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Pengaruh Waktu Sulfonasi Dalam Sintesis Katalis Karbon Kulit Ubi
Kayu (Manihot Esculenta) Untuk Produksi Biodiesel Dari Palm
Fatty Acid Distillate

Wini Andriani

ABSTRAK

Salah satu katalis yang dikembangkan untuk produksi biodiesel adalah katalis
asam padat. Katalis ini disintesis dengan proses kalsinasi dengan memanfaatkan
limbah alam yang berupa limbah organik kemudian dilanjutkan dengan proses
sulfonasi pada variasi waktu yang ditentukan. Penelitian ini bertujuan untuk
mensintesis dan mengetahui aktivitas katalitik katalis karbon tersulfonasi dalam
produksi biodiesel dari PFAD melalui reaksi esterifikasi. Katalis dikarakterisasi
dengan FTIR, XRD, dan penentuan situs asam, serta uji sifat fisikokimia biodiesel
yang dihasilkan dengan uji densitas, viskositas, bilangan asam, dan persen
konversi. Hasil analisis dari FTIR pada bilangan gelombang 1172 cm™ dan 1037
cm™ terdeteksi adanya pita vibrasi dari gugus sulfonat, disebabkan oleh
peregangan dari gugus O-S-O. Hasil karakterisasi dengan XRD memberikan
informasi adanya struktur amorf pada katalis disamping ada pula beberapa pita
kristalin. Situs asam meningkat seiring dengan waktu sulfonasi karena senyawa
organik yang terkandung dalam sampel berubah menjadi karbon polisiklik
aromatik. Aktivitas katalitik katalis pada produksi biodiesel memperlihatkan
bahwa katalis mampu menurunkan densitas, viskositas, bilangan asam dan %
konversi PFAD menjadi biodiesel sebanding dengan situs asam.

Kata Kunci: Biodiesel, Waktu Sulfonasi, Katalis Karbon Tersulfonasi, Kulit Ubi
Kayu, PFAD



Effect of Sulfonation Time in Synthesis of Cassava Peel (Manihot
Esculenta) Carbon Catalyst for Biodiesel Production from Palm
Fatty Acid Distillate

Wini Andriani

ABSTRACT

One of the catalysts developed for biodiesel production is solid acid catalyst. This
catalyst is synthesized by a calcination process by utilizing natural waste in the
form of organic waste, then followed by a sulfonation process at a specified time
variation. This study aims to synthesize and determine the catalytic activity of
sulfonated carbon catalysts in the production of biodiesel from PFAD through
esterification reactions. The catalysts were characterized by FTIR, XRD, and acid
site determination, and the physicochemical properties of biodiesel produced were
tested by density, viscosity, acid number, and percent conversion tests. The results
of the FTIR analysis at wave numbers 1172 cm-1 and 1037 cm-1 detected a
vibrational band from the sulfonate group, caused by stretching of the O-S-O
group. The results of characterization with XRD provide information on the
presence of an amorphous structure on the catalyst in addition to several
crystalline bands. The acid site increased with sulfonation time because the
organic compounds contained in the sample turned into aromatic polycyclic
carbon. The catalytic activity of the catalyst in biodiesel production showed that
the catalyst was able to reduce the density, viscosity, acid number and %
conversion of PFAD into biodiesel proportional to the acid site.

Keywords: Biodiesel, Sulfonation Time, Sulfonated Carbon Catalyst, cassava
peel, PFAD
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BAB 1 PENDAHULUAN
A. Latar Belakang

Bahan bakar fosil merupakan sumber energi utama bagi masyarakat dunia
saat ini. Namun, penggunaan bahan bakar fosil melepaskan sejumlah besar emisi
karbon ke atmosfer, hal ini menyebabkan pemanasan global dan perubahan iklim
yang tidak normal (Quah et al., 2019). Selain itu, tingginya penggunaan bahan
bakar fosil menyebabkan ketersediannya menitipis. Oleh karena itu, dibutuhkan
sumber energi terbarukan yang dapat mengatasi permasalahan tersebut. Salah satu
sumber energi terbarukan yang potensial dikembangkan untuk wilayah Indonesia
adalah biodiesel (Sahar et al., 2018).

Biodiesel merupakan bahan bakar yang dapat diproduksi dari reaksi
esterifikasi asam lemak bebas dan transesterifikasi trigliserida dengan alkohol
rantai pendek (Roberto et al., 2020). Bahan bakar ini berpotensi menggantikan
bahan bakar diesel dengan kemampuan terbarukan, ramah lingkungan dan emisi
C0,, SO, dan hidrokarbon yang diminimalkan dibandingkan dengan diesel
berbasis minyak bumi (Ali et al., 2018).

