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Reusability Katalis Silika-Titania dalam Pembuatan Biodiesel berdasarkan
Optimasi Waktu Reaksi
Syafira Ardana

ABSTRAK

Penelitian tentang pengaruh variasi waktu reaksi terhadap produksi biodiesel
dari minyak jelantah telah dilakukan. Katalis reused silika-titania dipreparasi
dengan cara pencucian menggunakan pelarut metanol dan n-hexana. Tujuan
penelitian ini adalah menentukan reusability dari katalis silika-titania,
menentukan waktu reaksi optimum yang digunakan dalam pembuatan biodiesel
dari minyak jelantah dan menentukan sifat-sifat fisika produk biodisel yang
dihasilkan dari minyak jelantah dengan waktu reaksi pada variasi 2 jam, 3 jam, 4
jam, 5 jam dan 6 jam menggunakan katalis reused silika-titania. Sebelum
diaplikasikan Kkatalis reused dikarakterisasi dengan DR UV-Vis untuk melihat
persen fraksi titanium tetrahedral.

Aktivitas katalitik dari katalis silika-titania reusable dibuktikan dengan
melihat hasil pengujian sifat-sifat fisika pada biodiesel.Biodiesel disintesis
melalui reaksi transesterifikasi antara minyak dan metanol dengan penambahan
katalis. Minyak yang digunakan adalah minyak jelantah dan waktu reaksi yang
divariasikan adalah 2 jam, 3 jam, 4 jam, 5 jam dan 6 jam. Produk biodiesel yang
dihasilkan di uji beberapa sifat fisikanya seperti densitas, viskositas dan bilangan
asam. Biodiesel dengan dengan waktu reaksi optimum dan minyak jelantah
dikarakterisasi dengan FTIR untuk melihat pergeseran spekrum antara minyak
jelantah dengan biodiesel pada daerah bilangan gelombang 1300-1000 cm’
1menunjukkan gugus C-O ester dan C-O asam.

Katalis reusablesilika-titania dapat digunakan kembali, diperoleh persen
fraksi titanium tetrahedral pada katalis reused 1x (26,11 %) lebih tinggi dari
katalis reused 2x (24,02 %). Hasil menunjukkan bahwa biodiesel dari minyak
jelantahdengan katalis 1x dan 2x reusable masing-masing memiliki waktu reaksi
optimu3 jam, dengan persentase konversi yang diperoleh masing-masing adalah
43,47 % dan 39,13 %. Sifat-sifat fisika biodieselmeliputi densitas, viskositas dan
bilangan asam menunjukkan penurunan dari minyak jelantah.

Kata Kunci : Reusability silika-titania, Biodiesel, Titanium tetrahedral,
Transesterifikasi



Reusability of Silica-Titania Catalysts in Biodiesel Manufacturing based on
Reaction Time Optimazion

Syafira Ardana

ABSTRAK

Research on the effect of variations in reaction time on the production of
biodiesel from waste cooking oil has been carried out. The catalysts are prepared
by washing using methanol and n-hexane as solvents. The purpose of this study
was to determined the reusability of silica-titania catalysts, determine the
optimum reaction time used in the manufacture of biodiesel from waste cooking
oil and determine the physical properties of biodiesel products produced from
waste cooking oil with reaction time in the variation of 2 hours, 3 hours, 4 hours,
5 hours and 6 hours using a silica-titania reused catalyst. Before the catalyst was
applied, it was characterized by DR UV-Vis to see the percent of Titanium
tetrahedral fraction.

The catalytic activity of a reusable silica-titania catalyst was evidenced
by looking at the results of the physical properties of biodiesel. Biodiesel was
synthesized throught a transesterification reaction between oil and methanol with
the addition of catalysts. The oil used was waste cooking oil and the reaction
time variews were 2 hours, 3 hours, 4 hours, 5 hours and 5 hours. The biodiesel
product produced were tested for several physical properties such as density,
viscosity and acid number. Biodiesel with optimum reaction time and waste
cooking oil were characterized by FTIR to see the shifting spectrum between
waste cooking oil and biodiesel in the wave number area of 1300-1000 cm
showing groups of C-O esters and C-O acids.

Reusable silica-titania catalyst can be reused, obtained percent of
titanium tetrahedral fraction on reused catalysts 1% (26,11%) higher than reused
catalysts 2" (24,02%). The results showed that biodiesel from waste cooking oil
with 1% and 2™ reusable catalysts each had an optimal reaction time of 3 hours,
with conversion percentages obtained respectively 43,47% and 39,13%. The
physical properties of biodiesel including density, viscosity and acid number
show a decrease from waste cooking oil.

Keywords : Reusability silica-titania, Biodiesel, Titanium tetrahedral,
Transesterification
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BAB1
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Permintaan energi di dunia diperkirakan akan terus mengalami
peningkatan. Standar kehidupan yang lebih baik dan peningkatan populasi
menjadikan masyarakat semakin sadar akan menurunnya cadangan bahan bakar
fosil dan meningkatnya permasalah lingkungan. Timbulnya kekhawatiran
terhadap masalah tersebut mendorong peneliti untuk menemukan sumber bahan
bakar alternatif yang terbarukan. Oleh karena itu bahan bakar alternatif
diperlukan untuk memberikan kontribusi substansial terhadap kebutuhan energi
di masa depan (Atabani et al. 2013).

Biodiesel adalah salah satu sumber energi alternative dari sumber
terbarukan yang sesuai untuk mesin diesel. Bahan bakar ini dapat digunakan
langsung pada mesin diesel tanpa melakukan modifikasi terlebih dahulu.
Kelebihan biodiesel adalah terbarukan, biodegradable, tidak beracun, tidak
mengandung belerang dan memancarkan lebih sedikit polutan ke udara. Selain
itu daya lumas biodiesel lebih baik dari diesel dan sifat-sifat biodiesel
mendekati bahan bakar diesel. Berdasarkan kelebihan-kelebihan tersebut maka
penelitian tentang produksi biodiesel yang meliputi katalis, sumber minyak,
perbandingan bahan baku, suhu dan waktu reaksi yang digunakan terus

berkembang (Hoekman et al. 2012).



