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ABSTRAK

Konsep dasar reaksi esterifikasi dapat dipelajari melalui mata kuliah kimia
organik. Capaian pembelajaran pada mata kuliah Dasar Kimia Organik, yaitu
mampu mendemonstrasikan pengetahuan dan menerapkan prinsip dan konsep
kimia. Lembar Kerja Praktikum Reaksi Esterifikasi minyak goreng bekas dengan
katalis asam heterogen disusun dengan tujuan untuk membantu peserta didik
memahami konsep reaksi esterifikasi. Data penelitian esterifikasi digunakan
sebagai indikator kinerja praktikum esterifikasi pada mata kuliah Dasar Kimia
Organik. Kondisi reaksi dengan rasio molar metanol/minyak, 30:1, waktu reaksi 2
jam dan suhu 160°C menghasilkan konversi asam lemak bebas paling besar, yaitu
83,35%. Pada kondisi reaksi yang sama, metakaolin teraktivasi memiliki aktivitas
yang lebih baik dibandingkan metakaolin, yaitu 93%. Karakteristik densitas
biodiesel minyak goreng bekas sesuai dengan standar ASTM D 6751 dan SNI 04-
7182 yaitu 0,881 g/cm®. Kandungan utama biodiesel minyak goreng bekas yaitu
metil palmitat. Berdasarkan teknik GC diperoleh yield biodiesel pada reaksi
kondisi optimum dengan katalis metakaolin sebesar 53% dengan katalis
metakaoin dan 62% dengan katalis metakaolin teraktivasi asam sulfat.

Kata Kunci : Esterifikasi, Reaksi Esterifikasi, Biodiesel
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ABSTRACT

The basic concept esterification reaction can be learned through the course
of organic chemistry. Learning gains in the courses Basics of Organic Chemistry,
which is able to demonstrate knowledge and apply the principles and concepts of
chemistry. Practical worksheet used cooking oil esterification reaction with the
acid heterogeneous catalysts are intended to help students understand the concept
of the esterification reaction. Esterification research data used as a performance
indicator esterification practicum course on Basis of Organic Chemistry. Reaction
conditions with a molar ratio methanol/oil, 30: 1, reaction time 2 hours and a
temperature of 160 ° C resulted in the conversion of free fatty acids is greatest, ie
83.35%. At the same reaction conditions, metakaolin activated have a better
activity than metakaolin, namely 93%. Characteristics of used cooking oil
biodiesel density in accordance with ASTM D 6751 and 1SO 04-7182 is 0.881 g /
cm3. The main content of biodiesel used cooking oil is methyl palmitate. Based
on GC techniques derived biodiesel yield in optimum conditions with a catalyst
reaction metakaolin was 53% with and 62% metakaoin catalyst with metakaolin
activated catalyst sulfuric acid

Keyword : Esterification, Concept of Esterification Reaction,Biodiesel
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Konsep dasar kimia diperkenalkan melalui eksperimen. Oleh karena itu,
laboratorium berfungsi sebagai tempat berlangsungnya eksperimen untuk
memahami berbagai fenomena kimia dalam kehidupan (Hofstein dan Lunetta,
2003). Pembelajaran kimia berbasis laboratorium merupakan salah satu cara untuk
mengembangkan keterampilan berpikir kreatif peserta didik diantaranya dengan
mempelajari lingkungan dan masalah lingkungan terkini, merencanakan dan
merancang sebuah alternatif masa depan yang berkelanjutan (Daskolia, dkk.,
2012). Pembelajaran kimia berbasis laboratorium memiliki berbagai kelebihan
diantaranya memahami konsep-konsep saintifik, membangkitkan motivasi peserta
didik, melatih keterampilan saintifik, melatih kemampuan menyelesaikan
masalah, melatih kompetensi, mengembangkan keahlian khususnya motor skill
atau keahlian motorik, kemampuan untuk mengidentifikasi berbagai variabel
dalam suatu eksperimen, memacu perolehan sikap (kejujuran, Kketelitian,
kemampuan berpikir kreatif, keuletan, dan objektivitas), dan membantu peserta
didik mengenal metode saintifik termasuk memecahkan masalah dan
menggunakan data untuk membentuk argumen secara empiris (Hosfstein dan
Lunetta, 2003; Omosewo, 2006; Leite dan Dourado, 2013).