Bahan baku untuk pembuatan biodiesel dapat berupa minyak nabati yang
dapat dikonsumsi seperti Minyak sawit, minyak kelapa, dan minyak jagung (Q.
Zhang et al., 2017). Akan tetapi harga minyak nabati yang tinggi serta terdapat
persaingan dalam penggunaan untuk makanan dan bahan bakar, merupakan
kelemahan utama menggunakan minyak nabati. Sebagai alternatif minyak yang

tidak dapat dikonsumsi seperti minyak jelantah, limbah minyak jarak dan Palm



Fatty Acid Destilate (PFAD) menjadi solusi untuk produksi biodiesel karena
berasal dari limbah dan harganya yang relatif murah (Abdul Kapor et al., 2017).

Limbah PFAD merupakan produk sampingan dari proses pemurnian minyak
sawit mentah (Yeong et al., 2021) yang mengandung fraksi asam lemak bebas
yang tinggi sekitar 85% (lbrahim et al., 2019). Selain itu PFAD juga mengandung
trigliserida sekitar 14,4% dengan tambahan vitamin E, squalene, sterol dan zat
volatil lainnya (Abdul Kapor et al., 2017). Konversi PFAD menjadi biodiesel
berlangsung melalui reaksi esterifikasi karena tingginya kandungan asam lemak
bebas (FFA). Reaksi esterifikasi merupakan reaksi kesetimbangan yang
berlangsung lambat sehingga diperlukan katalis untuk mempercepat laju reaksi
(Kumar et al., 2019). Katalis yang sesuai untuk bahan baku dengan FFA tinggi
adalah katalis asam padat. Salah satu katalis asam padat yang relatif mudah
disintesis adalah katalis karbon tersulfonasi.

Katalis karbon tersulfonasi dapat disintesis melalui proses kalsinasi bahan-
bahan limbah organik yang mengandung selulosa, glukosa dan pati, kemudian
dilanjutkan dengan proses sulfonasi. Berbagai limbah bahan alam telah digunakan
diantaranya karbohidrat, kotoran sapi, kulit kakao, biji jarak dan bambu. Sulfonasi
merupakan proses substitusi gugus sulfonat HSO; pada lembaran karbon
polisiklik aromatik. Proses sulfonasi dapat dilakukan dengan merendam karbon
dalam H,S0, pekat, produksi biodiesel dengan kandungan FFA tinggi sangat
efektif dilakukan dengan proses sulfonasi (M. Zhang et al., 2016).

Kulit ubi kayu (Manihot Esculenta) merupakan salah satu bahan pangan
yang sangat penting di daerah tropis dan secara luas dibudidayakan di Indonesia

sebagai salah satu tanaman agro-industri multiguna. Katalis dari biomassa seperti



kulit ubi kayu dapat mengurangi biaya produksi biodiesel dan dapat disintesis
dengan murah. Selain itu, juga dapat memecahkan permasalahan lingkungan dan
mengurangi biaya yang terkait dengan pembuangannya. Artinya juga menjadi
nilai tambah bagi bahan terbarukan ini (Abdullah et al., 2017). Komposisi kimia
dari kulit ubi kayu adalah karbohidrat sekitar 70%, 6% protein, 5% serat, 3%
lemak, dan 7% abu dengan jumlah pati yang terdapat pada kulit ubi kayu sangat
berpotensial dijadikan karbon tersulfonasi untuk produksi biodiesel (Adekunle et
al., 2016).

Pada grup riset ini telah disintesis katalis asam padat berbasis karbon
tersulfonasi yang berasal dari kulit ubi kayu. Katalis yang disintesis dengan
variasi suhu Kalsinasi telah diaplikasikan transesterifikasi minyak jelantah
(Naylen, 2018) dan esterifikasi PFAD (Igbal, 2021). Katalis yang memiliki
aktivitas katalitik optimum diaplikasikan pada parameter reaksi esterifikasi PFAD
(Miranda, 2021). Pada saat COVID-19 (Naka, 2020) melakukan variasi waktu
sulfonasi namun penelitian belum selesai dan diganti review artikel. Pada
penelitian ini dilakukan pengaruh variasi waktu sulfonasi dalam sintesis katalis
karbon kulit ubi kayu untuk produksi biodiesel dari PFAD. Waktu sulfonasi yang
berbeda, digunakan untuk mempelajari hubungan antar waktu sulfonasi dan
aktivitas katalitik katalis. Katalis dipreparasi dengan metode kalsinasi pada suhu
450°C untuk menghasilkan karbon dan disulfonasi dengan H,S0,. Katalis
dikarakterisasi dengan menggunakan FTIR, XRD dan situs asam, serta
diaplikasikan dalam produksi biodiesel dari PFAD, biodiesel yang dihasilkan

dilakukan uji densitas, viskositas, bilangan asam serta persen konversi.