Sumber bahan bakar biodiesel dapat berasal dari minyak nabati yang bisa
dimakan, lemak hewani, minyak nabati yang tidak dapat dimakan dan minyak
jelantah. Minyak sisa penggorengan ( jelantah) juga memiliki potensi yang besar
untuk digunakan sebagai bahan baku dalam produksi biodiesel. Limbah minyak
ini sangat mudah diperoleh dari limbah domestik dan industri makanan.
Minyakjelantah merupakan bahan baku yang lebih murah dan penggunaannya
sebagai biodiesel dapat menghindari biaya pembuangan produk dan perawatan.
Limbah minyak ini juga dapat mengurangi kebutuhan lahan untuk tanaman
penghasil biodiesel. Namun, sifat minyak jelantah berbeda dengan minyak
asalnya karena adanya proses hidrolisis trigliserida menghasilkan asam lemak
bebas (FFA) (Kawentar and Budiman 2013; Sahar et al. 2018).

Penggunaan langsung dari minyak nabati atau lemak hewani sebagai
bahan bakar dapat menimbulkan masalah pada mesin karena viskositas
kinematik yang tinggi dan volatilitas rendah. Masalah serius yang ditimbulkan
pada mesin kendaraan adalah deposisi, ring sticking dan injector chocking in
engine. Oleh karena itu visikositas dari minyak nabati atau lemak hewani harus
diturunkan terlebih dahulu. Untuk mengurangi viskositas pada minyak nabati
dapat dilakukan dengan cara transesterifikasi, pirolisis, pengenceran dengan
bahan bakar berbasis minyak bumi dan emulsifikasi (Issariyakul and Dalai
2014).

Transesterifikasi adalah metode yang paling umum untuk pembuatan
biodiesel. Reaksi transeterifikasi terjadi antara trigliserida dengan alkohol rantai
pendek seperti methanol atau etanol dan penambahan katalis. Selain berantai

pendek penggunaan metanol dan etanol digunakan untuk proses transesterifikasi



karena biayanya relatif murah. Mekanisme reaksi dimulai dengan mengubah
trigliserida menjadi digliserida, digliserida menjadi monogliserida dan akhirnya
diperoleh metil ester dan gliserol sebagai produk samping (Yaakob et al. 2013).

Secara umum, terdapat tiga kategori katalis yang digunakan untuk
memproduksi biodiesel yaitu katalis basa, asam, dan enzim. Katalis enzim jarang
digunakan secara komersial karena waktu reaksi yang lebih lama dan biaya yang
lebih tinggi. Katalis homogen dan heterogen lebih umum digunakan dalam
memproduksi biodiesel baik dalam bentuk asam (H,SO., HCI, Zeolit, dan
karbon tersulfonasi) maupun basa ( NaOH, KOH, CaO, MgO, dan ZnO) (Talha
and Sulaiman 2016).

Penggunaan katalis homogen memiliki beberapa kekurangan diantaranya
sangat higroskopik, menyerap air dari udara selama penyimpanan, membentuk
air ketika dilarutkan dalam reaktan alkohol sehingga mempengaruhi hasil, dan
sulit untuk dipisahkan. Oleh karena itu penggunaan katalis heterogen dapat
mengatasi kekurangan-kekurangan dari katalis homogen. Katalis heterogen
dapat dengan cepat dipisahkan dari produk dengan cara penyaringan dan
mengurangi kebutuhan pencucian. Selain itu, katalis heterogen dapat
merangsang reaksi transesterifikasi dan esterifikasi yang dapat menghindari
langkah pra-esterifikasi, sehingga katalis ini sangat berguna untuk bahan baku
dengan kandungan asam lemak bebas yang tinggi (Poudel et al. 2017).

Proses transesterifikasi dapat dilakukan dengan katalis homogen atau
heterogen. Kelemahan utama katalis homogen adalah bahwa mereka tidak dapat
diregenerasi karena katalis digunakan dalam reaksi sehingga pemisahan sulit dan

membutuhkan peralatan mahal. Untuk mengatasi kekurangan katalis homogen



ini dan untuk mengurangi biaya finansial produksi biodiesel, dengan katalis
heterogen sebagai alternatif telah dipertimbangkan dalam beberapa tahun
terakhir(Dantas et al. 2018)

Katalis heterogen dapat dengan mudah dipisahkan dari produk
sehingga produk akhir tidak mengandung pengotor katalis. Penggunaan katalis
heterogen adalah ramah lingkungan karena tidak memerlukan air dalam
pemisahan dan pada akhirnya mengurangi biaya dengan dapat diregenerasi dan
kemudian regenerasi katalis dapat digunakan kembali juga (Singh, Yadav, and
Sharma 2017).

Silika-titania (SiO,-TiO;) merupakan salah satu material oksida biner
dalam kelompok katalis heterogen. Komposit silika-titania terdiri dari silika
yang bertindak sebagai pendukung atau templet dan titania bertindak sebagai
pusat katalitik. Katalis ini dapat meningkatkan luas permukaan, kestabilan
terhadap panas dan sifat mekanik. Material silika-titania telah diaplikasikan pada
fotokatalisis, material sensor dan katalis (Nizar et al. 2013; Ruzimuradov 2011).

Penggunaan silika-titania sebagai katalis dalam pembuatan biodiesel
belum banyak dilaporkan. Pada penelitian sebelumnnya yang telah dilaporkan
bahwa komposit titania-silika sulfat (S-TSC) diperoleh melalui modifikasi
permukaan komposit titania-silika mesopori dengan metode sol gel. Katalis ini
disintesis menggunakan prekursor titanium oksiklorida dan natrium silikat.
Modifikasi permukaan dengan menggunakan asam sulfat untuk meningkatkan
kinerja katalitiknya. Aplikasinya pada pembuatan biodiesel menunjukkan tidak
adanya hubungan antara presentase biodiesel yang dihasilkan tidak sebanding

dengan presentase sulfat(Shao et al. 2013).



