalinitas dan pengukuran kisi kristal. Sampel dapat berupa serbuk, padatan,

film atau pita.
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Prinsip kerja dari XRD adalah Sinar-X dihasilkan dari tabung sinar-X
yang terjadi akibat adanya tumbukan elektron-elektron yang bergerak sangat cepat
dan mengenai logam sasaran elektron ini membawa energi foton yang cukup
untuk mengionisasikan sebagian elektron di kulit K (1s), sehingga elektron yang
berada pada orbital kulit luar akan berpindah dan mengisi orbital 1s dengan
memancarkan sgumlah energi berupa sinar-X. Radias yang dihasilkan orbital K
ke orbital yang lain disebut sinar-X deret K, dimana K1 adalah eksitasi elektron
ke kulit L. K2 adalah eksitasi elektron ke kulit M. Demikian juga untuk K3 dan
seterusnya.

Sinar-X yang dipakai dalam analisa suatu kristal biasanya memancarkan
pita-pita radias K1 dan K2. sebagai contoh adalah penggunaan logam Cu sebagai
sasaran dan logam Ni sebagai filter, dimana K2 akan diserap oleh Ni dan Cu K1
dengan panjang gelombang 1,54 °A akan lolos dan digunakan untuk suatu analisa.
Berkas sinar radiasi Cu K1 ini jika mengena bidang kristal dari suatu mineral,
maka akan dipancarkan oleh atom-atom dalam kristal (Ewing, 1985).

Agar sinar-X yang didifraksikan oleh bidang kristal tertentu dalam sampel
kristalin dapat dideteksi, orientasi sumber sinar-X, kristal dan detektornya harus
tepat. Oleh karena itu, jika berkas sinar-X ditembakkan pada permukaan kristal
pada sudut 6, sebagian dihamburkan oleh lapisan atom-atom dipermukaan ke
segala arah yang mungkin sesuai dengan Hukum Bragg. Bagian yang tidak
dihamburkan akan menembus menuju lapisan kedua atom-atom dan dihamburkan

sebagian sehingga yang tidak terhambur selanjutnya akan lewat menuju lapisan
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ketiga dan seterusnya. Efek kumulatif dari hamburan yang berasal dari pusat
kristal-pusat kristal yang berjarak teratur adalah terjadinya difraksi sinar.

W.L Bragg menggambarkan difraksi sinar-X oleh kristal ditunjukkan seperti
Gambar 1. Berkas cahaya sempit ditembakkan pada permukaan kristal pada sudut
0, hamburan terjadi sebagai konsekuensi dari interaksi radiasi dengan atom-atom
padalokas O dan P. Jika:

AP 4 PC =DM oo ese e se e s sn s (1)

Dimana n adalah suatu bilangan integrasi, radiasi yang terhambur dan kristal akan

nampak memantulkan radiasi sinar-X.

Sirawrt
e

Gambar 2.3. Difraks Sinar-X (Whiston, 1987)

Dapat dilihat :
AP =PC = SIN 0 oo 2
Dimana d adalah jarak antar bidang kristal. Maka kondisi untuk interferens
konstruktif disinari pada sudut 0 adalah :
DA =2 A SIN 0 1o e 3
Dengan A = panjang gelombang sinar-X (/f\)

d = jarak antar bidang atom dalam kristal (A)

0 = sudut peristiwa sinar-X

n =tingkat difraksi
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Persamaan ini dikenal dengan Hukum Bragg. Dengan menggunakan
persamaan tersebut, untuk kasus yang sederhana, parameter sel yang akurat dan
tipe struktur kristal dapat ditentukan (Skoog dan West, 1980). Sinar-X nampak
dipantulkan dari kristal hanya pada saat sudutnya memenuhi persamaan Bragg,
selain dari sudut tersebut makaterjadi interferensi destruktif.

Identifikasi spesies dari pola difraksi didasarkan pada posisi garis (dalam 6
dan 20) dan intensitas relatifnya. Harga 26 ditentukan oleh harga d. Dengan
bantuan persamaan Bragg, maka harga d dapat dihitung dari panjang gelombang
yang diketahui dan sudut terukur. Intesitas garis tergantung pada jumlah dan jenis
pusat atom pemantul yang ada pada setiap lapisan. Identifikasi kristal dilakukan
secara empiris dimana diperlukan data standar mengena harga d dan garis
intensitas dari senyawa murni. Standar diatur dengan urutan mulai dari harga d
dengan garis intensitas paling besar. Eliminasi dari senyawa-senyawa yang
mungkin dapat dilakukan dengan mempertimbangkan harga d dengan garis
intensitas tertinggi kedua, ketiga dan seterusnya. Biasanya tiga atau empat harga
d cukup untuk mengidentifikasi senyawa dengan tepat. Dengan mengukur
intensitas dari garis difraks dan membandingkannya dengan standar maka
analisis kuantitatif dari campuran kristal dapat dilakukan (Skoog dan West, 1980).
2.10 Adsorpsi Nitrogen

Adsorpsi nitrogen dapat digunakan untuk menentukan luas permukaan
dan struktur pori suatu sampel. Luas area spesifik adalah luas area partikel tiap
satuan massa atau volume dari material. Pada umumnya, luas area ditentukan

melalui adsorps fisis dari gas seperti gas nitrogen atau adsorpsi kimia dari
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pewarna seperti metilen biru. Teori adsorpsi digunakan untuk penentuan luas
permukaan spesifik adsorben dan untuk pengukuran harga panas adsorpsi.
Beberapa diantaranya adalah yang dikembangkan oleh Langmuir dan Brunaeur-
Emmet-Teller (BET). Adsorpsi nitrogen merupakan adsorpsi fisik yang digunakan
dalam metode BET (Broener-Emmet-Teller) untuk menentukan luas permukaan
total dan struktur pori suatu padatan (Haber et al., 1995). Isotherm Langmuir
terbatas pada adsorpsi monolayer dari adsorbat. Sedangkan pada pembentukan
multilayer dimodelkan menggunakan isotherm Brunaeur-Emmet-Teller (BET)
dengan dasar isotherm Langmuir dan mengembangkannya pada adsorpsi fisis
secara multilayer.

Persamaan BET hanya dapat digunakan untuk adsorpsi isotherm yang mempunyai
nilar P/PO berkisar antara 0,05 sampai 0,3 (Adamson, 1990). Persamaan-
persamaan tersebut didasarkan pada asumsi-asumsi:

1.Terjadi adsorpsi banyak lapis, bahkan pada tekanan yang sangat rendah
2.Interaksi antara molekul yang teradsorpsi diabaikan

3.Kecepatan adsorbsi dan desorbsi sama pada setiap lapis

4.Padatan mempunya permukaan homogen, yaitu mempunya keadaan energi
yang sama.

Pada metode tersebut, jumlah mol gas dan jumlah gas yang teradsorp (n)
bergantung kepada suhu, tekanan, luas permukaan, pori-pori, dan sistem padat-
gas. Apabila adsorpsi gas pada suatu padatan dilakukan pada suhu tetap, maka
jumlah mol gas (n) hanya bergantung kepada tekanan. Jika gas berada di bawah

suhu kritis, maka,
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dimana P adalah tekanan absolut dalam chamber keseimbangan dan PO adalah
tekanan uap dari gas pada suhu sampel .Apabila volume gas yang teradsorp, Va
(jumlah mol (n) setara dengan volume gas (Va)) diplotkan melawan P/PO, maka
diperoleh suatu grafik isoterm adsorpsi. Terdapat enam pengelompokan bentuk
grafik isoterm adsorpsi menurut IUPAC (Gregg dan Sing, 1982). Keenam bentuk

grafik tersebut dapat dilihat pada Gambar 2.4

L

Gambar.2.4 Tipe adsorpsi iso-term [-VI

Pada Gambar 2, tipe | merupakan tipe yang khas untuk padatan mikropori dan
adsorpsi isoterm kimia. Tipe Il dan Il merupakan padatan yang tak berpori atau
padatan yang mempunyai pori makro. Tipe IV merupakan padatan yang
mempunyai pori meso, sedangkan tipe V terjadi apabila interaksi antara molekul
nitrogen lebih kuat dibandingkan dengan nitrogen dengan padatan. Tipe VI
merupakan padatan tak berpori yang mempunya permukaan seragam. Dibawah
suhu kritis dari adsorbat, pada umumnya adsorpsi terjadi pada tahapan multilayer.

Adanya pori pada permukaan padatan akan memberikan efek pembatasan
jumlah lapisan pada adsorbat dan terjadi fenomena kondensasi kapiler.

Kondensasi kapiler ini menyebabkan terjadinya histerisis (Adamson, 1990).
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Model isoterm BET, sdlain dianalisis menggunakan grafik BET juga
menggunakan metode Barrett-Joyner-Halenda (BJH) yaitu metode yang
digunakan untuk menentukan distribusi ukuran dan volume pori. Dasar untuk
perhitungan ukuran pori adalah akumulasi dari volume adsorbat yang keluar dan
pengurangan ketebal an film dari pori sebelumnya ketika tekanan diturunkan.

2.11 Kromatogr afi Gas

Kromatografi terdiri dari fasa diam dan fasa gerak. Komponen-komponen
dari suatu campuran dilewatkan pada fasa diam yang dibawa oleh airan fasa
gerak. Pemisahannya berdasarkan pada perbedaan lgu pergerakan antar
komponen-komponen dalam sampel.

Daam kromatografi gas, komponen-komponen dari sampel yang telah
telah menjadi uap terfraksinasi dalam kolom karena adanya proses partisi antara
fasa gerak dan fasa diam. Fasa diamnya dapat berupa padatan dan berupa cairan
yang disupport pada suatu matriks padatan inert, sedangkan fasa geraknya berupa
gas. Gas pembawa ini berupa gas inert seperti N2, H2, Ar, dan He. Jika fasa
diamnya berupa padatan, maka tipe kromatografi ini disebut kromatografi gas-
padat, namun jika fasa diamnya berupa cairan, maka tipe kromatografi ini disebut
kromatografi gas-cair.

Prinsip kerja kromatografi gas yaitu, sampel yang telah diuapkan
dimasukkan ke dalam kolom, kemudian komponen-komponen tersebut
terdistribusi dalam kesetimbangan antara fasa diam dan fasa gerak. Setelah

melewati kolom, komponen yang keluar dari kolom ditangkap oleh detektor dan
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direkam oleh komputer sebagai kromatogram. Skema peralatan kromatografi gas

dapat dilihat pada Gambar 5.