B. Identifikasi Masalah
Berdasarkan latar belakang diatas dapat diidentifikasikan beberapa masalah
sebagai berikut:

1. Penggunaan bahan bakar fosil yang meningkat dan permasalahan yang terjadi
menimbulkan upaya untuk mencari sumber energi alternatif yang terbarukan.

2. Biodiesel merupakan salah satu sumber energi terbarukan yang dapat
diproduksi dari limbah organik yang mengandung trigliserida atau asam
lemak bebas.

3. Kandungan asam lemak bebas (FFA) yang tinggi dalam Palm Fatty Acid
Distillate (PFAD) memiliki potensi untuk digunakan sebagai bahan baku
dalam produksi biodiesel, dengan bantuan katalis asam padat berbasis karbon
tersulfonasi.

4. Kulit ubi kayu mengandung selulosa dan lignin yang berpotensi digunakan
sebagai katalis karbon tersulfonasi untuk produksi biodiesel.

C. Batasan Masalah

Adapun batasan masalah pada Penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Katalis karbon kulit ubi kayu tersulfonasi disintesis berdasarkan penelitian
sebelumnya dengan suhu kalsinasi 450°C selama 1 jam dilanjutkan proses
sulfonasi dengan variasi waktu dengan merefluks karbon dengan H,S0, pada
suhu 160°C.

2. Karakterisasi karbon dan katalis kulit ubi kayu dilakukan dengan
menggunakan instrumen FTIR, XRD, dan penentuan situs asam.

3. Aplikasi katalis karbon kulit ubi kayu tersulfonasi melalui reaksi esterifikasi

untuk produksi biodiesel dari PFAD dan metanol.



Pengujian sifat-sifat biodiesel dibatasi pada uji densitas, viskositas, bilangan
asam dan persen konversi.
Rumusan Masalah

Adapun rumusan masalah pada Penelitian ini adalah sebagai berikut :
Bagaimana sifat fisikokimia dari katalis karbon kulit ubi kayu yang disintesis
berdasarkan variasi waktu sulfonasi dengan metode kalsinasi dan sulfonasi
menggunakan H,SO,?
Bagaimana aktivitas katalitik katalis kulit ubi kayu tersulfonasi dalam
mengkonversi PFAD menjadi biodiesel?
Tujuan Penelitan

Tujuan dari Penelitian ini adalah sebagai berikut:
Mempelajari sifat fisikokimia dari katalis karbon kulit ubi kayu yang
disintesis berdasarkan variasi waktu sulfonasi dengan metode kalsinasi dan
sulfonasi menggunakan H,SOy,
Mempelajari aktivitas katalitik katalis kulit ubi kayu tersulfonasi dalam
mengkonversi PFAD menjadi biodiesel.

Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari Penelitian ini yaitu:
Memberikan informasi mengenai sifat fisikokimia dari katalis karbon kulit
ubi kayu yang disintesis berdasarkan variasi waktu sulfonasi dengan metode
kalsinasi dan sulfonasi menggunakan H,SO,.
Memberikan informasi mengenai aktivitas katalitik katalis kulit ubi kayu

tersulfonasi dalam mengkonversi PFAd menjadi biodiesel.



BAB Il TINJAUAN PUSTAKA
A. Palm Fatty Acid Destillate (PFAD) sebagai Sumber Biodiesel

Metil Ester Asam Lemak (FAME) disebut juga dengan biodiesel yang
dihasilkan dari sumber alami terbarukan seperti minyak nabati dan minyak hewani
(Xu et al., 2020). Biodiesel dianggap sebagai “energi hijau” yang khas dan sumber
energi alternatif dari sumber terbarukan dan ramah lingkungan dapat terurai
secara hayati, tidak beracun, dan pembakaran yang cenderung bersih (Zhou et al.,
2019)(Q. Zhang et al., 2020). Selama pembakaran, dibandingkan dengan solar
jumlah co, dan H,0 pada bisodiesel dihasilkan lebih rendah, sehingga
penggunaan biodiesel dapat mengendalikan pencemaran lingkungan (Quah et al.,
2019)(Ballotin et al., 2020).

Minyak sawit, minyak kelapa, bunga matahari, lobak dan kanola adalah
beberapa jenis minyak nabati yang digunakan sebagai bahan baku untuk produksi
biodiesel (Q. Zhang et al., 2017). Akan tetapi harga minyak nabati yang tinggi,
terdapat persaingan dalam penggunaan untuk makanan dan bahan bakar,
merupakan kelemahan utama menggunakan minyak nabati. Sebagai alternatif
minyak yang tidak dapat dikonsumsi seperti lemak hewani, minyak jelantah dan
Palm Fatty Acid Destillate (PFAD) menjadi solusi untuk produksi biodiesel
karena harganya yang relatif murah. Diantara sumber minyak tersebut PFAD
merupakan salah satu sumber minyak yang potensial digunakan untuk produksi
biodiesel (Abdul Kapor et al., 2017).