Salah satu model pembelajaran yang dapat diterapkan pada pembelajaran
kimia berbasis laboratorium adalah Pembelajaran Berbasis Masalah (PBL).
Menurut penelitian yang telah dilakukan oleh Bucholtz (2007), berbagai variasi
dalam praktikum di laboratorium dapat mempengaruhi aktivitas PBL. Kesuksesan
PBL tergantung pada kemampuannya menghadapkan peserta didik dengan
masalah-masalah realistis yang akan membantu mereka mengembangkan
keterampilan pemecahan masalah dan kemampuan untuk mandiri (Eggen dan
Kauchak, 2012).



Pada penelitian ini diambil topik kimia organik. Salah satu permasalahan
yang dihadapi pada mata kuliah Dasar Kimia Organik adalah pemahaman peserta
didik mengenai konsep reaksi organik. Capaian pembelajaran pada Dasar Kimia
Organik, yaitu mampu mendemonstrasikan pengetahuan dan menerapkan prinsip
dan konsep kimia, mengakui bahwa prinsip-prinsip kimia dapat diuji secara
ilmiah, dan mendemonstrasikan kapasitas belajar mandiri dengan konsep belajar
sepanjang hayat. Pembelajaran konsep reaksi organik dapat diterapkan melalui
pendekatan konstektual untuk mengaitkan materi pembelajaran dengan situasi
dunia nyata peserta didik, dan mendorong peserta didik membuat hubungan antara
pengetahuan yang dimilikinya dengan penerapannya dalam kehidupan mereka
sehari-hari (Eggen dan Kauchak, 2012).

Salah satu konsep pembelajaran reaksi organik yang dapat diterapkan
kepada peserta didik adalah reaksi pada pembuatan biodiesel berbahan dasar
limbah. Sebagian besar peserta didik telah mendengar istilah biodiesel tanpa
menyadari bahwa proses pembuatan biodiesel dari limbah minyak nabati
merupakan proses yang sederhana. Pendidik dapat mengenalkan konsep
pembuatan biodiesel dan memberikan kesempatan kepada peserta didik untuk
membuat biodiesel sendiri menggunakan pendekatan analitik (Brown dan
Quintana, 2007). Aspek pembelajaran yang tercakup di dalam pembuatan
biodiesel, meliputi: biologi, fisika, ekonomi, dan kimia. Aspek pembelajaran
ditinjau dari bidang biologi adalah Global Warming (Pemanasan Global),
fotosintesis, dan pemanfaatan limbah. Aspek pembelajaran ditinjau dari bidang
kimia dan fisika adalah titrasi asam basa, reaksi reversible, dan reaksi katalitik,
serta analisis bahan bakar alternatif, meliputi densitas. Aspek pembuatan biodiesel
ditinjau dari bidang ekonomi adalah penggunaan bahan bakar alternatif yang lebih
efisien (Bladt, dkk., 2011).

