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Abstract

Biodiesel production from kapok seed oil using calcined CaCOs has been done. The objective of this study
is to investigate the impact of varying concentrations of calcined CaCOs catalysts on the biodiesel
manufacturing process. The production of biodiesel involves two distinct processes, namely esterification
and transesterification. The variation concentrations of the CaCOjs catalyst used in the experiment were 1%,
2%, 3%, 4%, and 5% (w/w). The results showed that the biodiesel nearly satisfied the ASTM D-1298
standard. The biodiesel generated using a CaCOs catalyst with a concentration of 1% (w/w) and a contact
period of 120 minutes exhibited the highest quality, with a biodiesel conversion rate of 41.57%.
Keywords: biodiesel, kapok seed oil, CaCOj; catalyst, catalyst concentration, ASTM D-1298

Abstrak

Pembuatan biodiesel dari minyak biji kapuk dengan katalis CaCOs3 terkalsinasi telah dilakukan. Tujuan
penelitian mengetahui pengaruh konsentrasi katalis CaCOs terkalsinasi dalam pembuatan biodiesel.
Biodiesel dibuat melalui tahap esterifikasi dan transesterifikasi. Variasi dilakukan pada konsentrasi katalis
CaCOs 1%, 2%, 3%, 4%, dan 5% (b/b). Hasil menunjukkan bahwa biodiesel yang dihasilkan memenuhi
ASTM D-1298. Biodiesel terbaik diperoleh pada konsentrasi katalis CaCO3 1% (b/b) dan waktu reaksi 120
menit dengan konversi biodiesel sebesar 41.57%.

Kata Kunci: biodiesel, minyak biji kapuk, katalis CaCOs, konsentrasi katalis, ASTM D-1298

1. Pendahuluan

Biodiesel adalah bahan bakar alternatif yang ramah lingkungan dan terbarukan. Bahan bakar jenis
ini dihasilkan melalui reaksi tranesterifikasi minyak nabati atau lemak hewani dengan alkohol
menggunakan katalis [1]. Penelitian biodiesel dari bahan baku minyak nabati telah banyak dilakukan,
terutama jenis yang dapat dimakan (edible oil). Sumber minyak nabati (edible oil) yang banyak digunakan
yaitu jagung [2], kelapa [3], zaitun [4], kacang tanah [5], kedelai [6] dan kelapa sawit [7]. Penggunaan
minyak nabati yang dapat dimakan (edible oil) sebagai bahan baku pembuatan biodiesel mengakibatkan
persaingan dengan kebutuhan sebagai pangan. Pengembangan biodiesel diupayakan mengunakan bahan
baku yang bersifat non-pangan (non edible oil), salah satunya yaitu berasal dari minyak biji kapuk [8].

Minyak biji kapuk memiliki kadar asam lemak bebas (FFA) yang tinggi sebesar 6,658 % [9]. Kadar
FFA ini dapat dikurangi dengan proses esterifikasi (pra-transesterifikasi) ternadap minyak biji kapuk
sebelum transesterifikasi. Esterifikasi ini akan mengubah FFA menjadi alkil ester. Langkah selanjutnya
dilakukan transesterifikasi dengan katalis basa. Penggunaan katalis yang sesuai pada tahap tranesterifikasi
sangat penting untuk memastikan konversi biodiesel yang tinggi. Katalis yang sering digunakan adalah
katalis homogen. Penggunaan katalis homogen dapat menyebabkan masalah pada produk yang dibuat.
Misalnya, produk tersebut harus dipisahkan lagi karena mengandung katalis, dan katalis tidak dapat
digunakan kembali, sehingga dibuang menjadi limbah. Katalis homogen juga dapat bereaksi dengan asam
lemak bebas menghasilkan sabun, yang membuat pemurnian lebih sulit [10].

Katalis heterogen dapat mengatasi kelemahan katalis homogen. Kalsium karbonat (CaCO3) dapat
diperoleh dari berbagai sumber, baik dari hasil tambang maupun dari berbagai rumah hewan kerang-
kerangan. Ini adalah salah satu katalis heterogen yang banyak digunakan, dan ramah lingkungan karena
memiliki kelarutan yang rendah di dalam minyak dan lemak [11].