Bahan baku PFAD merupakan produk sampingan dari proses pemurnian
minyak sawit mentah (Yeong et al., 2021). Saat pemurnian minyak sawit mentah,

produk sampingan yang pasti dihasilkan adalah PFAD dan tidak dapat dimakan



yang diperkiran 2.5 x 10°t dihasilkan produk global tahunan, dimana
konstributor utama adalah Malaysia (29%) dan Indonesia (59%) (Xu et al., 2020).
Limbah PFAD mengandung fraksi asam lemak bebas yang tinggi sekitar 85%
(Ibrahim et al., 2019), trigliserida sekitar 14,4% dengan tambahan vutamin E,
squalene, sterol dan zat volatil lainnya (Abdul Kapor et al., 2017) sehingga PFAD
menjadi salah satu sumber minyak yang menjanjikan untuk produksi biodiesel.
Biodiesel dapat diproduksi dari reaksi esterifikasi asam lemak bebas dan
transesterifikasi trigliserida dengan alkohol rantai pendek seperti metanol
(Roberto et al., 2020). Transesterifikasi menghasilkan monoester, dalam reaksi
kimia antara trigliserida dan alkohol dengan adanya katalis, monoester dan
gliserol dihasilkan dari molekul trigliserida rantai panjang dan bercabang (Zhao et
al., 2019). Reaksi ini terdiri dari tiga reaksi reversibel berurutan, dimana
trigliserida diubah menjadi digliserida dan drigliserida menjadi monogliserida.
Gliserida dikonversi menjadi gliserol dan menghasilkan satu molekul ester pada

setiap tahap reaksi (Folayan & Anawe, 2019).

' CH2—OH
CH2—OCOR! OCOR
Katalis + oh OH
CH——OCOR" +  3ROH OCOR™  +
+
OCOR"™ CH2—OH
CH2—OCOR™
Trigliserida Alkohol ester/biodiesel gliserol

Gambar 1. Reaksi Umum Transesterifikasi(Folayan & Anawe, 2019)

Reaksi esterifikasi menghasilkan biodiesel, dimana dalam reaksi kimia
antara asam lemak bebas dengan bantuan alkohol rantai pendek serta katalis
(Roman et al., 2019). Reaksi esterifikasi dapat mensintesis asam lemak bebas

dengan bantuan katalis. Secara umum produksi biodiesel membutuhkan enzim



atau katalis baik katalis homogen ataupun katalis heterogen untuk mempercepat

laju reaksi (Kumar et al., 2019).

Free Farty Acid

Gambar 2. Reaksi Umum Esterifikasi (Kumar et al., 2019)
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Konversi PFAD menjadi biodiesel berlangsung melalui reaksi esterifikasi

karena tingginya kandungan asam lemak bebas (FFA). Berikut beberapa

penelitian yang telah dilaporkan tentang biodiesel dari PFAD yang tertera pada

tabel 1.

Tabel 1. Penelitan tentang Biodiesel dari Esterifikasi PFAD

No Katalis Metode Hasil Penelitian Reference
yang esterifikasi
digunakan
1. Karbon 5 gram PFAD, Katalis karbon cangkang ~ (Farabi et
Cangkang katalis 4%, rasio  sawit berhasil al., 2019)
sawit dan mol: PFAD 15:1, menghasilkan rendemen
bambu suhu reaksi 65°C FAME 95% dan konversi
dan waktu reaksi ~ FFA 97%, sedangkan
1 jam katalis karbon bambu
menghasilkan rendemen
FAME dan FFA yang
sedikit lebih rendah,
masing-masing 94,2% dan
95,8%.
2. Karbon 10 gram PFAD, Esterifikasi PFAD dengan  (Kumar et
kotoran sapi  katalis 4%, rasio ~ menggunakan katalis al., 2019)
molar metanol 18:  karbon tersulfonasi dari
1 terhadap PFAD, Kkotoran sapi didapatkan
dan suhu reaksi hasil 96,5% konversi FFA
90°C dalam waktu dan 93,2% hasil FAME.
1 jam
3. Katalis 3 gram PFAD Menghasilkan konversi (Hajar et
asam padat  katalis 15%, rasio  metil ester tertinggi 93% . al., 2021)
dari(NiSO,) mol:PFAD 5: 1,
1Si0, dari dan suhu reaksi
abu sekam  110°C waktu
padi reaksi 7 jam.