Biodiesel merupakan sumber daya energi terbaharukan (renewable energy),
biodegradabel, nilai setana tinggi, volatile rendah, bebas sulfur, ramah lingkungan
karena tidak ada emisi SO, dan emisi karbon monoksida rendah, tidak bersifat
toksik, viskositas tinggi, memiliki sifat pelumasan baik, tidak perlu modifikasi
mesin, dan campuran biodiesel dan bahan bakar diesel dapat meningkatkan
efisiensi mesin serta tidak mudah terbakar karena memiliki titik bakar yang relatif



tinggi (Susilo, 2006; Murugesan, dkk., 2008). Biodiesel merupakan sumber
alternatif pengganti solar yang terbuat dari minyak nabati atau lemak hewan.
Minyak nabati adalah triester asam-asam lemak dengan gliserol atau trigliserida,
sedangkan biodiesel adalah monoester asam-asam lemak dengan metanol
(Destianna, dkk., 2007). Beberapa jenis minyak nabati yang dapat digunakan
sebagai bahan baku produksi biodiesel adalah minyak kelapa sawit, minyak
kelapa, minyak kanola, minyak bunga matahari, dan minyak kedelai (Borges dan
Diaz, 2012).

Teknologi proses yang dikembangkan untuk membuat biodiesel terbagi
menjadi tiga bagian. Pertama melalui proses esterifikasi asam lemak bebas oleh
alkohol dengan katalis asam, kedua melalui proses transesterifikasi trigliserida
oleh alkohol dengan katalis basa, dan ketiga melalui proses Estrans”(esterifikasi-
transesterifikasi) dengan katalis asam dan basa (Wang, dkk., 2007). Pembuatan
biodiesel dari minyak nabati murni dapat dilakukan dengan menggunakan katalis
asam atau basa. Akan tetapi, pembuatan biodiesel dari minyak yang mempunyai
kandungan asam lemak bebas tinggi merupakan tantangan yang perlu
diperkenalkan kepada peserta didik (Bladt, dkk., 2011). Metode untuk produksi
biodiesel dari bahan dengan kandungan asam lemak bebas yang tinggi adalah
esterifikasi untuk mengkonversi asam lemak bebas menjadi metil ester,
dilanjutkan transesterifikasi untuk mengkonversi trigliserida menjadi metil ester
(Sutijan dan Budiman, 2013).

Katalis asam homogen yang biasanya digunakan pada proses esterifikasi
adalah asam klorida (HCI) atau asam sulfat (H,SO,) (Drapcho, dkk., 2008).
Katalis asam homogen berupa H,SO, karena mempunyai aktivitas katalitik yang
baik (McKetta, 1983). Katalis homogen mempunyai beberapa kelebihan, yaitu
hasil reaksi tinggi, waktu reaksi singkat, suhu reaksi rendah, dan ekonomis.
Namun, penggunaan katalis homogen mempunyai beberapa kelemahan, yaitu:
sulit dipisahkan setelah reaksi, dapat merusak lingkungan, bersifat korosif, dan
menghasilkan limbah beracun (Perego dan Villa., 1997; Carmo, dkk., 2009; Yan,
dkk., 2009).

Penggunaan Kkatalis heterogen memberikan banyak keuntungan, yaitu:
katalis ini dapat dengan mudah dipisahkan dari campuran reaksi tanpa



menggunakan pelarut, mudah diregenerasi, tidak bersifat toksik, lebih murah, dan
lebih ramah lingkungan (Perego dan Villa., 1997; Carmo, dkk., 2009; Yan, dkk.,
2009). Katalis heterogen yang berasal dari bahan alam yang mudah tersedia di
pasaran adalah kaolin. Kaolin yang diaktivasi secara termal pada suhu 800°C
selama 10 jam digunakan sebagai katalis asam pada pembuatan biodiesel
menggunakan minyak goreng jagung melalui reaksi esterifikasi-transesterifikasi.
Metil ester yang dihasilkan sebesar 92,5% (Ortiz, dkk., 2011).