Katalis silika-titania yang telah digunakan dalam pembuatan biodiesel
dapat digunakan kembali sebagai katalis dengan memenuhi kriteria seperti
stabilitas katalis. Kriteria tersebut sangat penting dalam pembuatan biodiesel
karena jika katalis tidak memiliki stabilitas yang baik maka katalis akan
kehilangan kinerjanya pada setiap penggunaan (Alaei et al. 2018).

Penggunaan katalis silika-titania dengan framework titanium tetrahedral
yang disintesis dengan metode solid state untuk pembuatan biodiesel telah
dilaporkan dalam grup riset ini. Penelitian tersebut memiliki fokus pada
pengaruh fraksi titanium tetrahedral dalam silika titania terhadap sifat biodiesel
yang dihasilkan. Hasil yang diperoleh menunjukkan bahwa sifat-sifat biodiesel
dipengaruhi oleh fraksi titanium dalam koordinasi tetrahedral. Selanjutnya
pengaruh massa katalis SiO,-TiO, telah dilaporkan dalam pembuatan biodiesel
dari minyak sawit dan minyak jelantah (Zurryati, 2019).Hasil menunjukkan
bahwa 91% konversi minyak jelantah lebih tinggi dari massa yang digunakan
lebih sedikit sehingga katalis SiO,-TiO, cenderung memiliki sifat asam.
Optimasi waktu reaksi juga telah dilakukan,dengan variasi waktu reaksi2-6 jam
dengan minyak jelantahmenghasilkan persen konversi 57,14%. Namun demikian
belum dilaporkan pengaruh reusability katalis SiO,-TiO, dalam pembuatan
biodiesel melalui variasi waktu reaksi (Nizar et al. 2018a).

Faktor-faktor yang mempengaruhi pembuatan biodiesel adalah massa
katalis, suhu reaksi, waktu reaksi, dan perbandingan alkohol terhadap minyak.
Waktu reaksi merupakan salah satu faktor yang penting karena sebagai contoh,
pembuatan biodiesel dari minyak jelantah dan metanol dengan katalis NaOH

memiliki waktu reaksi 2 jam menghasilkan biodiesel sebesar 68,5 %. Jika



digunakan katalis K3;PO4 memiliki waktu reksi optimum 3 jam menghasilkan
biodiesel sebesar 97,3 %. Oleh karena itu perlu ditentukan optimum waktu
reaksi dalam pembuatan biodiesel(Issariyakul and Dalai 2014).

Berdasarkan uraian tersebut, dalam penelitian ini dipelajari reusability
katalis silika-titania melalui variasi waktu reaksi terhadap beberapa sifat fisika
dan persen konversi biodiesel.Sumber minyak yang digunakan adalah minyak

jelantah.

B. Identifikasi Masalah

Berdasarkan latar belakang diatas dapat diidentifikasi beberapa masalah
sebagai berikut:

1. Penggunaan bahan bakar fosil yang semakin meningkat menyebabkan
ketersediaannya semakin berkurang sehingga diperlukan bahan bakar
alternatif yang dapat diperbaharui. Biodiesel merupakan bahan bakar yang
sumbernya terbarukan sehingga dapat digunakan sebagai pengganti bahan
bakar fosil untuk mesin diesel.

2. Minyak jelantah menjadi sumber bahan baku yang menjanjikan untuk
dikembangkan di Indonesia tergantung katalis yang digunakan.

3. Katalis reusable dapat digunakan kembali dalam pembuatan biodiesel
dengan memenuhi beberapa kriteria.

4. Salah satu faktor yang mempengaruhi produk biodiesel adalah waktu

reaksi. Oleh karena itu, diperlukan optimasi waktu reaksi.



C. Batasan Masalah

Adapun batasan masalah pada penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Reusabilitykatalissilika-titania dapat digunakan kembalidengan pencucian
menggunakan n-hexane dan methanol pada suhu pengeringan 105°C
selama 2 jam.

2. Karakterisasi katalis reused silika-titania menggunakan DR-UV-Vis.

3. Sumber minyak yang digunakan dalam pembuatan biodiesel adalah minyak
jelantah.

4. Variasi waktu reaksi yang digunakan dalam aplikasi pembuatan biodiesel
adalah 2 jam, 3 jam, 4 jam, 5 jam dan 6 jam.

5. Analisa biodiesel yang didapatkan meliputi sifat-sifat fisika ( densitas,

visikositas dan bilangan asam) dan presentase biodiesel.

D. Rumusan Masalah

1. Bagaimana reusability dari katalis silika-titania?

2. Bagaimana pengaruh optimasi waktu reaksi terhadap presentase biodiesel
yang dihasilkan dari minyak jelantah menggunakan katalis reusedsilika-
titania ?

3. Bagaimana karakteristik sifat-sifat fisika produk biodisel yang dihasilkan
dari reaksi transesterifikasi minyak jelantah dengan metanol pada variasi
waktu 2 jam, 3 jam, 4 jam, 5 jam dan 6 jam menggunakan katalis

reusedsilika-titania ?



E. Tujuan Penelitian

Tujuan dari Penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Menentukanreusability dari katalis silika-titania?

2. Menentukan waktu reaksi optimum yang digunakan dalam pembuatan
biodiesel dari minyak jelantah.

3. Menentukan sifat-sifat fisika produk biodisel yang dihasilkan dari
minyak jelantah dengan waktu reaksi pada variasi 2 jam, 3 jam, 4 jam, 5

jam dan 6 jam menggunakan katalis reused silika-titania.

F. Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini yaitu:

1. Memberikan informasi tentang reusability katalis silika-titania

2. Memberikan informasi tentang waktu reaksi optimum yang digunakan
dalam pembuatan biodiesel dari minyak jelantah.

3. Memberikan informasi tentang sifat fisika produk biodisel yang
dihasilkan dari minyak jelantah dan metanol menggunakan katalis

reused silika-titania dengan waktu reaksi yang divariasikan.
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TINJAUAN PUSTAKA

A. Biodiesel

Biodiesel adalah salah satu bahan bakar mesin diesel alternatif yang
bersumber dari minyak nabati, lemak hewani, dan minyak jelantah. Kelebihan
biodiesel dibandingkan dengan bahan bakar fosil umumnya adalah adalah aman,
terbarukan, dapat diperbaharui, tidak beracun, biodegradable, tidak mengandung
belerang dan merupakan pelumnas yang lebih baik (De Almeida et al. 2015).

Produksi biodiesel melaui reaksi transesterifikasi didasarkan pada satu
mol trigliserida yang bereaksi dengan tiga mol metanol menghasilkan tiga mol
metil ester (biodiesel) dan satu mol gliserol.Umumnya reaksi transesterifikasi
melibatkan beberapa parameter yang secara signifikan mempengaruhi konversi
akhir dan hasil. Minyak yang mengandung asam lemak bebas (FFA) tinggi maka
terjadi reaksi esterifikasi menghasilkan metil ester dan air sebagai produk

samping (Talebian-Kiakalaieh, Amin, and Mazaheri 2013).

@ W
H.C—0—C—R, H,C—0H R—0O—C—R,
| (I? (Catalyst) ‘ R

L 3 Il
HC—O0—C—R; + 3RQOH —— HC—OH *+ R—0O—C—R,
‘ 0]

1]
S i
EoC—=0——Rs H.C—OH R—O—C—R;

Trigliserida Alkohol Gliserol Metil ester (Biodiesel)

Gambar 1. Reaksi Transesterifikasi

Penggunaan minyak secara langsung pada mesin diesel tidak dapat
dilakukan karena viskositasyang tinggi sehingga menimbulkan masalah pada

mesin  seperti membentuk depositodi injektor bahan bakar mesin.
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Masalahtersebut dapat diselesaikan dengan pengenceran, mikroemulsi, pirolisis,
dan transesterifikasi. Metil ester yang dihasilkan oleh transesterifikasi disebut
biodiesel, yang memiliki viskositas rendah dan angka cetan yang tinggi(El-
Araby et al. 2018).

Transesterifikasi ~ adalah  metode  yang umum  digunakan
untukmemproduksi  biodiesel. = Tujuan  reaksi ini  adalah  untuk
mengurangiviskositas minyak atau lemak menggunakan katalis asam atau basa
dan penambahan metanol atau etanol. Reaksi transesterifikasi bersifat
reversibeldan  kelebihan alkohol —menggeser kesetimbangan ke  sisi
produk(Gashaw, Getachew, and Teshita 2015).

Produksi biodiesel sangat dipengaruhi oleh parameter seperti suhu reaksi,
kandungan asam lemak dalam minyak, kadar air dalam minyak, jenis katalis,
jumlah katalis, waktu reaksi, rasio molar alkohol terhadap minyak, jenis alkohol,
penggunaan co-pelarut dan intensitas pencampura. Metanol merupakan alkohol
primer yang disukai untuk reaksi transesterifikasi atau esterifikasi karena
reaktivitasnya yang tinggi (rantai alkil terpendek dan alkohol polar). Selain itu
metanol memiliki titik didih rendah(Suresh, Jawahar, and Richard 2018) .

Tabel 1. Sifat-sifat Biodiesel

Sifat Bahan Bakar Biodiesel
Bahan bakar standar ASTM D6751
Komposisi C12-C22 FAME?
Kecepatan Viskositas mm’/s (at 1.9-6.0
40°C)
Kecepatan Gravitasi (kg/l 0.88
Titik Didih (°C) 182-338
Titik Nyala (°C) 100-170
Cloud point -3to 12
Pour point —151t0 10
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1. Biodiesel Minyak Nabati

Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif dari sumber daya
terbarukan (renewable resources) dari minyak nabati. Secara umum, bahan baku
biodiesel dapat dibagi menjadi empat kategori utama yaitu minyak nabati yang
dapat dimakan, minyak nabati yang tidak dapat dimakan, lemak hewani, minyak
jelantah. Minyak nabati yang dapat dimakan adalah kedelai, kacang tanah, dan
minyak kelapa sawit. Selanjutnya minyak nabati yang tidak dapat dimakan
adalah jarak pagar, karanja dan mangga laut. Lemak hewani adalah lemak ayam
dan produk sampingan dari minyak ikan(Atabani et al. 2012).

Minyak goreng sisa penggorengan (jelantah) dapat digunakan sebagai
bahan baku untuk produksi biodiesel. Pada sebagian besar hotel, restoran, dan
industri makanan, minyak jelantah hanya dibuang begitu saja ke dalamsungai
atau dibuang ke tanah. Minyak jelantah mengandung jumlah asam lemak bebas
(FFA) yang tinggi sehingga katalis asam sesuai untuk digunakan. Bahan baku ini
lebih murah dan penggunaannya sebagai biodiesel dapat menghindari biaya
pembuangan produk dan perawatan. Limbah minyak ini juga dapat mengurangi
kebutuhan lahan untuk tanaman penghasil biodiesel(Kawentar and Budiman
2013; Sahar et al. 2018)(Gnanaprakasam et al. 2013).

Penggunaan katalis natrium silikat untuk konversi limbah minyak
menjadi biodiesel telah dilaporkan. Konten FFA dalam minyak jelantah sebesar
3,28% yang berada di atas nilai yang direkomendasikan <1%. Konversi minyak
jelantah menjadi biodiesel dicapai melalui reaksi transesterifikasi dengan katalis
natrium silikat dan perbandingan molar metanol terhadap minyak rasio 6: 1.