B. Katalis Karbon Tersulfonasi

Katalis merupakan senyawa yang mampu mempercepat reaksi dengan
menurunkan energi aktivasi, dan tanpa mengalami perubahan diakhir reaksi
(Dumbre & Choudhary, 2020). Ada tiga jenis katalis dalam pembuatan biodiesel
yaitu, Kkatalis asam, katalis basa dan katalis enzim. Katalis enzim dalam
pembuatan biodiesel kurang diminati karena memerlukan waktu reaksi yang lama
dan biaya relatif mahal (Talha & Sulaiman, 2016). Berdasarkan fasanya katalis
terbagi atas dua yaitu katalis homogen dan katalis heterogen.
Katalis homogen

Katalis homogen terdiri dari katalis asam cair dan katalis basa cair (Talha &
Sulaiman, 2017). Katalis basa homogen yang paling umum digunakan, seperti
kalium hidroksida (KOH) dan natrium hidroksida (NaOH). Ketidak efisien dalam
menangani bahan baku dengan kandungan asam lemak bebas (FFA) yang tinggi
adalah kelemahan dari katalis basa homogen sehingga menyebabkan
pembentukan sabun yang tidak diinginkan. Oleh sebab itu, dapat dikerjakan
dengan menggunakan katalis asam homogen seperti H,S0, dan HCI yang tidak
sensitif terhadap FFA. Akan tetapi, katalis homogen selalu dihubungkan dengan
kesulitan teknis seperti pemisahan Kkatalis dari biodiesel. Korosif terhadap
peralatan, tidak dapat digunakan kembali dan biaya relatif mahal (Dehkhoda &
Ellis, 2013)(H. Zhang et al., 2017). Oleh sebab itu, katalis heterogen diusulkan
untuk mengatasi masalah yang terjadi.
Katalis Heterogen

Katalis heterogen terdiri dari katalis asam padat dan katalis basa padat

(Talha & Sulaiman, 2017). Katalis heterogen berbeda fasa dengan produk yang
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dihasilkan sehingga lebih mudah dipisahkan, bisa digunakan kembali dan relatif
lebih murah (Sangar et al., 2019).

Penggunaan katalis heterogen asam atau basa tergantung dari bahan baku
minyak yang digunakan dalam pembuatan biodiesel, jika minyak yang
mengandung trigliserida seperti minyak nabati maka diperlukan katalis basa.
Minyak yang menyimpan asam lemak bebas (FFA) yang tinggi maka dibutuhkan
katalis asam untuk produksi biodiesel (Sundari et al., 2019).

Katalis heterogen yang sedang berkembang saat ini adalah katalis karbon
tersulfonasi, dapat disintesis dari material limbah organik. Para peneliti
terinspirasi dari konsep kimia hijau, untuk mengembangkan katalis berbasis
karbon dari limbah biomassa seperti tandan buah kosong kelapa sawit, biji jarak
dan kotoran sapi (Dhawane et al., 2018).

Umumnya ada dua tahap untuk sintesis katalis asam padat dari biomassa
yaitu, kalsinasi biomassa membentuk struktur karbon berpori yang dilanjutkan
dengan sulfonasi untuk memperoleh hasil katalis asam padat. Kalsinasi adalah
proses penguraian molekul organik atau suatu bahan pada suhu tinggi, proses ini
membuat senyawa lain dan materi volatile terurai kemudian terbentuk senyawa
aromatik siklik (Bureros et al., 2019) . Sulfonasi pada kerangka karbon senyawa
aromatik siklik adalah proses substitusi gugus sulfonat (Lokman et al., 2015).
Proses sulfonasi dengan H,SO0, dipengaruhi oleh beberapa faktor seperti waktu
sulfonasi yang berbeda, digunakan untuk mempelajari hubungan antar waktu
sulfonasi dan aktivitas katalis (Kumar et al., 2019). Pada tabel 2 terdapat beberapa

limbah organik yang telah dilaporkan sebagai sumber karbon tersulfonasi.
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Tabel 2. Penelitian Penggunaan Limbah Organik sebagai Sumber Karbon

Tersulfonasi

No Sumber  Metode Sintesis Aplikasi Hasil Reference
Karbon
1. Karbon e Kalsinasisuhu Katalis Esterifikasi  (Kumar et
Kotoran 500°C selama  tersulfonasi PFAD al., 2019)
Sapi 2 jam untuk menghasilkan
e Sulfonasi produksi konversi FFA
dengan H,S0, biodiesel 96,5% dan
suhu reaksi antara FAME
90°C dengan PFAD dan  93,2%.
waktu reaksi 1~ metanol
jam,
2. Kulit o Kalsinasi suhu  Katalis Menghasilka  (Bureros
kakao 350°C selama 1 tersulfonasi  n konversi etal.,
jam untuk FFA tertinggi 2019)
e Sulfonasi produksi ~94%.
dengan H,S0,  biodiesel
selama 4, 6,8 antara asam
jam padasuhu  oleatdan
(80,100,120°C) Metanol
3. Undaria e Karbonisasi Katalis Undaria (Balasubra
pinnatifi pirolisis pada asam padat  pinnatifida maniam et
da suhu 1000°C dalam menunjukkan al., 2021)
selama 1 jam. reaksi aktivitas
e Karbonisasi esterifikasi  katalitik
hidrotermal asam asetat  paling tinggi
selama 3 jam dan etanol ~ 85% dalam
pada suhu reaksi
200°C esterifikasi
e Sulfonasi antara asam
dengan asam asetat dan
toluenasulfonat etanol.
monohidrat
pada suhu 85°C
selama 24 jam
4. Karbon e Kalsinasi suhu Katalis Menghasilka  (Mardhiah
Biji jarak 30°C hingga  asam padat n FAME etal.,
pagar 360°C selama  pada yang tinggi 2017)
4 jam produksi dengan
e Sulfonasi biodiesel konversi
dengan H,S0, 99,13%.
selama 5 jam
pada suhu