Berdasarkan uraian diatas, perlu dilakukan penelitian pembuatan biodiesel dari minyak biji kapuk
dengan proses esterifikasi dan transesterifikasi. Proses transesterifikasi dilakukan dengan mereaksikan
minyak biji kapuk dengan metanol serta katalis CaCOs terkalsinasi pada suhu 60°C, kecepatan pengadukan
1200 rpm, dan rasio molar 1:6. Dalam penelitian ini variabel yang digunakan adalah konsentrasi katalis

CaCO:s terkalsinasi dan waktu reaksi transesterifikasi.
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2. MetodePenelitian
Alat

Peralatan yang digunakan adalah beaker gelas 125 mL, pengaduk magnet, oven, furnace, desikator,
beaker gelas 1000 mL, magnetik stirer, corong pisah, statif bulat, set alat refluks, labu erlenmeyer 250 mL,
buret, penyaring Buchner, piknometer 10 mL, beaker gelas 500 mL, gelas ukur 100 mL, cawan porselen,
spektrometer *H-NMR, XRD (X Ray Diffractometer) merk Bruker D8 Advance.

Bahan

Bahan-bahan yang digunakan adalah minyak biji kapuk (berasal dari PT. Subali Makmur Demak),
ZAH, HCIl 6 N, CaCOs;, asam fosfat 0,6 %, akuades, metanol, isopropanol, NaOH, indikator PP
(Phenolpthalein), aseton, Na.SO. anhidrat, KOH 0,1 N, dan etanol 95%.

Prosedur Penelitian
Preparasi katalis

Katalis asam menggunakan Zeolit Alam Aktif (ZAH) yang telah disintesis oleh Kartika [12],
sedangkan katalis basa diperoleh dengan kalsinasi kalsium karbonat ke dalam furnace pada suhu 700°C
selama 2 jam. Katalis yang diperoleh dikarakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffractometer).

Proses degumming, esterifikasi dan transesterifikasi

Proses degumming minyak biji kapuk menggunakan HsPO. 0,6% (v/v) sebanyak 3% dari volume
minyak pada suhu 70°C sambil diaduk selama 30 menit. Selanjutnya ditambahkan aquades hangat sebanyak
10% dari volume minyak. Hasil proses ini siap digunakan pada siap selanjutnya [13]. Esterifikasi minyak
biji kapuk dilakukan pada suhu 60°C dengan laju pengadukan 1200 rpm, menggunakan katalis ZAH 2%
(b/b), rasio molar minyak-metanol 1:9 dan waktu reaksi 60 menit. Setelah selesal, trigliserida (minyak) dan
metil ester akan terpisah. Metil ester yang dihasilkan dikeringkan pada suhu ruang untuk memisahkan
metanol berlebih [12].

Hasil yang diperoleh selanjutnya dipanaskan pada suhu 50-60°C dan pengadukan 1200 rpm.
Kemudian direaksikan dengan metanol (rasio molar minyak:metanol = 1:6) dan katalis basa CaCOs3;
terkalsinasi. Transesterifikasi dilakukan pada suhu 60°C selama 90 menit [14]. Pada penelitian ini
dilakukan variasi konsentrasi katalis CaCOs; 1, 2, 3, 4, dan 5% (b/b. Setelah reaksi selesai, hasil
transesterifikasi dimasukkan dalam corong pisah dan didiamkan selama 24 jam sampai terjadi pemisahan
sempurna. Larutan kemudian dicuci dengan akuades (3-4 kali) sehinga terbentuk menjadi dua lapisan, yaitu
gliserol dan biodiesel. Lapisan atas diambil dan ditambahkan Na,SO, anhidrat. Biodiesel yang dihasilkan
ditentukan rendemen, densitas metil ester dan konversi biodieselnya.