Sifat fisikokimia dari katalis diperoleh menggunakan Fourier transform
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spektroskopi inframerah (FT-IR). Melalui reaksi transesterifikasi menghasilkan
metil ester sebanyak 57,92% pada metanol optimum untuk molar minyak rasio
6: 1, berat katalis 2,5%, waktu reaksi 240 menit dan suhu reaksi 64°C (Z.
Yaakob, M. Mohammad.dkk, 2013).

2. Katalis untuk pembuatan Biodiesel

Pembuatan biodiesel memerlukan beberapa katalis seperti katalis asam
homogen / heterogen,katalis basa homogen / heterogen dan biokatalis (enzim).
Dibandingkan dengan katalis enzim, katalis homogen dan heterogen lebih umum
digunakan dalam memproduksi biodiesel karena katalis enzimmembutuhkan
waktu yang lama dan biaya yang relative mahal (Poudel et al. 2017).

Katalis homogen memiliki beberapa kelemahan yaitu tahap penetralan
yang lebih banyak, proses pemurnian yang lama, dan menghasilkan limbah cair.
Penggunaan katalis heterogen menjadi pilihan untuk mengatasi beberapa
kekurangan katalis homogen diantaranya adalah dapat dengan cepat dipisahkan
dari produk dengan cara penyaringan dan mengurangi kebutuhan pencucian.
(Talha and Sulaiman 2016). Beberapa pengelompokkan katalis diantaranya :

a. Katalis basa homogen
Katalis basa homogen yang umum digunakan adalah kalium hidroksida
(KOH), kalium metoksida (KOCH3), natrium hidroksida (NaOH). Beberapa
keunggulan katalis basa homogen pada umumnya mampu mengkatalisis reaksi
pada suhu rendah dan tekanan atmosfer, konversi tinggi dalam waktu yang
relatif singkat dan ketersediaannya. Sedangkan kelemahannya, yaitu sensitif
terhadap kadar FFA dalam minyak, reaksi saponifikasi dapat terjadi jika

kandungan FFA lebih dari 2% dalam minyak, reaksi tersebut akan menurunkan
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hasil  biodiesel dan  menyebabkan  masalah  selama  pemurnian
produk(Talha&Sulaiman,2016).
b. Katalis asam homogen
Katalis asam homogen yang umum digunakan adalah asam sulfat
(H2SO4), asam klorida (HCI), asam sulfonat organik dan sulfat besi. Katalis
asam homogen memiliki beberapa kelemahan seperti laju reaksinya yang relatif
lebih lambat. Sehingga, rasio alkohol terhadap minyak molar adalah faktor
utama yang mempengaruhi reaksi. Keunggulan katalis ini diantarnya dapat
terjadi reaksi esterifikasi dan transesterifikasi secara bersamaan, tidak terjadi
reaksi saponifikasi, dan menghasilkan hasil biodiesel yang lebih tinggi (Talha
and Sulaiman 2016).
c. Katalis basa heterogen
Bedasarkan beberapa penelitian yang telah dilaporkan, penggunaan
katalis heterogen adalah untuk mengatasi masalah yang disebabkan oleh katalis
homogen dalam produksi biodiesel. Salah satu contoh dari katalis basa heterogen
adalah kalsium oksida (CaO) dimana memiliki keuntungan aktivitas yang lebih
tinggi, waktu hidup katalis yang lama, katalis yang relatif mudah dipisahkan dan
katalis dapat digunakan kembali. Namun, katalis CaO memiliki kelemahan dapat
memperlambat laju reaksi produksi biodiesel (Talha and Sulaiman 2016).
d. Katalis asam heterogen
Zirkonia tersulfasi merupakan salah satu katalis asam heterogen yang
dapat digunakan. Katalis asam ini membuat reaksi esterifikasi dan
transesterifikasi terjadi secara bersamaan, pemisahan katalis yang mudah dari

produk dan katalis yang dapat digunakan kembali. (Talha and Sulaiman 2016).



e. Katalis enzim
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Enzim yang umum digunakan pada pembuatan biodiesel salah satunya

adalah lipase. Penggunaan katalis enzim ini memiliki keuntungan diantaranya

pemurnian produk yang relatif sederhana, tidak peka terhadap minyak dan

katalis, dan dapat digunakan kembali. Namu, pada katalis enzim terdapat

kelemahan yaitu ketika katalis

enzim digunakan dalam skala industri

menyebabkan tingginya biaya, laju reaksi lambat dan deaktivasi enzim (Talha

and Sulaiman ,2016)

Tabel 1. Jenis Katalis, Kelebihan dan Kelemahan (Molina, 2013)

Jenis Contoh Kelebihan Kelemahan
Basa Homogen NaOH, Aktivitas katalitik | Persyaratan FFA
(alkali) KOH tinggi,biaya yang | rendah,kondisi
rendah,kondisi anhidrat,pembentukan
operasi sederhana, sabun,pembentukan
emulsi,lebih banyak air
limbah dari pemurnian,
perbandingan molar
tinggi antara alkohol dan
minyak  ,suhu  dan
tekanan reaksi
tinggi,terbatasnya
difusi,biaya yang tinggi
Heterogen CaO, nonkorosif,ramah Kebuthan FFA rendah
CaTiO;, lingkungan,dapat dengan sekali
CaZrO;, didaur pemakaian,rasio molar
CaOCeO, | ulang,pembuangan tinggi alkohol terhadap
R lebih sedikit,masa | minyak,suhu dan
CaMnO;, pakai katalis lebih | tekananreaksi
Ca,Fe,0s, lama, tinggi,keterbatasan
KOH/Na
Y
Jenis Contoh Kelebihan Kelemahan
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Asam Homogen Asam Mengkatalisis Terjadinya korosif,
sulfat esterifikasi dan | lebih banyak limbah dari
pekat tranesterifikasi netralisasi,sulit ~ untuk

secara didaur ulang,suhu reaksi
bersamaan,mecega yang tinggi,waktu reaksi
h pembentukan | yang lama,aktivitas
sabun katalitik yang lemah
Heterogen ZnO/1,, Reaksi esterifikasi Konsentrasi asam
Zr0,/SO, dan rendah,keterbatan
2- . . . Cqp- . .
, transesterifikasi difusi,biaya tinggi
Ti0,/SO4 secara
bersamaan,daur
ulang,ramah
lingkungan,