90°C
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C. Karbon Kulit Ubi Kayu Tersulfonasi
Kulit ubi kayu (Manihot Esculenta) merupakan salah satu bahan pangan
yang sangat penting di daerah tropis dan secara luas dibudidayakan di indonesia

sebagai salah satu tanaman agro-industri multiguna.

Gambar 3. Kulit Ubi Kayu

Kulit ubi kayu yang dijadikan karbon adalah kulit ubi kayu yang bewarna
putih bagian dalam, memiliki komposisi karbohidrat sekitar 70%, 6% protein, 5%
serat, 3% lemak, dan 7% abu dengan jumlah pati yang terdapat pada kulit ubi
kayu sangat berpotensial dijadikan karbon tersulfonasi untuk produksi biodiesel
(Adekunle et al., 2016). Selain dari kandungan senyawa kulit ubi kayu yang
berpotensial sebagai katalis tersulfonasi, juga memiliki aktivitas dan seleksinya
yang tinggi selama reaksi, katalis dari biomassa seperti kulit ubi kayu dapat
mengurangi biaya produksi biodiesel dan dapat disintesis dengan murah. Selain
itu, juga dapat memecahkan permasalahan lingkungan dan mengurangi biaya yang
terkait dengan pembuangannya. Itu artinya juga menjadi nilai tambah bagi bahan
terbarukan ini (Abdullah et al., 2017).

Beberapa penelitian yang telah dilaporkan mengenai sintesis karbon dari

kulit ubi kayu yang terlihat pada tabel 3.



Tabel 3. Penelitian Karbon dari Kulit Ubi Kayu
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No Aktivator Metode Sintesis Aplikasi Reference
1. KOH, e Metode kalsinasi Digunakan sebagai (Amakoro
KHCQOg, selama 1 jam pada  aplikasi bahan elektroda  mo et al.,
KCI- suhu 750°C untuk supercapacitors 2021)
NayS;03 dibawah aliran N,
pada masing-
masing aktivator
e Dikarakterisasi
dengan XRD, SEM
dan BET
2. H0O e Metode esterifikasi Sebagai material (Warui et
antara gugus komposit dari matriks al., 2020)
hidroksil dari pati ~ polifenol yang
dengan gugus terkopolimerisasi dengan
hidroksil dari perlakuan pati kulit
bahan singkong
lignoselulosa.
e Dikarakterisasi
dengan FTIR,
XRD dan NMR
3. HxSOs e Metode kalsinasi Sebagai katalis karbon (Naylen,
selama 1 jam tersulfonasi untuk 2018)
dengan variasi suhu  produksi biodiesel dari
kalsinasi 250°C, Minyak Jelantah
300°C, 350°C,
400°C, dan 450°C.
e Selanjutnya
sulfonasi karbon
dengan H2SO4
pekat pada suhu
160°C selama 8 jam.
e Dikarakterisasi
dengan FTIR, XRD,
dan XRF
4. HpSOq4 e Metode kalsinasi Sebagai katalis karbon (Igbal,
selama 1 jam tersulfonasi untuk 2021)

dengan variasi suhu
kalsinasi 250°C,
300°C, 350°C,
400°C, dan 450°C.

e Selanjutnya
sulfonasi karbon
dengan H,SO, pekat
pada suhu 160°C

produksi biodiesel dari
PFAD



14

selama 4 jam.
e Dikarakterisasi
dengan FTIR dan

XRD

5. HySO4 e Metode kalsinasi Sebagai katalis karbon (Miranda,
selama 1 jam tersulfonasi untuk 2021)
dengan suhu produksi biodiesel dari
kalsinasi 450°C. esterifikasi PFAD

e Selanjutnya
sulfonasi karbon
dengan H,SO, pekat
pada suhu 150°C
selama 4 jam.

e Dikarakterisasi
dengan FTIR dan
XRD

D. Karakterisasi Katalis Karbon Tersulfonasi

Karakterisasi katalis karbon tersulfonasi meliputi karakterisasi local
structure (struktur lokal) dan bulk structure (strukture keseluruhan). Karakterisasi
struktur lokal menggunakan instrumen Uv-Vis, FTIR, serta karakterisasi struktur
keseluruhan menggunakan instrumen XRD, TEM, SEM dan situs asam. Dalam
penelitian ini karakterisasi katalis karbon tersulfonasi hanya menggunakan FTIR,
XRD dan situs asam, hal ini dikarenakan keterbatasan dana dan waktu dalam
penelitian.