Pengukur gelembung sabun - .. |
i perekam
Solitter aliran suntikan | )
\ ] detekto Elektrometer
Reaulat = atau jembatan
egulator ’ : - : j
Ca e \ ‘ injektor [
HER R ) -
“Th V 5 AT
- =]
| Pengatur .y
o Lh__r:':':_'i'l"fl e Sistem
Tabung gas kolom

Oven kolom

Gambar 2.5 Instrumentasi kromatografi gas

Pada Gambar 2.5 telihat komponen-komponen dasar peralatan
kromatografi gas, yaitu :
2.11.1 Tabung gas pembawa

Gas pembawa diletakkan dalam tabung bertekanan yang dihubungkan
dengan regulator tekanan, pengatur airan, dan rotometer. Dalam sistem
penyimpan gas ini terdapat suatu bahan penyaring molekul untuk menyerap air
ataupun pengotor lainnya. Lgu alir gas dikontrol oleh regulator tekanan dan
pengatur aliran. Tekanan gas yang masuk berkisar 10 sampa dengan 50 psi (di

atas tekanan ruang) dan lgju alir gas sebesar 25 sampai dengan 50 mL/menit.

2.11.2 Sistem injeksi sampel
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Sampel dimasukkan dengan sebuah suntikan yang kemudian melewati
suatu karet atau piringan tipis yang terbuat dari silikon. Sampel kemudian
memasuki pemanas sampel yang terletak pada kepala kolom. Sampel dipanaskan
pada suhu 50°C di atastitik didihnya.

2.11.3 Kolom

Adaduajenis kolom yang digunakan dalam kromatografi gas, yaitu :

2.11.3.1 Kolom kapiler

Kolom ini tidak dipengaruhi oleh tekanan tetesan dari injektor. Panjang

kolomnya berkisar antara 10 sampai dengan 100 m atau lebih dan

memiliki efisiensi cukup tinggi, namun memiliki kapasitas sampel sangat
rendah ( < 0.01 pL). Kapasitas kolom kapiler dapat ditingkatkan dengan
coating suatu bahan berpori seperti grafit, oksida logam atau silikat pada
bagian dalam tube.

2.11.3.2 Kolom packed

kolom ini terbuat dari tube logam atau dari gelas yang memiliki diameter

dalam sebesar 1 sampai 8 mm, terbungkus oleh suatu padatan. Kolom ini

mempunyai panjang 2 sampai 20 m.

2.11.4 Sistem deteksi

Sistem deteks untuk kromatografi gas harus mempunyai kemampuan
merespon sampel yang keluar dari kolom secara cepat dan akurat. Interval puncak
yang melewati detektor biasanya berjarak satu detik atau kurang, sehingga
detektor harus juga memiliki kemampuan untuk merekam respon secara penuh

selama beberapa periode tertentu. Sifat lainnya yang harus dimiliki detektor yaitu
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respon yang linear, stabilitas yang cukup baik dalam waktu yang lama, dan respon
yang seragam untuk berbagal macam senyawa. Terdapat beberapa jenis detektor
dalam kromatografi gas, diantaranya Thermal Conductivity Detector (TCD),
Flame lonization Detector (FID), Electrone Capture Detector (ECD), dan Flame
Photometric Detector (FPD) (Skoog dan West, 1980).

Wawrzyniak dkk, (2005) melaporkan penentuan metil ester dalam minyak
diesel menggunakan metode Kromatografi Gas (KG). Gambar 2.6 menunjukkan
bahwa waktu retens metil ester berurutan sesuai dengan panjang rantai karbon.
Waktu retensi metil laurat (12:0) < metil miristat (C14:0) < metil palmitat (16:0)
<metil heptadekanoat (internal standard) < metil stearat (18:0) < metil oleat (18:1)

< metil linoleat (18:2) < metil linolenat (C18:3).
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Gambar 2.6 Kromatogram metil ester pada minyak diesel



BAB 3

METODE PENELITIAN

3.1 Sampe

Sampel dalam Pendlitian ini adalah minyak kelapa sawit sebagai bahan
baku dengan Ca0.SrO sebagai katalis
3.2 Variabel Pendlitian

Sesuai dengan tujuan penelitian yang ingin dicapa maka variabel yang
dipelgari dalam penelitian ini dikelompokkan menjadi variable bebas, variabel
terikat, dan variabel terkendali

Variabel bebas adalah variabel yang nilainya divariasi. Dalam penelitian
ini variabel bebasnya adalah perbandingan mol precursor CaO : SrO untuk
membuat katalis CaO.SrO (1:1, 2:3, 1:4, 3:2, 4:1) terhadap karakter katalis, jenis
katalis Ca0.SrO (1:1, 2:3, 1:4, 3:2, 4:1) dan waktu reaks terhadap metil ester
yang dihasilkan

Variabel terikat adalah variabel yang besarnya tergantung dari variabel
bebas yang diberikan dan diukur untuk menentukan ada tidaknya pengaruh
(kriteria dari variabel bebas). Pada penélitian ini adalah karakter Ca0.SrO hasil
sintesis dan rendemen metil ester sebagal hasil reaks transesterifikasi minyak

kelapa sawit dengan bantuan katalis Ca0.SrO hasi| sintesis.

28
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Variabel terkendali adalah faktor-faktor yang dapat mempengaruhi hasil

reaksi, tetapi dapat dikendalikan. Variabel terkendali pada penelitian ini adalah

minyak kelapa sawit (1 mL),metanol 6 mL, daya microwave 80% (640 watt).

3.3 Alat dan Bahan

Adapun alat dan bahan yang digunakan adalah sebagal berikut:

331

1.

8.

0.

Alat

Elenmeyer 250 mL Iwake pyrek

Beker Glass 100 mL, 250 mL Iwake pyrek
Pipet Tetes

Gelas Arloji

Spatula

Cawan Porseline

Pengaduk Kaca

Corong

Magnetik stirrer

10. Tabung Reaks Tertutup

11. Oven

12. Sentrifuge

13. Neraca Andlitik

14. Seperangkat alat GC-M S merk shimadzu QP-5000

15. Gas Kromatografi Gas Hawlett Pacard 5890 series ||

16. Microwave

17. Reaktor Autoclave stanlees steel
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18. X-Ray Diffraction Philips Expert

19. SAA

20.GC

21. GC-MS
3.3.2 Bahan

1. Asam Oksalat (99,5%)

2. Stronsium Nitrat (99%)

3. Casium Asetat (90%)

4. Amonium Hidroksida (1,5 M)

5. Urea (99,5%)

6. Air Deionisas

7. Aseton (99,6%)

8. Metanal (99,9%)

9. Minyak Kelapa Sawit

10. Kertas Saring
34  Langkah-Langkah Penelitian

Katalis Ca0.SrO-X(X menunjukkan perbandingan atom Ca dan Sr)

disintess berdasarkan metode  kopresipitass yang dilakukan  oleh
Ngamcharussrivichal et al., (2008) pada sintesis Ca0.ZnO dengan menggunakan
sumber perkursor serta agen pengendap yang berbeda. Pada sintesis yang
dilakukan oleh Ngamcharussrivichai et al., (2008) menggunakan Cadan Zn nitrat
sebagal precursor serta NaCOs sebagal agen pengendapnya. Sedangkan pada

sintesis ini menggunakan Ca dan Sr nitrat sebagai prekursor serta H2C204.2H20
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sebagai agen pengendap asam. Penggunaan metode hidrolisis diharapkan dapat
memperoleh katalis dengan ukuran yang kecil.
34.1 SintesisKatalisCaO.SrO-X

Untuk penyiapan dengan rasio molar 1:4; 2:3; 1.1; 3:2; 4:1 yang dilakukan
pertama yaitu melarutkan Ca(CH3COO)2.2H>0O dan Sr(NO3)2.2HO dalam air
delonisass hingga homogen, perbandingan molarnya 1:4; 2:3; 1.1, 3:2,
4:1.Kemudian larutan tersebut perlahan-lahan ditambahkan dengan larutan encer
H2C204.2H2O berfungs sebagal agen pengendap asam dengan kecepatan
pengadukan 230 pada suhu kamar,PH dijaga antara 7-8 diamkan semalam pada
suhu 60°C,selanjutnya metode hidrolisis urea digunakan dalam penelitian ini.
Setelah menstirer campuran larutan logam dengan larutan ureakemudian
campuran tersebut disimpan dalam autoclave dan dihidrotermal pada suhu 110°C
selama 24 jam. Produk padat diperoleh dengan filtrasi, lalu dicuci menggunakan
air deionisasi dan aseton serta dikeringkan dalam oven pada temperatur 120°C
selama semalam.Sebelum digunakan sebagal katalis,padatan kering dikalsinas
menggunakan furnace pada temperatur 800°C selama 4 jam. Setelah itu katalis
campuran oksoda Ca dan Sr ditanda dengan CaO.SrO-X(dimana X adaah
perbandingan Cadan Sr).
34.2 Karakterisas Katalis

Katalis CaO.SrO-X dikarakterisas menggunakan teknik difrasi sinar-X
(XRD) untuk identivikasi fase kristal dan kekristalan katalis dengan radiasi Cu Kq

(A=1.5405 A) pada 40 kV dan 30 mA, 26 1,5-40" dan kecepatan scan 0,02°/detik.
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Karakterisas Luas Permukaan yaitu SAA vers 10,1,gas yang digunakan adalah

gas nitrogen dengan berat 28,013 dan temperatur yang digunakan 77,3°K

3.4.3 Uji Angka Asam Minyak Kelapa Sawit

Uji angka asam ini dilakukan untuk mengetahui kepastian dari angka asam

minyak kelapa sawit dilakukan dengan cara menimbang 5 gram sampel

ditambahkan 25 mL akohol 95%,selanjutnya di refluk selama 10 menit sambil

diaduk lalu dinginkan, setelah dingin tambahkan larutan PP dan titras dengan

KOH 0,1N

344 Reaks Transesterifikas

3.4.41 Transesterifikass minyak kelapa sawit (CPO) dengan varias
konsentras CaO.SrO-X

Transesterifikasi dilakukan pada tabung raksi tertutup dengan

kapasitas 10 mL dengan menggunakan microwave. Diambil rasio volume
minyak/metanol adalah 1:6. Minyak kelapa sawit sebanyak 1 mL dengan
daya microwave 80% (640 watt).Pada saat yang sama, katalis yang
optimum dari CaO.SrO-X : 1:4; 2:3; 1:1; 3:2; 4:1, 1% dalam berat minyak
masing-masing konsentrasi dilarutkan dalam metanol dengan volume 6
mL. Menuangkan katalis tersebut dalam tabung reaks tertutup, aduk
campuran tersebut pada skala 300 rpm, dan daya dijaga konstan. Setalah
reaks antara metanol dan minyak bereaks menjadi trigliserida dan metil
ester, pemanasan dan pengadukan dihentikan dan selanjutnya dilakukan

pemurnian produk.
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3.4.4.2 Transesterifikasi minyak kelapa sawit (CPO) dengan variasi waktu