Enzim Candida mecegah Biaya yang tinggi,
antarcrica | pembentukan terdenaturasi
fraction sabun tanpa
b-lipase pengurangan,

pemurnian  lebih
mudah
Tabel 3. Perbandingan kondisi reaksi untuk berbagai macam katalis (Talha,
Syakirah & Sarina Sulaiman, 2016)
Kondisi reaksi Biodiesel
. . yang
Katalis Suhu Katalis Jenis Perbandlng‘a Waktl{ dihasilkan
(0 o) o, Minyak n alkohol : Reaksi %
minyak (jam) °
Katalis Basa Homogen
Natrium .
Hidroksida 40 13 i’ggﬁ‘ Egta,“fl 133 95%
(NaOH) :
Minyak
Natrium kedelai
Hidroksida 55 0.5 bekas Mgt.mll()l 2 68,5%
(NaOH) penggore ’
ngan
Natrium .
Hidroksida 60 1 Mr‘;‘y;k hf%af“l’l 0,1 88,8%
(NaOH) P :
Kalium .
Hidroksida 60 1 M]‘;}.yiak thf‘rl“’l 0,1 98,5%
(KOH) J :
Kondisi Reaksi Biodiesel
. - yang
Katalis Suhu Katalis Jenis Perbanding Wak“? dihasilkan
°0) o Minyak an a?kohol Rf:aks1 %
: minyak (jam)
Kalium Calophyllum Metanol o
Hidroksida 3 ! inophyllum 9:1 ! 98,53%
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(KOH)
Natrium Minyak biji
metoksida 50 0,5 Sesamum Mgt?rl“’l 0,75 87.8%
(NaOCHs;) indicum L )
Katalis Basa Heterogen
- Minyak
rapa Metanol - 96%
Tulang 60 4 - minyak | 20:1 18 - 94%
kacang
. Minyak Metanol o
Sekam padi 65 3 Kedelai 2% 1 4 99,5%
Minyak
Can.gkang 60 7 bekas Metar.lol 5 99,58%
siput penggorenga 6,03 :1
n
-Minyak
- Kulit telur sawit olein
- Cangkang -Minyak - 94,1%
siput 65 2 sawit olein Ni‘;ta,nl"l 10 - 93,2%
- Cangkang -Minyak ’ - 92,3%
venus sawit olein
Minyak sayur 2 45 Minyak Metanol 0.2 94.8%
asphalt sayur 16,8 : 1
oy Minyak Metanol N
Kulit tiram 65 5 Kkedelai 61 25 96,5%
. Minyak Metanol o
Kulit telur 65 3 Kedelai 9-1 3 95%
K;PO, 60 4 Minyak Metanol 3 973
sayur bekas 6:1
Katalis Asam Homogen
A Klorid Minyak
sam K orda 10 1 bunga Metanol 95,2%
(HC1) .
matahari
Asam sulfat Chlorella Metanol N
(H,SOy) 12 0,5 pyrenoidosa 40: 1 3 92,5%
Kondisi Reaksi Biodiesel
Katali Perbandingan Waktu yang
atalis Suhu Katalis Jenis > . dihasilkan
(o ) o Minyak alkohol : Reaksi o
minyak (jam) 0
Katalis Asam Heterogen
Titanium
doped 245 ) Minyak biji Metanol 0.5 65%
amorphous rapa 40:1
zirconia
Splfatgd 65 2 Minyak Met.anol 1 95%
zirconia neem 9:1
Carbon- .
based solid | 220 45 Minyak Metanol 0.2 94,8%
. sayur bekas 16,8 : 1
acid catalyst
SO/ | 120 30| Minyek | Metanol ! 93.6
Zr0, v 9:1
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Katalis Enzim
. Minyak Metanol o
Lipase 52,1 - Kkedelai 4-1 83,31%
Immobilize .
d lipase on 50 1 Minyak Etanol 5 96,0%
. babassu 12:1
SIOZ
Immobilize .
d lipase on 37 72 Il\(/ggeylzlf Eé?“fl 4 66,3%
PVA ’

f. Katalis Reusable

Katalis heterogen telah menjadi subjek dari beberapa penelitian dan
dikembangkan karena karena katalis ini tidak menghasilkan emulsi,
menghasilkan lebih sedikit limbah kimia dan mudah dipisahkan dari produk
sehingga produk akhir tidak mengandung pengotor katalis. Penggunaan katalis
heterogen adalah ramah lingkungan karena tidak memerlukan air dalam
pemisahan dan pada akhirnya mengurangi biaya dengan dapat diregenerasi dan
kemudian regenerasi katalis dapat digunakan kembali juga (Singh et al. 2017).

Dalam reaksi transesterifikasi dan esterifikasi, penggunaan katalis
padat menjadi semakin menjanjikan karena dapat digunakan kembeali, selain itu
dapat menghadirkan karakteristik fisik dan kimia, seperti asam Lewis atau
Bronsted pada area permukaan yang menguntungkan dalam reaksi (Dantas et al.
2018). Dalam beberapa waktu terakhir ini banyak penelitian yang dilakukan
terhadap beberapa katalis heterogen karena siklus panjang dan multifungsi
katalis ini sangat penting untuk meminimalkan konsumsi energi di semua proses

pemisahan (Singh et al. 2017).
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B. Katalis Silika-Titania

Katalis heterogen yang termasuk dalam gugus titano silikat salah
satunya adalah silika-titania (SiO,-TiO;). Silika-titania disintesis dari campuran
titania dan silika , diketahui bahwa peran koordinasi titanium tetrahedral sangat
penting dalam aktivitas katalitik silika-titania. Pada pembentukan titanium
tetrahedral koordinasi melalui Si-O-Ti obligasi menghasilkan keasaman pada
permukaan silika-titania yang disebabkan oleh perbedaan bentuk geometri dan
koordinasi antara Si dan Ti (Nizar et al. 2013).