Upaya untuk meningkatkan keasaman dan aktivitas katalis kaolin dalam
reaksi esterifikasi asam oleat dilakukan dengan cara mengkalsinasi kaolin pada
suhu 950°C dan hasil kalsinasi diaktivasi dengan larutan H,SO, 4M. Konversi
asam lemak bebas yang dihasilkan sebesar 95,3% (Nascimento, dkk., 2011b).
Kaolin yang dikalsinasi dengan suhu 850°C dan diaktivasi dengan H,SO, 4M
melalui radiasi microwave pada reaksi esterifikasi asam oleat menghasilkan
konversi asam lemak bebas sebesar 96,5% (Oliveira, dkk., 2013). Katalis kaolin
yang diaktivasi dengan asam fosfat pada perbedaan konsentrasi dan waktu
aktivasi terhadap reaksi esterifikasi asam laurat menghasilkan konversi asam
lemak bebas antara 91,63% dan 96,67% (Zatta, dkk., 2013).

Konsep reaksi esterifikasi pada mata kuliah Dasar Kimia Organik dapat
diterapkan melalui pembelajaran kimia di Laboratorium. Untuk menunjang
kelancaran pembelajaran kimia di laboratorium diperlukan media pembelajaran
yang dapat membantu peserta didik dalam memahami konsep reaksi esterifikasi.
Salah satu media yang dikembangkan adalah Lembar Kerja Praktikum Reaksi
Esterifikasi Minyak Goreng Bekas dengan Katalis Asam Heterogen pada

Pembuatan Biodiesel.

1.2 Perumusan Masalah

Konsep reaksi esterifikasi pada mata kuliah Dasar Kimia Organik dapat
diterapkan melalui pembelajaran kimia di Laboratorium. Salah satu penerapan
konsep reaksi esterifikasi dapat diwujudkan melalui eksperimen reaksi esterifikasi
minyak goreng bekas dengan katalis asam heterogen pada proses pembuatan

biodiesel. Oleh karena itu, timbul perumusan masalah mengenai bagaimana



mengemas lembar kerja praktikum yang dapat memudahkan peserta didik

memahami konsep reaksi esterifikasi.

1.3 Tujuan penelitian

Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan data pengamatan reaksi
esterifikasi minyak goreng bekas dengan katalis asam heterogen yang digunakan
sebagai bahan penyusunan lembar kerja praktikum dan pembelajaran kimia

organik.

1.4 Manfaat Penelitian
Manfaat penelitian ini adalah sebagai sarana penyedia media pembelajaran
kimia, yaitu media pembelajaran berbasis laboratorium. Selain itu, penelitian ini

memberikan konstribusi positif untuk mengatasi permasalahan lingkungan.



“Halaman ini sengaja dikosongkan”



BAB 2
KAJIAN PUSTAKA

2.1 Pembelajaran Kimia Berbasis Laboratorium Menggunakan Strategi
Pembelajaran Ber basis M asalah (PBL)

Pembelgaran kimia berbasis laboratorium merupakan salah satu cara
untuk mengembangkan keterampilan berpikir kreatif peserta didik, diantaranya
dengan mempelgjari lingkungan dan masalah lingkungan terkini, merencanakan
dan merancang sebuah alternatif masa depan yang berkelanjutan (Daskolia, dkk.,
2012). Pembelgjaran kimia berbasis laboratorium memiliki berbagai kelebihan,
diantaranya memahami konsep-konsep saintifik, membangkitkan motivas peserta
didik, meatih keterampilan saintifik, melatih kemampuan menyelesaikan
masalah, melatih kompetensi, mengembangkan keahlian khususnya motor skill
atau keahlian motorik, kemampuan untuk mengidentifikasi berbagai variabel
dalam suatu eksperimen, memacu perolehan skap (kgujuran, Kketelitian,
kemampuan berpikir kreatif, keuletan, dan objektivitas), dan membantu peserta
didik mengenal metode saintifik termasuk memecahkan masalah dan
menggunakan data untuk membentuk argumen secara empiris (Hosfstein dan
Lunetta, 2003; Omosewo, 2006; Leite dan Dourado, 2013).