34.5

reaks transesterifikasi

Reaks transesterifikasi minyak kelapa sawit variasi waktu reaks,
dilakukan dengan cara yang sama seperti pada reaks transesterifikas
minyak kelapa sawit varias konsentrasi katalis CaO.SrO-X. Pada tahap
ini, Transesterifikas dilakukan pada tabung reaks tertutup.Diambil rasio
volume metanol/minyak adalah 6:1. Minyak kelapa sawit sebanyak 1 mL
menggunakan microwave dengan daya 80% (640 watt). Pada saat yang
sama, katalis Ca0.SrO-X sebanyak 1% berat minyak yang paling baik
pada transesterifikasi variasi konsentrasi katalis. Katalis CaO.SrO-X
dilarutkan dalam metanol dengan volume 6 mL. Menuangkan katalis
tersebut dalam tabung reaks tertutup, aduk campuran tersebut pada skala
300 rpm, dan daya dijaga konstan, selanjutnya dilakukan pemurnian
produk. Langkah transesterifikas tersebut diulang pada varias waktu
reaksi yang telah ditentukan yaitu: 300 detik, 330 detik, 360 detik, 390
detik, dan 420 detik.
Prosedur karakterisas biodiesal

Penelitian dimaksudkan menganalisis hasil optimum dari varias
konsentrasi katalis CaO.SrO-X dan waktu reaks transesterifikasi. Reaksi
transesterifikasi dilakukan pada kondis operasi dengan mereaksikan
minyak kelapa sawit dan metanol serta dikatalitis oleh CaO.SrO-X yang
divariasi konsentrasinya untuk menghasilkan metil ester dan gliserol.

Metil ester yang dihasilkan berada di lapisan atas dan gliserol berada di
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lapisan bawah, sehingga keduanya dapat dipisashkan menggunakan
sentrifuge. Hasll terbaik dari varias katalis dan waktu reaksi dapat
diketahui k secara kulitatif dengan pengujian menggunakan GC untuk
melihat konversi metil ester yang paling besar.

Pemeriksaan dengan menggunakan aat GC ini dilakukan dengan
menggunakan jenis detektor FID, jenis kolom yang digunakan adalah
HP5, suhu detektor 250°C, suhu injektor 280°C, gas pembawanya adalah
nitrogen, serta jumlah sampel yang diinjeksikan sebanyak 0,2 mikro liter.
Kromatogram tersebut diperkirakan berisi 5 buah puncak, yang berarti di
daam hasil reaks transesterifikasi diperkirakan mengandung 5 buah
senyawa. Puncak kelima dengan waktu retensi 6,620 kemungkinan adalah
sisa metanol yang tidak ikut bereaksi, karena dalam penelitian ini
digunakan metanol berlebih untuk mendorong reaks ke arah kanan. Dan
puncak pertama dan kedua dengan waktu retensi 2,597 menit dan 4,792
menit kemungkinan adalah pengotor-pengotor, yang dapat berupa sisa

trigliserida yang tidak ikut bereaksi maupun sisa asam lemak bebas.

Gambar 3.1 Eksperimen transesterifikasi dengan menggunakan microwave



Keterangan Gambar :

1. Monitor

2. Pengatur Daya
3. Pengatur Waktu
4. Arah gelombang

5. Start
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BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Tahap Pembuatan Katalis CaO.SrO

Pembuatan katalis heterogen CaO.SrO dengan perbandingan molar
perkursor CaO dan SO 1:1, 2:3, 3:2, 4:1, 1:4. Pembuatan katalis dilakukan
dengan metode hidrolisis urea dan hidroternal autocalave agar diperoleh katalis
yang berukuran nano hal ini sesuai yang dilakukan oleh Cicik (2012).

Tahapan pembuatan katalis yaitu melarutkan calsium asetat, stronsium
nitrat dan penambahan asam oksalat sampai campuran homogen, ditambahkan
larutan asam oksalat bertujuan untuk membentuk calsium oksalat dan stronsium
oksalat, campuran tersebut dalam suasana asam, untuk menetralkan ditambahkan
NH4OH sampai pH 7-8. Tahapan egieng pada suhu 60°C selama semalam
bertujuan untuk menghilangkan pengotor. Larutan diaduk menggunakan stirer
bertujuan agar campuran homogen, penambahan larutan urea bertujuan untuk
membentuk nano partikel. Pembentukan kristal dilakukan dengan memasukkan
kedalam hidrotermal. Di dalam alat tersebut terjadi reaksi menggunakan air,
lapisan pada tahap ini reaksinya tidak boleh kering karena menyebabkan katalis
tidak terbentuk. Proses hidrotermal dari autoclave dilakukan suhu 110°C selama
24 jam.

Katalis tersebut dicuci dengan aguademin dan aseton utuk menghilangkan
pengotor lain yang tidak diinginkan, setelah dicuci endapan dioven selama

semalam dengan suhu 120°C untuk menghilangkan air. Katalis yang diperoleh

36
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yang berupa serbuk berwarna putih dengan tekstur lembut/halus seperti bedak,
Setelah kering katalis ditimbang dan dicatat hasiinya. Katalis yang diperoleh ini
selanjutnya dikalsinasi selama 4 jam dengan suhu 800°C untuk mendapatkan
kristalinitas dari katalis CaO.SrO yang tinggi, hasil katalis CaO.SrO setelah
dikalsinasi yaitu dapat dilihat pada Tabel 4.1

Tabel 4.1 Hasil Setelah dikalsinasi

No. Perbandingan Katalis CaO.SrO Hasil (gram)
1. 3:2 1,9210

2. 4:1 2,1896

3. 2:3 5,0973

4. 1:4 1,9530

5. 1.1 3,1599

4.2 Karakterisasi Katalis CaO.SrO dengan XRD

Karakterisas Ca0.SrO dengan XRD digunakan untuk mencari informasi
mengenai dergjat kemurnian, kristalinitas dan kis kristal (Kwayke-Awuah,
2008).Puncak-puncak difraksi sinak -X direkam dengan PW Philips menggunakan
filter Ni sumer sinar Cu Ko dengan range 26 = 20 — 70°. Pola difraks sinar-X

untuk Ca0, SrO, Ca0.SrO ditunjukkan pada Gambar 4.1

-_]L_M;/K_JW Ca0.SrO 4:1
J\ N, N A W AN A A e Ca0.5r0 3:2
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Gambar. 4.1 Poladifraksi XRD katalis CaO,SrO dan CaO.SrO
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Gambar 4.1 menunjukkan pola difraks CaO.SrO merupakan gabungan
dari pola CaO dan SrO. Puncak karakteristik CaO terlihat pada 26 = 32,7 dan 64,3
sedangkan puncak karakteristik SrO terlihat pada 20 = 25,2. Pola difraksi X
Ca0.SrO merupakan gabungan antara kedua karakter dari CaO dan SrO. Pada
katalis CaO.SrO puncak 26 =34,06 sudah terlihat pada perbandingan molar 4:1 .
Adanya SrO pada CaO.SrO menyebabkan kristalinitas CaO semakin berkurang,
hal ini terlihat pada puncak karakteristik CaO pada 26 = 32,5 dan 64,2 yang
semakin menurun seiring dengan kenaikan % penambahan SrO. Adanya SrO pada
Ca0.SrO menyebabkan kenaikan kristalinitas SrO yang terlihat pada 26 = 58,8
dan 20 = 62,8 yang mengalami kenaikan kenaikan seiring dengan kenaikan
penambahan SrO pada Ca0O. Namun demikian puncak difraks pada 28 = 34,06 ini
merupakan pola difraks gabungan CaO dan SrO karena pada masing-masing
katalis baik SrO maupun CaO mempunyal puncak karakter pada 26 = 34 dan 25.
Penurunan kristalinitas pada katalis pendukung karena adanya dopan ini juga
ditunjukkan oleh beberapa katalis lain seperti CuO/TS-1pada puncak karaktristik
TS-1 pada 206 = 24 (Widiarti, 2011), adanya puncak karakter SrO pada CaO.SrO
menunjukkan distribuss SrO pada permukaan CaO kurang merata, ha ini
menyebabkan terbentuknya aglomerass SrO pada permukaan CaO. Hasil

karakterisas selengkapnya disgjikan pada Tabel 4.2
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Tabel .4.2 Hasil Karakterisasi Sinar X

Senyawa 20 Referensi
Ca0 32,2 37,3 58,3 64,1 67,3 JCPDSdata
CaO 32,4 - - 64,7 - Aldes, 2013
Ca(OH): - - 47,2 - 48,5
CaCOs3 294 39,5 43,2 47,5 -

Ca0 32,5 - 54,3 64,2 Hasil Sintesis
Ca(OH): - - 47,1 - -

CaCOs3 29,4 394 43,1 - -

SrO 25,2 - - 58,8 62,8

Ca0.SrO 18,07 25,1 34,06 54,3 -

CaO/STO 34,131 375 54,2 - - Widiarti, 2014
SrO 22 25 40,24 58 62

4.3 Sintesis Biodisel
Sintesis biodiesdl dilakukan setelah melalui beberapa faktor yang harus

diketahui. Salah satunya adalah penentuan angka asam karena jika angka asam
lebih dari 2% sintesis biodiesel dilakukan melalui tahap reaks esterifikasi dan
dilanjutkan reaksi transesterifikasi,sedangkan apabila angka asam kurang dari 2%
dapat dilakukan dengan reaks transesterifikasi secara langsung. Oleh sebab itu
penelitian ini perlu membuktikan berapa besar angka asam dari minyak kelapa
sawit agar dapat dilanjutkan untuk sintesis biodiesdl.
4.3.1 Penentuan angka asam dari minyak kelapa sawit

Penentuan angka asam dilakukan dengan cara mencampurkan minyak
dengan akohol 95% setelah itu direfluk selama 15 menit dilanjutkan titras
dengan NaOH 0,1M dan sampel ditetesi phenolpitalin. Titik akhir titrasi ditandai
dengan warna merah muda pada larutannya. Data angka asam minyak kelapa

dapat disajikam padatabel 4.3
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Tabel 4.3 Data Angka Asam Minyak Kelapa Sawit

Angka Asam (mg NaOH/g minyak) Metode Uji

0,139% SNI 3741: 2013

Tabel 4.3 menunjukkan kadar angka asam minyak kelapa sawit sebanyak
0,139%. Kadar tersebut tidak melebihi ketentuan angka asam yang ditetapkan
oleh SNI sehingga minyak tersebut dapat langsung di gunakan untuk reaks
transesterifikass untuk mendapatkan biodiesel dengan menggunakan katalis
heterogen Ca0.SrO hasil sintesis. Setelah diketahui angka asam dapat dilakukan
untuk sintesis biodiel. Sintesis biodisel dilakukan dengan bahan baku minyak
kelapa sawit dan metanol dengan bantuan katalis Ca0.SrO yang sebelumnya di
sentesis,metanol yang digunakan berkosentrasi 99%.