1. FTIR (Fourier Trasnform InfraRed)

FTIR digunakan untuk membedakan keasaman Bronsted dan Lewis
menggunakan senyawa gas, seperti NH; dan piridin dengan memperoleh jumlah
asam, dan merupakan suatu metode kuantitatif (Fan et al., 2019). Spektroskopi IR
pada suatu molekul didasarkan pada getaran atom-atom, yang dihasilkan spektrum

IR dengan mengirimkan sinar IR melalui sampel dan menentukan gugus-gugus
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yang diserap dari berkas ini pada energi tertentu. Untuk mengeluarkan elektron,
cahaya IR biasanya tidak memiliki energi yang cukup tetapi memang dapat
menyebabkan eksitasi getaran dari atom dan gugus yang terikat secara kovalen

(Yurdakal et al., 2019).
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Gambar 4. Spektra FTIR DP (a), DPSF (b), dan katalis DPSF-SO3H (c) (Leesing
etal., 2021)

Gambar 4 merupakan spektrum FTIR dari karbon kulit durian (DP),
hidrolisis kulit durian (DPSF) dan katalis karbon tersulfonasi kulit durian (DPSF-
SO3H). Puncak pada 1607 — 1610 cm™, 1369 cm™ dan 1420 cm™ yang dikaitkan
dengan regangan C = C dari struktur poliaromatik. Puncak pada katalis DPSF-
SO5H 1068 cm™ dan 1004 cm™ dikaitkan dengan regangan asimetris 0 = S = 0,
menunjukkan bahwa -SOzH berhasil melekat pada permukaan katalis. Puncak
pada katalis DPSF-SOsH 849 — 884 cm™ merupakan indikasi adanya gugus —OH
yang berikatan hidrogen dengan -SO3H. Puncak regangan —C = O dari gugus —
COOH diamati masing-masing pada 1736 cm™, 1720 cm™ dan 1686 cm™ pada

katalis DP, DPSF, dan katalis DPSF-SO3H (Leesing et al., 2021).
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2. XRD (X-Ray Diffraction)

Kristalin sampel ditentukan dengan bantuan analisis XRD. XRD digunakan
untuk analisis struktur kristal dan ukuran partikel dari karbon kulit ubi kayu
tersulfonasi. Interaksi antara berkas sinar-X dan bidang atom menghasilkan
transmisi  sebagian berkas, sisanya diserap, dibiaskan, dihamburkan, dan

didifraksikan oleh sampel.
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Gambar 5. Pola XRD DP (a), DPSF (b), dan katalis DPSF-SO3H (Leesing et al.,
2021)

Gambar 5 menunjukkan pola XRD untuk struktur kristal katalis DP, DPSF
dan DPSF-SOsH. Indeks kristalin DP meningkat dari 24,60% menjadi 36,33%,
untuk DPSF setelah hidrolisis H,SO, encer, menurun dari 36,33% (DPSF)
menjadi 10,83% (DPSF-SO3H) setelah proses sulfonasi dengan H,SO, pekat.
Indeks kristalin katalis DPSF-SO3H lebih rendah dibandingkan dengan DPSF
yang menunjukkan adanya peningkatan struktur karbon amorf. DP menunjukkan
indeks kristalin yang rendah karena memiliki kandungan hemiselulosa dan lignin
yang tinggi yang bersifat amorf. Puncak XRD DP dan DPSF memeperlihatkan
puncak kuat pada sekitar 26 = 22° dan 26 = 15 — 17° dikaitkan dengan struktur

kristal bahan karbon, sedangkan pada sekitar 260 = 35° dikaitkan dengan refleksi
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bidang kristal dari selulosa. Setelah sulfonasi DPSF ditemukan tidak adanya
puncak pada 26 = 15 — 17° dan 26 = 35° diamati pada katalis DPSF-SO3H, hal
ini kemungkinan karena DSF mengandung hemiselulosa dan selulosa yang
terdegradasi selama proses sulfonasi (Leesing et al., 2021) .
3. Penentuan Jumlah Situs Asam

Berdasarkan kandungan sulfur pada katalis dihasilkan gugus sulfonat
(—SO5;H) . Banyaknya gugus sulfonat yang melekat pada katalis menentukan
aktivitas katalitik dari katalis, kandungan gugus sulfonat diperkirakan dari
pertukaran H* pada katalis dan Na™ dalam larutan NaCl dan NaOH (Wang,
2016).
E. Analisis Sifat Biodiesel