Titania (TiO;) adalah salah satu material yang banyak diteliti karena
sifatnya yang menarik. Beberapa keunggulan TiO, dibandingkan dengan oksida
logam yang lain adalah, fotoreaktif, inert secara kimia dan biologi, anti korosi,
non toxic, sifat nya basa dan kemampuannya untuk digunakan secara berulang
tanpa kehilangan aktifitas katalitik (Nizar. et al 2013).

Kerangka titanium tetrahedral dikenal sangat aktif dan menentukan
aktivitas katalitik titanium dalam silika-titania. Formasi dari kerangka tetrahedral
melalui ikatan Si-O-Ti menyebabkan sifat asam pada permukaan silika-titania
meningkat karena berbeda dalam bentuk geometri dan koordinasi Si dan Ti.
Sifat asam sangat diperlukan untuk katalis dalam pembuatan biodiesel. Sintesis
silika-titania didasarkan pada metode solid state karena lebih memenuhi syarat
untuk prekursor padat dan fabrikasi biaya rendah, dibandingkan dengan metode
lain yaitu metode sol-gel (Nizar, Umar Kalmar, 2015).

Silika atau silikon dioksida (SiO,) adalah salah satu senyawaan kimia
yang paling umum. Silika murni terdapat dalam dua bentuk yaitu kuarsa dan

kristobalit. Silikon selalu terikat secara tetrahedral (SiO,) kepada empat atom
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oksigen, namun ikatan-ikatannya mempunyai sifat yang cukup ionic (Nizar,
2018).

Bentuk-bentuk silika merupakan beberapa struktur kristal yang penting
bukan saja karena silika merupakan zat yang melimpah dan berguna, tetapi
karena strukturnya adalah unit yang mendasar dalam kebanyakan mineral.
Silika merupakan oksida logam yang memiliki beberapa keunggulan diantaranya
adalah memiliki sifat nontoksik, biokompatibel, luas permukaan besar, stabil
terhadap panas sehingga silika merupakan templet atau pendukung yang bagus
untuk mengatasi kelemahan titania (Nizar, umar kalmar, 2015).

Campuran oksida silika-titania dari segi sifat seperti sifat katalitik, luas
permukaan, stabilitas termal, kekuatan mekanik dan transparansi mengalami
peningkatan dari titania murni. Silika-titania merupakan oksida campuran dari
titania (TiO,) dengan silika (SiO;) dimana kedua nya sama-sama isomorfous
yang di dalamnya terdapat dua bentuk interaksi yaitu interaksi gaya fisika
(seperti gaya Van der Walls) dan ikatan kimia antara Ti-O-Si yang dihasilkan
berbentuk tetrahedral lebih aktif dari pada oktahedral. (Nizar, Umar Kalmar,
2015).

Metode Solid State

Metode solid-state adalah salah satu metode sintesis yang prekursornya
berasal dari padatan-padatan. Dalam metode solid-state tidak dilakukan
perlakuan-perlakuan khusus atau penambahan zat-zat lain sebagai agen
pembantu reaksi seperti pada metode yang lain yakni dilakukan penambahan
agen pengompleks, evaporasi dan drying. Teknik ini menggunakan suhu yang

tinggi, hal ini dilakukan karena pada kenyataannya padatan tidak akan bereaksi
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pada suhu kamar, tetapi pada suhu tinggi padatan akan mengalami laju reaksi
yang tinggi pula dan penataan ulang struktrur-struktur padatan (Coleman, Perera,

and Gillan 2015).

C. Metoda Karakterisasi dan Analisa

1. FTIR (Fourier Transform Infra Red)

Spekroskopi inframerah adalah alat untuk mendeteksi gugus
fungsional,mengidentifikasi senyawa, dan menganalisis campuran. Spektroscopi
FTIR (Fourier Tranform Infrared) merupakan spektroskopi inframerah yang
dilengkapi dengan transformasi fourier untuk mendeteksi dan analisis hasil
spektrumnya. Inti spektroskopi FTIR adalah interferometer michelson yaitu alat
untuk menganalisis frekuensi dalam sinyal gabungan (Devika, Mohandass, and
Nusrath 2013).

Spektrum inframerah dihasilkan dari pentrasmisian cahaya yang
melewati sampel, pengukuran intensitas cahaya dengan detektor dan
dibandingkan dengan intensitas tanpa sampel sebagai fungsi panjang gelombang.
Spektrum inframerah yang diperoleh kemudian diplot sebagai intensitas fungsi
energi, panjang gelombang (um) atau bilangan gelombang (cm™). Daerah yang
sering dianalisis spektrofotometer inframerah adalah dalam kisaran 4000-500
cm’ atau lebih rendah (Devika et al. 2013).

Spektrum FTIR dari seri TiO,-SiO, ditampilkan pada penyerapan pita
utama dengan panjang gelombang masing-masing dari 3668 cm™, 3429 cm™,
1073 cm™, 960 cm™, 840 cm”, dan 784 cm™. Pita serapan yang luas pada
panjang gelombang 3668 cm” dan 3429 cm’ menunjukkan vibrasi -OH pada

permukaan sampel. Penyerapan pita -OH disebabkan karena adanya uap air yang
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dihasilkan selama proses karakterisasi FT-IR. Pita penyerapan lainnya adalah

pita lebar yang lemah pada panjang gelombang 748 c¢cm™ dikaitkan dengan

getaran Ti-O-Ti (Nizar et al. 2013).
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Gambar 2. Spektra FTIR TiO,, SiO; dan silika-titania

Sedangkan pada pita penyerapan yang sangat kecil terdapat pada panjang
gelombang 960 cm™ karena getaran Si-O-Ti. Ikatan ini merupakan indikasi dari
kimia antara SiO, dan TiO,. Semakin banyak ikatan Si-O-Ti yang terbentuk
menandakan lebih banyak fraksi titanium tetrahedral yang dihasilkan SiO, dan
TiO,. Pembentukan ikatan Si-O-Ti dikonfirmasi oleh penyerapan pita
dekonvolusi spektrum DR UV-VIS (Nizar et al. 2013).