Tahapan sintesis biodiesel menggunakan reaks transesterifikasi dengan
daya microwave 640 Watt, rasio volume yang digunakan 1:6 (minyak : metanol)
dimana minyak yang digunakan 1 mL dan metanolnya sebanyak 6 mL, jumlah
katalis 1% dari b/v. Reaks transesterifikasi adalah reaksi antara trigliserida dalam
minyak dengan alkohol yang menghasilkan metil ester dan hasil samping berupa
gliserol. Tahapan sintesis biodiesel dilakukan dengan variasi  waktu dan
perbandingan katalis. Variasi waktu yang di gunakan yaitu 300 detik, 330 detik,
360 detik, 390 detik, dan 420 detik, serta variasi perbandingan katalis 1:1, 2:3,

3:2,1:4, 4:1.
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Gambar 4.2 Metil ester hasil sintesis

Berdasarkan Gambar 4.2 dapat dilihat hasil optimasi sintesis biodiesel
menggunakan waktu dan perbandingan molar katalis yang optimal. Untuk
mengetahui komponen biodiesel yang dihasilkan dapat di analisis dengan
menggunakan GC dan GC-MS.

Hasil reaks transesterifikasi kemudian dikarakterisasi menggunakan Gas
Chromatography (GC), Gas Chromatography Mass Spectrometri (GC-MS), dan
uji fisik sesual ketentuan SNI untuk biodiesel.

4.3.2 Sintesis Biodisal dengan Optimasi waktu reaks menggunakan Microwave

Optimasi waktu reaks dilakukan dengan mereaksikan minyak kelapa
sawit, metanol dan katalis perbandingan 2 : 3 dengan jumlah katalis 1%
berat/volume reaktan total pada daya microwave 640 Watt (80%) dan variasi
waktu reaksi 300 detik, 330 detik, 360 detik, 390 detik dan 420 detik. Seperti yang
dilakukan (Arita, 2013) yang mensintesis biodiesel melalui reaks transesterifikasi
minyak kelapa sawit dengan metanol dan memperoleh hasil yang baik pada
penggunaan rasio volume sebesar 1:6, jumlah katalis digunakan 1% dengan

gelombang mikro 300 watt yield biodiesel yang dihasilkan 91,15%. Sintesis
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biodiesel dengan variasi waktu bertujuan untuk memperoleh hasil yang lebih baik
pada variasi waktu yang optimum.

Metil ester hasil sintesis kemudian diuji menggunakan Gas
Chromatography (GC) untuk mengetahui perbandingan waktu optimal yang dapat
dikonversi menjadi metil ester maksimal.Pengujian GC dilakukan di |aboratorium
Instrumen Kimia Unnes dengan menggunakan jenis detektor FID jenis kolom
HP5, suhu detektor 250°C, suhu injektor 280°C, gas pembawanya nitrogen serta
jumlah sampel yang diinjeksikan sebanyak 0,2 mikro liter.Berdasarkan data yang
diperoleh dari pengujian menggunakan GC, konversi metil ester hasil optimasi
rasio mol minyak goreng bekas dan metanol dapat dilihat pada Tabel 4.4

Tabel 4.4 Presentase konversi metil ester dengan variasi waktu

No. Waktu (detik) % Metil Ester
1. 300 38,7
2 330 41,8
3. 360 435
4. 390 58,2
5. 420 85,2

Tabel 4.4 menunjukan pada waktu 420 detik menghasilkan konversis metil
ester sebesar 85,206%. Utami et al., (2012) menjelaskan bahwa semakin lama
waktu resks transesterifikas maka konversi metil ester semakin besar. Hal ini
dikarenakan semakin lama waktu resksi maka waktu kontak antar reaktan
semakin lama sehingga memberikan peluang konversi yang semakin besar.

4.3.3 Optimas jenis katalis pada reaks transesterifikasi minyak kelapa sawit
menjadi biodiesel

Optimasi perbandingan katalis dilakukan dengan mereaksikan minyak

kelapa sawit menggunkan metanol pada energi microwave dan waktu optimal
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yaitu daya 640 Watt (80%) dan waktu 420 detik dengan jumlah katalis 1%
berat/volume reaktan total.Katalis yang digunakan dalam reaks ini adalah
perbandingan molar katalis CaO, SrO, 1:1 Ca0.SrO, 2:3 Ca0.Sr0O, 3:2 Ca0.Sr0,
1:4 Ca0.Sr0, dan 4:1 CaO.SrO. Metil ester hasil resks transesterifikas
menggunakan berbagai perbandingan molar katalis dari hasil GC dapat dilihat
padatabel 4.5

Tabel 4.5 Presentase metil ester yang dihasilkan dari reaks transesterifikasi
minyak kelapa sawit pada optimasi perbandingan katalis utuk reaks.

No. Perbandingan Katalis % Metil Ester
1. 3:2 94,1

2. 4:1 88,5

3. 2:3 85,2

4, 14 98

5 1:1 94,9

Berdasarkan tabel 4.5 menunjukkan bahwa CaO dan SrO merupakan
katalis aktif pada reaks transesterifikasi minyak kelapa sawit menjadi biodiesel.
Hal ini terlihat pada perbandingan katalis 4:1 menghasilkan metil ester 98%.
Berdasarkan perolehan biodiesel yang dihasilkan, SrO mempunyai aktivitas yang
lebih tinggi dibanding dengan CaO karena sifat kebasaan SrO yang lebih tinggi
dibanding dengan CaO. Sifat basa inilah yang meningkatkan keelektronegatifan
kation logam terkonjugasi. Keelektronegatifan kation logam terkonjugasi juga
meningkatkan gaya atraktif elektron kation logam terkonjugasi dan sifat kebasaan
anion oksigen. Sifat ini akan menentukan aktivitas katalitik pada logam oksida
logam akali tanah ( Masato Kouzu et al., 2008)

Indah (2011) mensintesis biodiesel dari minyak kelapa sawit dengan

menggunakan katalis CaO dan SrO. Kedua katalis kemudian menghasilkan
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konversi berbeda pada waktu reaksi yang sama. Pada reaks selama 30 menit
katalis CaO memberikan konversi sebesar 18,3117%, sedangkan SrO memberikan
konversi 53,018%.

Fanny (2012) melakukan sintesis biodiesel dari minyak nabati melaui
reaks transesterifikasi dengan katalis CaO super basa didapatkan hasil 98,8 %.

Berdasarkan hasil dari sintesis tersebut selanjutnya dapat dilakukan
pengujian luas permukaan dari katalis CaO.SrO agar mengetahui pengaruh dari
luas permukaannya terhadap hasil sintesis biodiesel dari minyak kelapa sawit.
4.3.4 Karakterisas Luas Permukaan katalis CaO.SrO

Katdis Ca0.SrO dikarakterisas menggunakan SAA (Surface area
analyzer) bertujuan untuk mengetahui luas permukaan dari masing-masing katalis
Ca0,SrO dan katalis CaO.SrO yang sudah dikopresipitasi, metode ini dilakukan
bertujuan untuk meningkatkan aktivitas dari katalis CaO dan SrO.

Katalis yang dikalsinasi pada suhu 800 °C dengan waktu 4 jam bertujuan
agar membentuk katalis CaO dengan luas permukaan 11,4 m?g. Hal ini
menunjukan hasil yang lebih tinggi dari penelitian yang telah dilakukan oleh Liu,
dkk dan Xin et al., (2009) dengan hasil yang diperoleh ini diharapkan dapat
menghasilkan yield biodisel lebih banyak dari penelitian yang sebelumnya sudah
pernah diklakukan.

Stronsium oksida (SrO) dipersiapkan dengan cara kalsinasi Sr(NOs)2
didalam furnace pada suhu 800 °C selama 4 jam. Hasil dari penelitian yang sudah
dikerjakan yaitu katalis SrO memperoleh hasil yang lebih luas dari penelitian

yang sudah dilakukan oleh Liu dkk, karakterisasi dari katalis SrO memperoleh
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hasil luas permukaan 1,802 m?g, sehingga dapat dimungkinkan nantinya pada
saat sintesis biodisel dapat dihasilkan yield biodisel lebih banyak karena dengan
adanya luas permukaan yang lebih besar maka aktifitas katalitiknya meningkat.

Liu et al., (2008) melaporkan pemanfaatan SrO untuk transesterifikasi
minyak kedela dengan metanol menghasilkan yield biodisel 98% dengan lama
reaksi 30 menit, hasil karakterisasinya SrO memperoleh hasil luas permukaan
1,05 m?/g.

Modifikasi katalis dengan metode kopresipitasi bertujuan untuk
meningkatkan aktifitas katalitik dan menghasilkan yield biodisel lebih banyak.
Hasil dari karakterisas katalis CaO.SrO dengan perbandingan 4:1 menunjukan
luas permukaan 4,512 m?/g hasil ini menunjukan penurunan luas permukaan
Ca0 dan peningkatan luas permukaan SrO. Hasil Karakterisas luas permukaan
katalis CaO, SrO, dan Ca0.SrO dapat dilihat pada tabel 4.6

Tabel. 4.6 Luas Permukaan, Rerata Jgjari Pori, dan Volume Pori Katalis Hasl

Sintesis
. , LuasPermukaan  Rerata Jgari Pori Volume Pori
JenisKatalis
(m?/g) (A) (cc/g)
CaO 11,400 5,775x10° 3,292x10t
SrO 1,802 4,929x10* 4,442x107
Ca0.SrO 4,512 3,979x10° 8,977x107

Tabel 4.6 menunjukkan hasil dari luas permukaan,jgari pori dan volume
pori katalis CaO, SrO, dan CaO.SrO. Dari data tersebut terlihat bahwa luas
permukaan jejari pori berbanding terbalik dengan volume pori yang dihasilkan.