3. Hasil dan Pembahasan
Katalis CaCOs

Kalsium karbonat (CaCOs) dikalsinasi pada suhu 700°C selama 2 jam. Katalis CaCOs3 yang telah
dikalsinasi berupa serbuk berwarna putih. Spektra XRD digunakan untuk mengidentifikasi senyawa yang
terbentuk setelah CaCO; dikalsinasi. Karakterisasi XRD dilakukan dengan mengukur pola difraksi pada
daerah sudut difraksi (20) (Gambar 1). Reaksi kalsinasi CaCQOj3 [15] sebagai berikut:

CaCOs; ()= CaO(s) + COx(g)

Hasil karakterisasi XRD tersebut (Gambar 1) jika dibandingkan dengan data Joint Committee on
Powder Diffraction Standards (JCPDS), terdapat puncak-puncak difraksi untuk CaO, CaCOs; dan
Ca(OH).. Spektra XRD menunjukkan bahwa katalis CaCOs yang telah dikalsinasi memiliki puncak-puncak
pada sudut 20 berturut-turut adalah 18,032°; 29,416°; 32,862°; 34,125°; 47,200°; 50,842°; dan 64,461°.
Difraktogram CaCOs terkalsinasi pada suhu 700°C masih terdapat puncak yang merupakan fasa CaCOs
pada 26 = 29,416°, terdapat pula fasa Ca(OH); yaitu pada 20= 34,125° dan 50,842°. Berdasarkan spektra
XRD tidak ditemukan puncak-puncak pada 260 yang mengidentifikasikan adanya CaO. Hal ini
menunjukkan bahwa proses kalsinansi pada suhu 700°C belum sempurna karena belum dapat membuat
CaCOs terdekomposisi membentuk CaO. Reaksi kalsinasi bersifat dapat balik (reversible) pada suhu <
650°C, tekanan keseimbangan CO- hasil dekomposisi cukup rendah, namun pada suhu antara 650 — 900°C
tekanan dekomposisi meningkat [16]. Penelitian yang telah dilakukan pada suhu 700°C ini, belum dapat
meningkatkan tekanan dekomposisi pada CaCOs.
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Gambar 1. Kurva hasil spektrum dari analisis katalis CaCO3 hasil

Adanya puncak Ca(OH), menunjukkan adanya hidrasi yang sukar dihindari setelah proses kalsinasi.
Pembentukan Ca(OH), sesuai reaksi berikut:
CaCOs3 + H,O ——Ca(OH); + CO>

Transesterifikasi Minyak Biji Kapuk

Perlakuan awal sebelum tranesterifikasi yaitu degumming untuk memisahkan kotoran-kotoran agar
didapatkan minyak biji kapuk murni. Gum dalam minyak akan menimbulkan emulsi sabun yang dapat
mengganggu proses pemurnian minyak [17]. Selanjutnya dilakukan esterifikasi untuk menurunkan kadar
FFA dengan mengkonversinya menjadi alkil ester. Pada proses esterifikasi digunakan katalis ZAH dari
zeolit alam yang diaktivasi menggunakan HCI [12]. Esterifikasi minyak biji kapuk dilakukan dengan
penambahan konsentrasi katalis ZAH 2% (b/b), waktu reaksi 60 menit pada suhu 60°C, dan kecepatan
pengadukan 1200 rpm. Rendemen metil ester yang diperoleh sebesar 19,09% (b/b).

Reaksi transesterifikasi menggunakan katalis katalis basa yaitu hasil kalsinasi CaCOs. Rasio mol
minyak biji kapuk dan metanol yang digunakan adalah 1: 6. Pemakaian alkohol berlebih ini bertujuan agar
reaksi berjalan ke arah pembentukan produk. Secara stoikiometri 1 mol trigliserida bereaksi dengan 3 mol
metanol, dan untuk menggeser reaksi kearah produk, digunakan methanol yang berlebih [12]. Produk
biodiesel yang diperoleh kemudian ditambahkan Na.SO, anhidrat untuk mengikat molekul air yang masih
terikat pada metil ester.