2. DR UV-Vis (Diffuse Reflectance Ultraviolet Visible)
DR UV-Vis merupakan metoda dalam menganalisis sampel berbentuk
padatan. Prinsip DR UV-Vis adalah berdasarkan dengan transisi elektron yang

terjadi dalam molekul orbital, atom, ion atau dalam bentuk padat. Pengukuran
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ini mengacu pada spektroskopi refleksi difus (membaur), pantulan penyebaran

untuk yang padatan disebut Difisse reflection (Kalmar et al. 2013).

Metoda DR didasarkan pada pengukuran intensitas UV-Vis yang

direfleksikan oleh sampel. Material yang beruapa padatan disinari dengan

gelombang elektromagnetik maka foton akan diserap oleh electron pada

material. Ketika cahaya mengenai suatu sampel maka akan ada yang sebagian

diserap, dipantulkan dan ditransmisikan(Kalmar et al. 2013).
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Gambar 3. Dekonvolusi spektrum DR UV-Vis dari silika-titania

Dasar perhitungan dekonvusi penyerapan pita pada 200, 242, dan 279 nm

adalah sesuai dengan fraksi titanium tetrahedral dan pada 312, 329, 358 dan 400

nm terkait fraksi tittanium oktahedral. Padatann TiO, cenderung membentuk

fraksi oktahedral dari pada tetrahedral. Namun dengan penyisipaan TiO; ke
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dalam SiO, fraksi yang terbentuk adalah fraksi titanium tetrahedral (Nizar,

2018).

D. Sifat-sifat fisika Biodiesel

Secara umum menurut (Atabani et al. 2012) beberapa karakteristik sifat
fisika biodisel adalah sebagai berikut:
1. Densitas

Densitas merupakan sifat fisik yang berkaitan dengan nilai kalori dan
daya yang dihasilkan oleh mesin diesel per satuan volume bahan bakar.
Makin ringan bahan bakar semakin rendah pula massa jenisnya dan
sebaliknya makin berat bahan bakar semakin tinggi masa jeisnya. Dari
sebagian besar penelitian karakteristik biodisel yang dihasilkan berada dalam
rentang standar yang ditetapkan. Biodiesel dengan massa jenis 860 kg/m’ dapat
menghasilkan pembakaran yang sempurna. Apabila Biodiesel memiliki massa
jenis melebihi ketentuan akan menghasilkan reaksi pembakaran tidak
sempurna.Kerapatan relatif biodiesel diperlukan untuk membuat konversi massal
ke volume, menghitung aliran dan viskositas sifat, dan digunakan untuk menilai
homogenitas tangki biodiesel.
2. Viskositas

Viskositas kinematik biodiesel adalah 10-15 kali lebih besar dari bahan
bakar fosil solar. Hal ini karena massa molekul besar dan struktur kimia besar.
Pada keadaantemperatur rendah, biodiesel bisa menjadi sangat kentalatau
bahkan dipadatkan. Beberapa literatur menyatakan bahwa viskositas biodiesel
yang lebih tinggi dapat mempengaruhi aliran volume dan karakteristik dalam

mesin membuat bahan bakar teratomisasi menjadi tetesan yang lebih besar
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sehingga akan mengakibatkan deposit pada mesin.Berdasarkan ASTM D445,
nilai viskositas dari biodiesel adalah 1,9-6,0 mm/s>.
3. Bilangan Asam

Bilangan asam atau bilangan netralisasi adalah ukuran asam lemak bebas
yang terkandung dalam sampel bahan bakar. Asam lemak bebas (FFAs) adalah
asam monokarboksilat jenuh atau tak jenuh yang terjadi secara alami dalam
minyak atau lemak. Asam lemak bervariasi dalam panjang rantai karbon dan
dalam jumlah ikatan ganda. Jumlah asam lemak bebas yang lebih tinggi
menyebabkan nilai asam yang lebih tinggi. Nilai asam dinyatakan sebagai mg
KOH diperlukan untuk menetralkan 1 g FAME. Kandungan asam yang lebih
tinggi dapat menyebabkan korosi yang parah dalam sistem bahan bakar mesin.
Berdasarkan ASTM D664, nilai maksimum bilangan asam biodiesel adalah 0,50

mg KOH/g.



BABYV
PENUTUP

A. Kesimpulan
Dari hasil penelitian yang telah dilakukan maka dapat diambil kesimpulan

sebagai berikut:

1. Reusability katalis silika-titania dapat digunakan kembali dalam pembuatan
biodiesel. Terjadi penurunan persen titanium tetrahedral katalislx dengan
2x reusable silika-titania masing-masing adalah 26,11% dan 24,02%

2. Biodiesel dengan katalis reused 1x dan 2x silika-titania diperoleh waktu
reaksi opimum selama 3 jam. Persen konversi masing-masing biodiesel
adalah 43,47 % dan 39,13 %.

3. Sifat-sifat fisika biodiesel meliputi densitas, viskositas dan bilangan asam
yang dihasilkan dengan variasi waktu reaksi mengalami penurunan
dibandingkan dengan minyak jelantah

B. Saran
Dari penelitian yang telah dilakukan disarankan agar melakukan penelitian

lebih lanjut menggunakan prekursor yang dapat membentuk persen fraksi

tetrahedral titanium yang lebih besar dalam mensintesis katalis silika-titania.

43
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