Xin et al., (2009) telah berhasil meningkatkan aktivitas katalis CaO

dengan membuat CaO dalam bentuk bolamikro yang menghasilkan yield biodisel
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98,72% dalam waktu 3 jam pada suhu 65 °C dan 3% katalis bolamikro,hasil
karakterisasi CaO bolamikro mempunyai luas permukaan 5,3 m?/g. Katalis yang
memiliki luas permukaan yang lebih besar maka memiliki daerah kontak lebih
banyak dengan molekul (Liu et al., 2008). Beberapa pendlitian yang telah
dilakukan dapat dilihat pada Tabel 4.7

Tabel 4.7 Data karakterisasi katalis dan hasil sintesis biodisel

Katalis Luas Kondis Penyiapan Yiedld Referens
Permukaan reaksi katalis biodisel
Nano MgO Tidak T=250C  Tidak 9%  Wangdan
dilaporkan t = 10 dilaporkan Y ang,
menit 2007
Katadis =
3%
Metanol/oil
=36:1
Ca0 13 m?/g T=60-65C Kalsinas 93% Kouzu et
t=1jam suhu 900 C al., 2008
katalis = selama 15
0,789 jam  dengan
metanol/oil  didliri gas
=12:1 helium
Ca0 056m%g T=65C Tidak 9%5% Liuetal,
t=3jam dilaporkan 2008
katalis = 8
%
metanol/oil
=12:1
Ca0 54 m?g T=65C Mikropartikel  98,72% Xinet al.,
(bolamikro) t=3jam dikalsinasi 2009
katalis = 3 pada suhu
% 1000C selama
metanol/oil 3 jam
=91
SrO 1,06m?%g T=65C Kadsinass di  98% Liuetal,
t = 30 daam furnice 2007
menit pada suhu
katalis = 3 1200 C
% selamab jam
metanol/oil

=12:1
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4.3.5 Karakterisa Produk Hasil Transesterifikasi dengan Instrumen GC-MS

Karakterisas minyak kelapa sawit hasil transesterifikas ditunjukan pada Gambar

4.3
KROMATIGRAM B/ODIZSEL KELATA SAWIT
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Gambar 4.3 Kromatogram GC-M S Biodisel dari Minyak Kelapa Sawit
Pada Gambar 4.3 tersebut terlihat bahwa terdapat 5 puncak yang relatif
lebih tinggi dan lebar dibandingkan dengan puncak lain yang terdapat dalam
kromatogram tersebut. Ada 2 puncak yang menunjukkan adanya metil ester
(biodiesel) yang terbentuk dalam reaks transesterifikasi dari minyak kelapa sawit
dengan menggunakan katalis CaO.SrO yaitu puncak nomor 5 dan 6. Puncak
pertama menunjukkan waktu retensi 18,801 menit yang merupakan senyawa metil

ester dari asam pamitat dengan persentase 6,67%. Puncak kedua pada waktu
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retenss 20,436 merupakan senyawa metil ester dari asam linoleat dengan
persentase 14,68%. Berdasarkan data GC-MS juga diperoleh rendemen metil ester
(biodiesel) yang terbentuk sebesar 21,35%.

Ca0.5rO bisa digunakan dalam reaks transesterifikasi sebagai katalis
heterogen.Hal ini ditunjukkan dengan terbentuknya senyawa metil ester
(biodiesel) dari beberapa asam lemak walaupun masih ada asam lemak dalam
produk yang dihasilkan

Hasil karakterisasi komponen-komponen minyak kelapa sawit hasil reaksi
tansesterifikasi dengan instrument GC-M S ditunjukkan dalam tabel 4.8

Tabel 4.8 Komponen minyak kelapa sawit hasil analisa GC-MS

Nomor Waktu Identifikasi Presentase (%)
Puncak Retensi Senyawa

1 18,801 Asam Pamitat 6,67

2 20,436 Asam Linoleat 14,68

Metil ester yang dihasilkan dalam reaks transesterifikasi ini terbentuk
dengan adanya reaks asam lemak dalam minyak dan metanol dengan katalis
Ca0.SrO dalam reaks transesterifikasi.

4.4 Uji Kualitas Biodisel

Karakterisas fisik biodiesel bertujuan untuk mengetahui kualitas fisik
biodiesal hasil sintesis sesuai dengan ketentuan Standar Nasional Indonesia (SNI).
Pada penelitian ini karakterisasi fisik yang dilakukan meliputi densitas dan
viskositas kinematis biodiesel. Densitas merupakan suatu ukuran zat yang diukur
dari perbandingan massa dan volume zat tersebut.

Data perbandingan densitas biodiesel hasil sintesis dengan minyak

goreng bekas dapat dilihat pada Tabel 4.9
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Tabel 4.9 Densitas minyak kelapa sawit dan biodiesel

Minyak Kelapa Sawit  Biodiesel Hasil  Biodiesel SNI
0,933 0,867 0,85- 0,89

Densitas (g/mL)

Tabel 4.9 menunjukkan nilai densitas biodiesel hasil sintesis sebesar
0,867 g/mL, nilai ini mengalami penurunan dari densitas minyak kelapa sawit
yang merupakan bahan baku sintesis biodiesel. Penurunan ini terjadi karena
trigliserida dalam minyak kelapa sawit telah terkonversi menjadi metil ester, yang
memiliki densitas lebih rendah dari pada trigliserida (Kartika dan Widyaningsih,
2012). Setelah melewati proses reaksi dengan metanol densitas turun dari 0,90
g/ml menjadi 0,87 g/mL. Standar Nasiona Indonesia nomor 7182:2012
menyebutkan bahwa biodiesel memiliki densitas sebesar 0,85-0,89 g/mL. Pada
penelitian ini biodiesel hasil sintesis memiliki densitas sebesar 0,87 g/mL,
sehingga dapat dikatakan densitas biodiesel hasil sintesis telah memenuhi standar
yang ditetapkan oleh SNI. Viskositas kinematis merupakan fungsi dari waktu
yang dibuat oleh bahan cair untuk mengalir melalui kapiler di bawah pengaruh
gravitasi bumi dan dinyatakan dengan centistokes (Zahriyah, 2009).

Viskositas diukur dengan menggunakan viskometer Oswad yang
dilakukan pada suhu 20 °C dan menggunakan standar zat yang telah diketahui
viskositasnya yaitu berupa aguades. Nilai viskositas biodiesel yang diperoleh
dalam penelitian ini dapat dilihat pada Tabel 4.10.

Tabel 4.10 Visositas minyak kelapa sawit dan biodiesel

Minyak o . Knothe dan
Viskositas  Kelapa Sawit Biodiesel Hasil SNI Steidley (20 °C)

() 40,206 7,03 2,3-6,0 6,43
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Tabel 4.10 menyatakan nilal viskositas biodiesel hasil sintesis sebesar 7,03
cSt. Nilai ini lebih besar dari viskositas yang ditetapkan oleh Standar Nasional
Indonesia untuk biodiesel yaitu sebesar 2,3-6,0 cSt. Knothe dan Steidley (2007)
menyebutkan viskositas biodiesal pada suhu 20 °C sebesar 6,43 ¢St, namun dalam
penelitian ini biodiesel yang dihasilkan memiliki viskositas pada suhu 20 °C yang
lebih besar yaitu 7,03 cSt. Viskositas lebih tinggi dari standar yang ditetapkan
juga diperoleh Ratno et al., (2013) yang mendapatkan nila viskositas kinematis
biodiesel minyak jelantah sebesar 8,37 ¢St (40 °C). Tingginya viskositas
Biodiesel ini menurut Sari (2007) disebabkan karena perlakuan reaksi pada suhu
tinggi terdapat indikasi terjadinya reaksi oksidasi termal, yaitu dekomposisi
susunan kimiawi akibat pengaruh panas. Reaks oksidasi ini dapat terjadi selama
proses pemanasan minyak sebelum metanol ditambahkan dan juga dapat terjadi
pada metil ester saat reaks transesterifikasi berlangsung. Peristiwa oksidasi ini
menyebabkan terbentuknya molekul hidroperoksida, aldehid, keton dan asam
yang dapat mengubah sifat bahan bakar. Senyawa hidroperoksida memicu
terjadinya polimerisas dan mengakibatkan terbentuknya endapan yang tak larut
sehingga viskositas metil ester meningkat, meskipun nilai viskositas yang
dihasilkan belum sesua dengan standar yang ditetapkan namun viskositas
biodiesal jauh lebih kecil dibanding viskositas minyak goreng bekas. Hal ini
menunjukkan keberhasilan reaks transesterifikasi yang dilakukan karena reaksi
transesterifikasi merubah trigliserida menjadi metil ester yang memiliki viskositas

lebih kecil dibanding trigliserida.
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Berdasarkan hasil dari seluruh data yang diperoleh menunjukan metil ester
sebesar 98% hasil ini lebih rendah dari penelitian yang telah dilakukan Indah
(2011) dan Fany (2012) perbedaan hasil ini karena disebabkan oleh komposisi
katalis yang tidak hanya CaO dan SrO sga melainkan adanya senyawa lain
seperti CaCOs, Ca(OH), SrCOs yang dapat dilihat dari hasil data analisis
XRD.Faktor yang lain yaitu waktu sintesis katalis yang dilakukan kurang lama,
suhu kalsinas pada pembentukan kristalinitas kurang tinggi, serta waktu yang
dilakukan untuk sintesis katalis kurang lama dan kurangnya volume reaktan yang

dilakukan pada saat sintesis biodiel.