Gambar 2 memperlihatkan rendemen biodiesel yang diperoleh menggunakan katalis CaCOs 1, 2, 3,
4, dan 5% (b/b) berturut-turut adalah 63,86; 57,92; 53,25; 53,29; dan 52,89%. Salah satu faktor penentu
dalam laju reaksi adalah katalis. Pada umumnya, semakin besar jumlah katalis lebih memungkinkan
terjadinya tumbukan sehingga laju reaksi meningkat [18]. Apabila sudah tercapai kondisi optimum maka
penambahan konsentrasi tidak akan memberi hasil signifikan. Penambahan jumlah katalis mencapai kondisi
optimum pada konsentrasi katalis 1%, dan dengan penambahan katalis tidak terjadi peningkatan rendemen
akan tetapi semakin menurun. Penambahan katalis berlebih dapat menyebabkan terbentuknya emulsi akibat
terjadinya reaksi penyabunan. Reaksi penyabunan yang terjadi akan mengambil sejumlah produk metil
ester yang dihasilkan dan juga dimungkinkan metil ester lainnya terjebak dalam emulsi yang terbentuk [12].

Gambar 3 memperlihatkan nilai densitas yang diperoleh pada konsentrasi katalis CaCOs1, 2, 3, 4,
dan 5% (b/b) berturut-turut adalah 0,89; 0,91; 0,92; 0,92; dan 0,92 g/mL. Densitas berkaitan dengan nilai
kalor dan daya yang dihasilkan oleh mesin diesel per satuan volume bahan bakar [19]. Menurut ASTM D-
1298, biodiesel yang baik harus memiliki nilai densitas sekitar 0,85-0,89. Biodesel minyak biji kapuk
memiliki densitas yang memenuhi standar ASTM D-1298 yaitu sebesar 0,89 g/mL. Biodiesel dengan massa
jenis melebihi standar yang ditetapkan dapat menghasilkan reaksi pembakaran tidak sempurna, dan
meningkatkan emisi serta potensi keausan mesin [20]. Densitas merupakan parameter keberhasilan reaksi
transesterifikasi. Reaksi tidak sempurna memungkinkan adanya trigliserida bercampur dengan metil ester,
sehingga berakibat pada kenaikan densitas produk.
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Gambar 2. Grafik hubungan antara rendemen metil ester dengan konsentrasi katalis CaCOs terkalsinasi

Produk biodiesel (metil ester) yang diperoleh dari reaksi pada waktu kontak 120 menit, katalis CaCOs
1% (b/b), rasio molar minyak-metanol (1:6), suhu 60°C, dan pengadukan 1200 rpm, kemudian dilakukan
analisis *H-NMR yang bertujuan untuk mengetahui konversi biodiesel. *H-NMR yang digunakan untuk
analisis beroperasi pada frekuensi 500 MHz dengan sistem kontrol DD2. Spektrum *H-NMR minyak biji
kapuk (Gambar 4) menunjukkan minyak biji kapuk tidak terdapat metil ester yang ditandai tidak ada
pergeseran kimia pada 3,7 ppm. Gambar 5 menunjukkan adanya pergeseran kimia pada 4,09 ppm
(mendekati pergeseran kimia dari trigliserida yaitu 4,2 ppm) dan terdapat pula pergeseran kimia pada 3,63
ppm (mendekati pergeseran kimia untuk metil ester yaitu 3,7 ppm). Gambar 5 mengindikasikan bahwa
dalam produk biodiesel masih terdapat trigliserida, berarti reaksi transesterifikasi yang terjadi tidak
sempurna karena terdapat reaktan yang tidak terkonversi menjadi biodiesel (metil ester). Semakin besar
konversi biodiesel yang diperoleh, menunjukkan semakin sempurnanya proses transesterifikasi. Konversi
biodiesel yang dihasilkan yaitu sebesar 41,57%.
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Gambar 3. Grafik analisis densitas biodiesel pada berbagai variasi konsentrasi katalis CaCO3
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Gambar 4. Spektrum *H-NMR minyak biji kapuk
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Gambar 5. Spektrum *H-NMR metil ester (biodiesel) minyak biji kapuk

4. Kesimpulan

Pembuatan biodiesel berbahan dasar minyak biji kapuk menggunakan katalis CaCOs terkalsinasi
telah berhasil dengan memenuhi ASTM D-1298. Biodiesel terbaik diperoleh pada konsentrasi katalis
CaCO0Os 1% (b/b) dan waktu reaksi 120 menit dengan konversi biodiesel sebesar 41,57%. Konversi biodiesel

yang didapat menunjukkan reaksi transesterifikasi berjalan kurang sempurna, dimana metil ester bercampur
dengan trigliserida.
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