Menentukan kualitas dari biodiesel yang dihasilkan diperlukan standar
untuk menganalisa sifat biodiesel. Standar Nasional Indonesia (SNI) 7182:2015
adalah salah satu standar yang digunakan. Dalam menganalisa sifat biodiesel pada
penelitian ini, hanya melakukan beberapa pengujian sederhana yaitu uji densitas,
viskositas, dan bilangan asam.
Tabel 4. Persyaratan Standar dan Mutu Biodiesel SNI berbahan baku minyak

nabati dan ASM D6751-02

No Parameter Uji SNI ASM D6751-02

1 Massa jenis pada 40°C 850 — 890 kg/m® 870 — 900 kg/m®

2 Viskositas kinematik pada 40°C 2,3 —0,6 mm?*/s 1,9 6,0 mm?/s

3  Angka setana >51 Min. 47

4 Titik kabut Maks 18°C -15 sampai 16°C

5  Titik nyala (mangkok tertutup) 100°C, min Min. 130°C

6  Korosi lempeng tembaga (3jam 850 — 890 kg/m® -

pada 50°C)

7 Angkaasam 0,5 mg-KOH/qg, Maks. 0,8 mg-
maks KOH/g

8  Kadar ester metil 96,5 % - massa, -

min
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1. Densitas

Sifat biodiesel yang digunakan untuk mengetahui perkiraan jumlah bahan
bakar yang disalurkan oleh sistem injeksi salah satunya adalah densitas, fungsinya
untuk pembakaran bahan bakar yang tepat. Densitas merupakan rasio massa per
satuan volume dalam liter. Apabila densitas biodiesel kualitasnya dibawah
ketentuan sebaiknya tidak digunakan untuk mesin diesel karena akan
menyebabkan kerusakan pada mesin dan meningkatkan emisi, sedangkan densitas
biodiesel kualitasnya di atas ketentuan maka akan terjadi reaksi tidak sempurna
pada konversi minyak nabati.
2. Viskositas

Pengukuran hambatan aliran suatu cairan disebut dengan viskositas. Pada
suhu tertentu perilaku aliran suatu bahan baku dan sampel biodiesel diselidiki dan
diukur dengan viskositas (Ishola et al., 2020)
3. Bilangan Asam

Jumlah asam lemak bebas yang ada dalam biodiesel dinyatakan oleh
bilangan asam. Satuan bilangan asam dinyatakan oleh mg KOH/g. Masalah korosi
dalam penggunaan bahan bakar pada mesin disebabkan tingginya bilangan asam
pada mesin. Tingginya bilangan asam ditentukan oleh tingginya jumlah asam
lemak dan dari bilangan asam dapat ditentukan persen konversi biodiesel yang

dihasilkan dalam produksi biodiesel.



BAB V KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

1.  Katalis karbon tersulfonasi dapat disintesis dari kulit ubi kayu dengan
menggunakan H,SO, p.a melalui variasi waktu sulfonasi 1-5 jam. Sifat
fisikokimia dari katalis karbon kulit ubi kayu dikarakterisasi dengan FTIR,
XRD dan penentuan situs asam. Hasil analisis FTIR menunjukkan pita
serapan pada bilangan gelombang 1172 cm™ dan 1037 cm™ yang merupakan
gugus -SO3H pada karbon tersulfonasi. Pola difraktogram yang dihasilkan
melalui uji XRD terdapat puncak melebar pada 26 = 20° - 30° yang
menunjukkan struktur amorf pada katalis yang dihasikan. Sampel KT 4
menunjukkan katalis dengan jumlah situs asam paling tinggi.

2. Katalis karbon kulit ubi kayu tersulfonasi digunakan dalam produksi
biodiesel, dimana sifat-sifat biodiesel yang dihasilkan dari katalis karbon
tersulfonasi menunjukkan aktivitas katalitik katalis. Hal tersebut didapatkan
dari hasil persentase konversi katalis yang lebih tinggi yaitu mampu
mengkonversi PFAD menjadi 72.23%. Dimana densitas, viskositas dan
bilangan asam dari biodiesel mengalami penurunan dibandingkan PFAD.
Selain itu konversi PFAD menjadi biodiesel menggunakan katalis recycle
didapatkan persen konversi tertinggi yaitu pada (R) KT 4 sebesar 68.48 %.

B. Saran

Pada penelitian selanjutnya disarankan menggunakan aliran nitrogen agar
menghasilkan katalis lebih baik. Selain itu, pada karakterisasi karbon dan katalis
dapat menggunakan instrumen SEM, dan TPD-NH3;, sedangkan pada karakterisasi

pada biodiesel menggunakan GC-MS
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