BAB V

SIMPULAN DAN SARAN

52  Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian dan uraian pembahasan diatas dapat

disimpulkan sebagai berikut:

1. Katais Ca0.S5rO dengan perbandingan molar 4:1  mempunyal
kristalinitas pada 26= 34,06 dan 20= 54,3 serta |uas permukaan 4,512
m2/g

2. Kondis reaks sintesis biodisel diperoleh pada waktu reaksi 420
detik, perbandingan molar katalis 4.1 dengan hasil yield biodisel 98 %

52 Saran

1. Perlu dilakukan penelitian lanjutan dengan memperpanjang waktu
reaksi dan memperbanyak volume minyak dan metanol agar mendapat
hasil yang optimal

2. Perlu dilakukan sintesis katalis yang sama dengan suhu lebih tinggi
dan waktu yang lebih lama agar mendapatkan sifat katalis yang lebih
baik yang optimal

3. Hasil Karakteristik fisk memberikan nilai viskositas yang kurang
sesuai dengan SNI 7182:2012 sehingga penulis memberikan saran
untuk dilakukan penelitian sgjenis sehingga dihasilkan metil ester yang

sesuai dengan standar yang ditetapkan.
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LAMPIRAN

Lampiran 1

Skema Kerja SintesisK atalis

Ca(CH3C0O0)2.2H-20 dan
Sr(NO3)2.2H20(1)

Dilarutkan dengan air deionisasi
hingga homogen,perbandingan
molarnya 1:4, 2:3, 1:1, 3;2, 4:1

Larutan
Ca(CH3C00)2.2H20 dan
Sr(NO3)2.2H20 (2)

Sebanyak 50 mL larutan H2C204.2H20 1M larutan encer
ditambahkan perlahan-lahan dengan pengadukan 230 rpm pada
suhu kamar dan pH dijaga antara 7-8 menggunakan larutan NHsOH

[ Hasil Campuran ]

Diamkan semalam dengan suhu
60°C

[ Metode Hidrolisis Urea ]

Menstirer Campuran larutan dengan larutan urea 1M sebanyak 100
mL,simpan dalam autoclave dan dihidrotermal pada suhu 110°C
I selama 24 jam

A
[ Produk padatan yang }

diperoleh

Dicuci menggunakan air deionisasi dan aseton serta dikeringkan
dalam oven padatemperatur 120°C selama semalam

[ Padatan kering ]

l Di furnace pada temperature 800°C selama 2-6 jam

[ Katalis yang dihasilkam ]
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[ Katalis yang dihasilkam ]

l Di karakterisasi menggunakan FTIR,BET,daan XRD

[ Hasil karakterisas ]

58



Lampiran 2

Penentuan angka Asam pada minyak kelapa sawit

[ 5g minyak kelapa sawit ]

Tambahkan 50 mL akohol (95%)

A 4

[ Campuran ]

Direfluk selama 10 menit

A 4

[ Hasil refluk ]

Dititrasi dengan KOH 0,1 N

A 4

[ Hasil titras ]
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Lampiran 3

Transesterifikas varias waktu reaks

[ Minyak Kelapa Sawit 1mL ]

Ditambahkan methanol 6 mL

v

[ Campuran metil ester dan Metanol ]

Tambahkan Katalis CaO.SrO 1% berat minyak rasio
molar 2:3 diaduk pada skala 300 rpm menggunakan
daya 640 Waitt

Note: proses diulang dengan variasi waktu 300 detik,
330 detik, 360 detik, 390 detik dan 420 detik
A 4

[ Hasil recks ]

Di pisahkan dengan menggunakan corong pisah
untuk memisahkan minyak dengan metanol

v

[ Hasil pemisahan ]

N

l Di analisi dengan GC

[ Hasil Andlisis GC ]
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Lampiran 4
Transesterifikas varias konsentrasi CaO.SrO

[ Minyak Kelapa Sawit 1 mL ]

Ditambahkan methanol 6 ml

v

[ Campuran metil ester dan Metanol ]

Tambahkan Katalis CaO.SrO 5% berat minyak diaduk
pada skala 300 rpm selama 420 detik menggunakan
daya 640 Watt.

Note: proses diulang konsentras katalis 1:4; 2:3; 1:1;

3:2; 4:1 rasio molar
\ 4

[ Hasil reaks ]

Di pisahkan dengan menggunakan corong pisah
untuk memisahkan minyak dengan metanol

v

[ Hasil pemisahan ]

N

l Di analisi dengan GC

[ Hasil Andlisis GC ]




Lampiran 5
Per hitungan Penentuan Angka Asam

a Standarisasi NaOH
N asamoksadat =0,1N

V asamoksalat =10 ml
VolumeNaOH =V:=9,7ml
V2 =98ml
N x V asam =N x V basa
0ANx10m  =Nx975ml
N NaOH =0,1025 N
b. Titrasi Penentuan Angka asam MKS
V NaOH yang dibutuhkan =Vi1=
Vo=

_ MrNaOHx VNaOHx N NaQOH
- prminyak

Angka asam (mgNaOH/qg)

_ A0 x 2025201025
50195

= 1,6540 mgNaOH/g
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Lampiran 6

Per hitungan Densitas

a.  Perhitungan Densitas Minyak Kelapa Sawit (MKYS)
Massa piknometer kosong (W1) = 16,8525 gram
Massa piknometer + Minyak (W-) = 40,1786 gram
Volume minyak (V) =25 ml

_ Wz -wi1
Vv

_ 40,1786 - 16,8525
25

p =0,933044 gr/ml

b. Perhitungan Densitas Biodiesel
Massa piknometer kosong (W1) = 16,8465 gram
Massa piknometer + Minyak (W-) = 38,4415 gram

Volume minyak (V) =25 ml

Wz - W1
T,

_ 38,4415 - 16,8465
- 75

p =0,8678 gr/ml



Lampiran 7

Per hitungan Viskositas Kinematis

Data waktu alir menggunakan Visometer Oswald

Waktu Alir (detik)
Sampel Densitas (gr/ml)
1 [ t3
Aquades 1,0 1,64 1,59 1,53
MKS 0,933044 62,94 63,27 63,47
Biodiesd 0,8678 10,76 11,28 11,43

a.  Viskositas Kinematis air
n air pada 20 °C = 1,009 cp

)] =2

=1,009 cSt
b. Viskositas Minyak Kelapa Sawit

UMGE _ tMGH

L aLr - Lair
UMGE _ 63,7957
1,009 T 15867

v = 40,206 cSt

c. Viskositas Biodiesda

v Biodiesel _ tHBiodiesel
v air - Lair

v Biodiesel _ 11,1567
1,009 1,5867

v = 7,0313 ct
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Hasil Analisis Gas Chromatography Mass Spectrometry (GCM S) Biodisel

Lampiran 8

05'6¢ 0S'L¢ 0S§'S¢ 05'€C 0S'T¢ 0S'6T 0S'LT 0S'GT 0S°€T 0S'TT 056 05°L 05'G 0S¢ 05T
wE_n_. 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1. 1 O
Y 2% ~ A
8.°9T ;
62'C
AN
TLT
N\
06T
90°C
%
26'8T
0T99Y'S
L 0902 -00T
+3 uess (GT0¢C 8T00
00:T#:ZT + GT0Z-Ae N-TZ



66

T e e )

13353 |Aujourdoud-¢'z't ‘pioe djouedapoq | 86°LT pITIEHTSTIT | 9THYI6S6LS [2T'67 [89'6C | ST8'87
1353 [Aiyauedoud-g 7't ‘pioe Jlouedapoq | 7961 880SP6TYBIT | 88TVBSGLYY | ST9'8Z [ ST8'8T |6T6'8C
1353 |Auyauedoad-g7' ‘pioe djouedapoq | 69'9€ TIEELLEESBT | 8P09900ZTZT |6VT'8T | 6TE'T | 666'9C
- [ L8 pOLP999r9ST | PRSLOPESY | T9L°07 | 97807 |969°07

-(3) ‘12352 JAy3aw ‘pioe al0uadapern-g | 891 96887LSSEES | ZTSSILBYBY |TO9°0Z | THIOZ | 9EM0T
13353 [Aygaw ‘pioe djoudapexay | 99 7L8SG9080€E | 8TL6Z6T0Z7 |TZ6'8T | TOT'6T | T08'8T

- [ €€ 896E0VI6ST | POTSEE6EY  |P90T | HITT | 920

- [ 21 ZLSTE09TLTT | TSTIhLSBE  |668'T [616T [ 198'T

- | €60 OvZ98LL8L6 | TSESIVLOE |69LT | 66LT |¥WLT

Usuoduioy (%) W2y ealy 1 14 T

S oy e e ey

HIPEHIT)




67

Ty =
5 e
L .4 g & ==
]
-3 g2
5 ] K |5
pra L &2
-
]
2 & i
1 =
] L 3

LS é.%z_miﬁﬁ
o, i =r. “ 2 iy

R e =

%ﬁr}iﬂﬂ A AL L. DA
LU A H..m!. Hﬂ
-

\)\lf\\{/l\vl/a\\-f.\)r\\’(\\r

IIWMYS vV T3 TASTIAOIESIV-I2D VSITVNY TISYVH IN1HI1M3dS

= ﬁ%m

NIEWMTO8 0Z = 19 EPEd umpoedg



WBMTOY0Z = 14 EPEd mmusadg
LIMYS ¥I¥ T TISTIAOTASIN- 29 YSITYNY TISVH MAHINIdS



69

X TSN T I
) DPOD-§ YIS L SPDDE ) - Ao - CO - LELap Ty *Ejgﬁﬁ

T T

-
- B ni .

VOSWELT ST = 1'H Eped mmasodg
LIMYS VIVTIE TISIATTOIESIN- 29 VSITVAY TISYVH WNAHIM3dSs



70

PESOSTE BT = [ EPFd mmuosdg
I1TAMYS VAV I3 TISIATAOTESIN-2D VEITVAY TISVH INAHINIIS



ITWMYS VY T3 TISTTAOIESINV-OD VSITVAY TISYH WAHINIdS



72

Lampiran 9
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Hasil Analisis Difraktometer Sinar-X(XRD) Katalis CaO
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Lampiran 10

Hasil Analisis Difraktometer Sinar-X(XRD) SrO
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Lampiran 12

Hasil Analisis Kromatografi Gas Metil Ester Pada Varias Waktu Optimal

Aglicnt Coriey (AN Hoe poert

:'_--‘:=|.|.r:|:_1l'_" r:tur:._'-. ; ‘F!.r._'-r_';l.u'_ﬂ'_'u-s.r_:-d-.' é;ﬂ‘.‘r'lj’;‘l]!’." .:I.Li
[SAamnE nofa:s FRESFCR VS0 | SRARTEL
[Sokbsrrrzssiony L Toseseefeny, Aoordl 201, 20 16 | 12007 200G AkA
g rzaleor
Imjaction date: Twarday; Aoril 51, 2015 110151 5 Abd
S0 Phossesrypliors: L1 BN IGTF 12006
[Signal deascrption: FiM1 &, front chetsctor
P Aol FAMMF MMatby | Fatars
:l%z’gd laet Thicrsday, April 02, 200 6 o2 A
.- L e |
. #

- T
o !

t . ; 5

lL_ & 5 &
e R Ko e | e -r =
c 1k 13 i
Area Pereent Heport
Wzl matie o Tast savesl
Minttinlier 10000
I hlution: 1.0000
Manmplc amount: (L0000 pL
ample type: Sample
ampling sonrce: Manual
Retention i
Signal Time  Type Width g [pA*s] ABreas:
min| [min]

L 4. 2668 PB 0105 245.366854 093063

1 3107 PE 0.036 23533407 0.89274

1 1C.318  HE  0.088 1024206191 35.58368

1 11266 PN 0135 451 40014 1. 70046

1 12033 BV 0007 (3731 E0500 5187010

1 1z2408 VB 0102 166516537 591230

Fotadl Area = 26§ Fa_ULE

B provr € summnmnyary -
Warmingr ) Sanph svanmi is e Alsole anaonis calonlaiel

Instrument run log;

Mo cavistionms Eourd
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Agilent Cerily €A MM Hepoool

ample name: ‘M=processed: Samrple-15

Campdn noto: rizki Ao neaoe

Cubnression Linres I hursday, Al 02, 20 15 02916 AM
rerator

I lican cale Thivrscday, Sparil 02, 20 156 030510 AR
SO Dasoriplion: DS - ShGRN IOF | 300s

Signal doscription: FID1 A, front detoctor

lethook: FAME Mszlhiyl Esters

Method last Thursday, April 02, 2015 9-25:42 AM

T T
w ]
=
&
5]
H
ﬁ !
I ‘E '
y *a
a s L L L N =
= 10 15 m i

Area Perrent Report

al:braton last soved:

fuiuplizr 7.0000
lution 1.0000
ampk amount: 0.0000 L
cmple type: Samplc
VEImplng sourse: Manual
Retention
Signal  Time  Type 'UT ArsalpA's] Area %

[min]
1 4.211 PB uo82  230.12327 U.92523
I IC387 BB  0.109 10428.87 135 41.83937
1 2.0 ™ 0405 11882.0870S 47.6694C
1 12440 WH 047 23R4 804A7  Q.RA7CO1

Tatai Araa = 4635 07577

Report summary:
Wangug(s). Sanpke moown is s Absolok: anmanls calcalaied

Instrument run lng:

N drwiatinna fomd



SRy rreEEmee
Cazrrapales riesles:
Surbermkss o i
I rator
[Tt ot e )
ST Dlossear i dor o
g veal g leen i sBinen

Agrilnl Cerily TR A0 Feguorcd

“RBoprocossood Sainoks | F
P IF =% Py TahACRITT
Tuesday, Aprll 24, 2015 44 1Q:a0 &g

Tuastday, Aprll 21, 2015 11 805 abd

HC)

Sz SR DT 1800

Firss A, Dol clsbmudon
CAMEC Molhyl Ceiors

ImErsdeay, el N2, 2018 QA A2 Ak

o Ry
=] 5 3
t—3
= ]
]
%] =
” g < s
4 b
L ¥ woes Phe et
Aaea Percent Heport
“Alibraron as awed:
Multipliar: | 0000
4 lurion: | OO0
SAmpiE AT .00 il
Sample ype: Sample
Samnpiling, soaree: Mbiarm el
Retention Widih
Signal Tima  Type Area [pA®s] Area %
‘ [rrin] .
[min]

1 4092 PC DL Add24yan 1. 46101

1 £.980 PE D058 3445374 O 3999

1 10 2490 ED D74 10471 050640 375 000

| L1106 PV 0082  351.93548 3.06009

1 12077 O DUOYL 1357906960 48497 L0

1 12344 VH 0072 1£440.26C0415  E.1B8E63

1 127947 PE_ 010L A3narP9e 7 o0616
Trabml Ares = 37937 547

R port sunuamary:

Warning(ir Sampk amannt i aer. Absoloie amoints calcadafed

Inst rumsent rom Jog;:

Mo dowiotiono Found
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Apeihend Ceoriey CRA SR R e

AT R "Foproocossoc]. Samploe 1o

Sirnmpado rwale: REFEL Prsry TihArWNImaanrT
LS e liascay, Ancl 21, 2015 111911 AR
ChpmanE e

Injecthon dals lipascay, Ancll 74, 2018 122106 1T/
S Doseripiion: S0 SO Oy L 00s

Jogrizal cRoessgeiolion: FID A Trosh ode oo

| PR T CARMLEC Molbwl Csiors

u'l.u_d Al Thianscizay, Al 223, 21 120 254 TVRA

Ly T R

H :

= A z
5 :
ﬁ -
u

_ LB

_ 1 w o
i |k' — % o S PR _|I|E_TI

Aorea Peroeanl R gl
alitrabiem Inst saeed-
SiuItpier: 10000
i ution: T.0000
Sammpic amoun: L0000 pl
S gl (yae Sampic
Sampling sounoe: Manual
Fetention
Signal  Tima Typa ﬂ?:} Araa [pA*s] Araa
[ming]

1 === [E= LR AP 1o e Egrsdl
1 1023 nn D077 16AAR.OF175G 36 AT
1 35 [=x% DO7FR 179271382 ARATA
1 7% AR AW O P12 421 0E A8 £75401
1 & 2 VE L it e g 02019
i
1
1
1

12512 (B 0068 577 21756
| 3096 L =] 0.088 275.92028
14 202 [ 0.071 201.55768

<A AR T O  =i023174 L. AsGrd

o s b s ey
Warningisy Sample amoan ks rere. Absolue amounts caloulated

Instrumient roum bog:

o coviatcionos found
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A pilent Cerity AN Repnrt

Sarmple name: *Meprocessed: Sample-19
=armpls nola MEFKI FED TAMERNIT
[Submissicn timo: Tuscedsay, Aprll 21, 2016 771:119:45 A
ipse FRLOTE
Iniecticn dase: Tuasday, April 21, 2015 1:18:55 MM
F3DE 1 bemsmrpalicn €l BN OCNIOT IRA06
ISignal description FID1 A, front dete cior
Aathod: FAME Methyl Esters
Wealbiosd leas]
ﬁa‘:‘,e“;: i Ihareday, Aprl 02, 2018 02643 WM
L IERTTL N FTR ST [T
s ¢ J
=
g
7 5
+ i E 4
| i
— - I\"'—-—-—\... _._,n—j_r—__‘ J b T ILJ llk E - Jllrllﬂu 2

=
-
a

Aovan Pervenl Ko pori

Calibration last saved:

MElplicr: (R E]

(B R RFRE TR I R

TR ITERHTTRTRIA TS Qoo plb

[Sornnke Pyes Sample

Sorminline s s IMarual

Helonliom
Signal Tim=s Typr WIS s [m&*a] Area s
{min] [rruin]

1 F.514a PH [TEE] B BT R0 [T ST
1 10249 (1K 074 ZOGE.O2010 32 2hiGRhL
1 11.160 re B AGE 5589 SMISEE 2612549
| 11966 L 0102 20443.72154  42.80731
1 12,2840 VB 0084 Z00UH3ES 4.1 78088
1 12958 [ 084 A544.56502  7.02802
1 T 5.0 s T O7H TeRAs3111 1 13373
1 14272 (K" 050 S5d 1.6758g DBITES
i 140060 i O AT 201 an 073057
1 14,454 WVE 00sZ 2SS0 042817

Total Arca — bB1563.433

R part spmumnary:
WAMINGIE T Sampls @Imoum & 20m. ARssluwe amaeums caleulaicd

Lossirvmmenl s Josrs




Lampiran 13

Hasil Analisis Kromatografi Gas Metil Ester pada Perbandingan Katalis
Optimal

Ao Uority e pi He ot

 popr i i Tt i

Saurmaplos peoslo: (] A |

Subrrdssion timea luascay, May OF, SO045 104818 AN
ChpearEloyr:

Im Scthom dats - luascay, May OF, P15 11550 AN
S0 Dhosscriplion S 5 SR O/ 1 200

g nel cissoriiion FI 31 A, broent chata cior

A =i - FAMF WMathyl Frrars

PIFRTCHL I Wodnosdny, Muy 03, 3015 | 1:01:43 AM

(TR T e P e

- [-ﬂ 'E
o
= =1
M £
i
x % \ B -
SR SN %
LS 1 i o

Amen Preree nll Blegsor

Calibration |ast saved:

Aultiptier; 1.00000
i datiom 1000
Sampl: amounc O 0000 plb
Fam ple fype: Sampla
e s hzmal
Retention e
Signal Time Type Width BArea |pdTs] Brea 84

[rmin] [min]
1.877 W 5 0058 1200-C). 12176 7872326
1.907 WY 5 0LG4AD 221580.GE2418  13.122389C
218G YU 5 0061  S7PGT.0GG40 0. 24937
8.874 == o Kal e | 12.&a0330 D.0ET40
10215 BEHS 0113 45015 92200 272707
11.2264 B ULUHS E1B.33800 [ EC
11 4156 VR {LORS G1H THLAF [3.001 8053
1 11808 DR 5 (L1377 B/ 6 4400 4 902 708
1 12322 Wl 1T D.O0Ra  ACH7 14549 M 2A W21
1 13.020 20 0080 1CoB GI0GE 0.09G29
|

slal=l—]—=l=]|—

1,353 L3 0.051 230.93813 001447
4517 VE OL0ED A0s DaBad n.o2oo03

Taral Arasa — THERTYT AR
R | sennmmary z

Woanrmm e shs Menmrgsle amnnesoml as oeesrve SAbseslode somonanils sl ekl

Instrumyent ron log:

demy rtemerd m® sememom T



SRR R TR ST A
Srannpla rasle:
viomikzsion time:
IpEsrialew

Injection date;
S Lcerription:
Siigmel okaseripilicmn
olived:

Acattzoed Ll

wed

Avpribe gl Cuorily OuAAC Re oy

*Hoprooossod: Sarmple 24
PEO-Fmirl-1 A
Tuesday, May O3, 2015 104516 AM

Tuesday, May O3, 2015 71:04:1 4 Al
50071 SN N 07130006
Firan &, o clakacior
| ARML Muolby ] Lelors

Wednesday, May 05, 2015 1100558 AM

Frent TefesAer

i

.

Area Percent Report

Calibration last saved:

Ml dipliea 10000
L3 lution: 1.0000
Sarnpic amonnt o.ogo0 gL
[Sammnie ye SHITIH
'{:lll_l]r'h nE e klanual
Ratanticn :
Signal  Time Type ‘IIVF:IT:S Area [pAts] brea %
[min}
1 1 Fhti =] LU s 4 - RI22T LI 2
1 1.872 VP S 0072 1433344 06849 34 A3SET
1 1.9402 VS 0.040 25300391470 14.30517
1 2,181 VBS 0.081 8Y9/5.B9182 03115
1 10.3R2 HH 0.0 R340 07242 01.205R4
I 11178 "¢ 0081 90552166 005 120
| 12071 ™ 0100 6552 56734 0.3FEI1E
1 12.307 WL [ s D03 69069 003544
1 14.010 VD 0.0 121898502 0G0/

lotsl A-es = [JGUGLO . Gis

Report sumneary;

WaMTINE ) Sampic amannt i wormn. Ahsclue smonmis caicntagsd

Instrument run leg:

B Amart af s as s Fedind

89



Apibrnl Cerity (A e poet

ISample namo:
Samphe note:
Subrmissian lms:
e ratbor

In ecticn date
oD Dhemsy ipalion
Sl clesseriphon
LGEETUETs B

Mlatbrosed Tl
reh e

"Roprocoss

oo Sample Z&

PEL-F Tnt-30x
Tuescey, Moy 05, 2015 104813 AM

Tuescay, May 05, 2015 12:068:10 M

S - S GO 13006
13 A lronk delacdor

SAME Melhyl Eustery

Wodnosday, May 08, 2018 110208 Al

%

ey

12
]

Front datadter

=

iz

1562

—0H

s
"
[ ik
Eha

Calibuaiion sl savecds

A oriz Faorce mt

o phnre

Selulap e RaLE L]

BRI RETat [ ELh NN

5 I L Lw L le] |.lL

S annre Lvps . Samola

B AIEp g Fouirer LT

Astention s
Sigrial Time Type W iclihy Araa [pA©x] Aoreaza va
[rin Lrein]

1 1.0F2 P S OL2 VLI O30T 7 74776
1 =1 VWS DoDEd 178848 00048 13.85118
1 2.178 YBE o4y A7t FoBEsE1d . BEEa0
1 8544 BE DDAy §113 555004 D.UsS551
1 10208 BEEES 01043 4471718478 3L
1 11.246 ™ LOSE 177°1.5°0589 L ==t
1 11.375 VB Lh s 248.8868358 002882
1 | BH S .48 FOOSC.A003 | L. I8P 3
[ T TR 1= T [V N R TN Vi
1 S.014U |5 QDEY 22153 159893 N -Fi-T3
1 13. 185 VE o7y FAB. 51314 U.0268:2
1 | IS BY 0oy 25 149450 D000
1 14 A84 B Ly AM S AALMIE LN )

~rtm1 mTem = FSANSE . T

TR goasr L =sLBmI D maE ¥

Woarmnzish Sancple snrownl i soros, Acbsolubr arpoons caloul@ated

Tnstroment rien log:

Hw bt Ll senre Lol

90



".11.?'.III'I{:I|. i
[Sanmpla sl
|SLImis s o o
|ps racor:

|r] oction dAabo:

S0 Mo ipation
Sipnal description:
et

wWeathaad [aaskl
[Eavod:

Acgilent Corily AT Ko purt

'I—ir.:.[l; wasnsed Sart .F:|I:.! el
PEO-Frmnl-# o1
Tuoscay, May 05, 2015 100838 A

Tuoscay, hay 05, 2015 1034239 AM
Gas S CGR e amiG

FID1 A, front detector

FARMC eyl T sisns

Wiodnosday, May 06, 2015 17100050 Al

r—'—'=;_.".'—

[IES I st By

1

tAL

o

T

: &\ 3

o

H.

al bration last saved:

= [re}

A Ferve ol Koepporl

Mlitiplier 1. ¥
I Ml aim 1. 040040
Samplke amounl: QL0000 pL
Eampie byme Samplo
Samplng souroc: VICHUETE
i Ina;?mlon - Wicth ™ 5
Signa Time Yoo [rmin] rea [pfita] Fea T
Imin]
1 1. 887 PAW 5 [LDRi] B43243 RE110 7 BIN24

| 1.ag2 Vi S D040 16253001701 12743585

) VE S5 0S8 LSS SEX S LR =

2030 EB Dy 0B S0 .01 FEL

|
1 o RS Bv [ROE1 1051 854341 1} EHEEAD
1 130003 Wh RO A7 A RIS 1 ERET 4
1 10214 BE S [L1d53 BOZ0F IEAIHIR 4. 731059
1 11 315 W [LOAR £21.272097 O OE&A0
1 11._404 (7is] A7 SaOn. FeOTn 002630
1 11600 UV o D141 8282120822  7.27133
1 12,367 VO o 191 7 o00.8eone LT7E03
1 123,103 [S1] 012G G894.237607 0.05440
| I=.453 LY DOGE Z201.5844C 0.02206
| £ BI5 =] DLoaY &1 1.85001 00479 |

ImEsl A—ea = PV A0S WG 588

Hue gl sanmmmary:

Wamingisk Sample amount is zero. Absolute armounis calculated

Instrument ron leg:

Bo duwialieas Locand

91



Lampiran 14

Hasil Analisis Kromatografi Gas Metil Ester pada Katalis CaO

Apllent Cerley (AN M Ho port

‘Ampka nama: THRRErOoeESEO" Sampile -1

rric . raesle: (RN B Ry T A2 TR

Lbmission tinnea - Tuasday. Meay 5 B2 U414 AR
o TEALaE -

st clate: laasday. Mey 05, 304 5 0:835%:-- AR
=0 Dhoscrigabar: S0 b o e o I e R B L T

zignal dosoripliorn: riDa A, ront dooobor

e ot FAMEC Mo byl Celors

Wk soday, PARY 06, 20T E 100 ET 30 Akl

T 1kl bk

% £

& e
Koo 3 &
i

) Ml el 7. 7 0 (s oo M SR

Area Pereend Heport

leilll alion lusl saved.
I

fultiptier: 1.0000
Jlnlor- T.IHMH)
ISompla anount: C.0000 pL
[SAmple fvpes Sampie
Sompling source: [ ETEL
Relention Wiclth
Signal Time Type friia] Area [pA's]  Area %

[min]
1 .67 M5 0052 106718441359 83.7174E
i 1. G988 "ul"_".f S 021 183811 15663 1441944
] 2187 WVBS 0.071 68600716 0.E3556
| 12453 BB 0127 T069.72317 0.55460
1 12487 PB 0077 9A52.7I301 0.77202

Tail sl Bree — TFT4T3% A4

Heport snmmary:
Warning(sj: Sampie amount 13 2o Absclure amounts caculaad

Instrument run log:

Fo Zavlastions found



Lampiran 15

Hasil Analisis Kromatografi Gas Metil Ester pada Katalis SrO

Aamllemnt Corfey O 00 Heport

Sarmphs mamee: ‘Romuocossoed: Soarmplk: =2
Sample nota:s PHE-F mrt-ar
Submissicn e luascay, May 05, 2075 Q:84712 8
|5 0 g N LT g
lrvjeasziicim cdialen Tusesclemy, Miry 05, 2015 10205 16 Al
L I desorption: T - HRC O DT E008
=Sage Al caser pdon =121 A, troenk clatector
el b =AM= Meliny| Foaiana
ﬂTﬂ?n b Wadneaday May 06, S01E 105850 AR

Prnk A wda mbes

Arca Percent Beport

Muttiplicr 1 0

IHintion: 1 0000

Somple armount G.0C00 pL

Sanprk by, Sampls

Lampling source: Manual

Hetention
Signal  Time Type i Arza |pA's] Area
[min] [rin]

1 11074 VWG DSR2 10717 BRBSY B4 AR
1 1,087 Vv 5 D041 184176.92444 1451043
1 2,188 VE S 0,420 1188360348 003673
| 0806 NY 007 | 63.80478 0.COECS
| 116168 PV D267 636 68073 0.050 18
1 12.446 WY 0.079 10587933 0.00852
1 12 EDE W nia2s 53.508E5 n.onass
1 A4l WY Dddd LB PhePh 0Ll T

Iobal Area = JH4EFLIL. DLL
He |'II'Iﬂ SIEMnArY:

Warningisy: Sample amount is zero. Absolue amounts calouaed

Instromment ron log:

Hz d=vistions found



Lampiran 16

Hasil Analisis Kromatografi GasMinyak Kelapa Sawit

Aglleni Cerliy AN M ot

P P "R oAy ssac] - ﬁnﬂ'q:h-.??
Sampda rofe: minynk s il-hexana
Brrission e Tuosday, May 06, 2015 1:21:52 PM
Oy pz raaboor
frjecthon date Tuesday, May 06, 20156 12226 PM
G Dascription: GC4 - SMN: CN1O713006
[Signal cescriptaon: FID A, front deteciorn
P tinod FAME Methyl Esters
gﬁ':_"f'd tast Waodnesday, May 06, 2015 11:02:53 AM
= Frumk dstmrlar
] i | |3 :
B
g -
g L
5 i L - _ e ‘H—LH_KA_AJ;
Area Percent Repori
alibration last saved:
ultiplier: 1.0000
iluti 1.0000
ampl amount 0.0000 pL
Samplke type: Sample
mpling source: Manual
ﬁ‘m‘l“ﬁn Width

Signal Time Type [min] Armea [pA’s] Area:

imin]
1.801 S 0.102 2410691.75552 B7.36104

2.002 VVS 0.040 325008.67894 11.81386
2201 _VBS 0062 1016151197 036824 |
11.174 PR 0.072 5500.55560 019033
13.019 PV 0.088 6173.66220 0.22373 |
13457 VB 0077 032.30484 0.03379

e el el Bl Bl

Total Aroa = F759458.549
K port summairy:
Warning(sk Sample amount 15 zero. Absoluke amounts calculated

Tt rument run log:

e deviationas Foond



Lampiran 17

Hasil Analisis SSA (BET) dari Katalis CaO

Fair comtimetay
its2 i fas amded

95

FOF Conpete,
’ - Data Peguisition and ReducBon AN
for BOAA insTuments it !
. Qartacivom: hsinuments Quanzachrome |
'IHSHJMI'M PR VL AT __,-'
(ptinirra patk oo
Analpsis Feporl
OpesatarMiOVA LING Dt 2530 Operator HOVA NS Db A5
Sample II; Rid Yuriati Fisename: CC o Physisob A0 atals Caleps
Sample Des; Kxdis Call Comment:
Sample weight  0.1188 4 Sample Yolume:  Dec
g Tme  Whs OutgasTemp:  ZEDOC
Analysks gas:  Mitoges Eath Temp: K
Press. Toleranca 00500050 (adsides)  Evquil Emec B0 sar jaosides) Equil timepu: 130 se: {aidsices)
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