Salah satu model pembelgaran yang dapat diterapkan pada pembelgjaran
kimia berbasis laboratorium adalah Problem-based Learning atau Pembelagjaran
Berbasis Masalah (PBL). Menurut penelitian yang telah dilakukan oleh Bucholtz
(2007), berbaga variasi dalam praktikum di laboratorium dapat mempengaruhi
aktivitas PBL. PBL memiliki tiga karakteristik, diantaranya pelgaran berfokus
pada memecahkan masalah, tanggung jawab untuk memecahkan masalah
bertumpu pada peserta didik (student centered), dan pendidik mendukung proses
saat peserta didik mengerjakan masalah. Model PBL dapat efektif untuk
meningkatkan motivasi peserta didik karena mereka memanfaatkan efek motivas
dari rasa ingin tahu, tantangan, tugas autentik, keterlibatan, dan otonom.
Kegiatan-kegiatan PBL juga memanfaatkan efek motivas dari tugas autentik,
yaitu kegiatan-kegiatan belgjar yang menuntut pemahaman yang bisa digunakan
di luar kelas. Tugas autentik memotivas karena membantu peserta didik melihat



konsep dan proses abstrak terkait dengan dunia nyata (Eggen dan Kauchak, 2012).
Menurut Wahyuni dan Widiarti (2010), PBL dapat membangkitkan semangat
peserta didik dalam memecahkan masalah, memacu terjadinya diskusi kelompok,
dan mengembangkan belajar mandiri.
Untuk membantu peserta didik dalam menyelesaikan masalah yang
relistis, PBL terjadi dalam empat fase, yaitu :
a. Mereview dan menygjikan masalah
Pendidik mereview pengetahuan dengan cara melakukan pendekatan
kontekstual (Contextual Teaching and Learning), yaitu konsep belgjar yang
membantu pendidik mengaitkan antara materi yang digjarkan dan situas dunia
nyata peserta didik serta mendorong peserta didik membuat hubungan antara
pengetahuan yang dimilikinya dengan penerapannya dalam kehidupan mereka
sebagai anggota keluarga dan masyarakat (Wahyuni dan Widiarti, 2010).
Pendekatan kontekstual dapat dilakukan dengan memberikan salah satu contoh
permasalahan yang ada di Indonesia, yaitu kebutuhan bahan bakar minyak
yang semakin meningkat seiring dengan bertambahnya jumlah penduduk. Oleh
karena itu, diperlukan bahan bakar aternatif untuk menangani krisis energi
(Susilo, 2006). Bahan bakar alternatif yang dapat diperkenalkan kepada peserta
didik adalah biodiesel. Pendidik dapat mengenalkan konsep pembuatan
biodiesel dan memberikan kesempatan kepada peserta didik untuk membuat
biodiesel sendiri menggunakan pendekatan anadlitik (Brown dan Quintana,
2007).
b. Menyusun Strategi
Peserta didik menyusun strategi untuk memecahkan masalah. Strategi
yang berpusat pada peserta didik dapat membangun keterampilan berpikir
kritis, meningkatkan kreativitas, dan kemandirian peserta didik (Wahyuni dan
Widiarti, 2010). Peserta didik memanfaatkan minyak goreng bekas sebagai
bahan baku pembuatan biodiesel. Peserta didik menyusun strategi reaks
esterifikas minyak goreng bekas menggunakan katalis metakaolin dengan
varias waktu yang sudah ditentukan. Pendidik memfasilitas proses
pembelajaran dengan memberikan bimbingan dan arahan kepada peserta didik
apabila diperlukan. Pendidik membantu peserta didik berperan sebagai



problem-solver. Peserta didik akan menjadi pembelgjar yang mandiri dan
mampu memecahkan masal ah-masalah kompleks yang dihadapi.
c. Menerapkan strategi
Peserta didik menerapkan strategi untuk menyelesaikan masalah yang telah
ditentukan. Peserta didik melakukan eksperimen sesuai dengan alur penelitian
yang dibuat dengan dibimbing oleh pendidik.
d. Membahas dan mengevaluas hasil.
Pendidik membimbing diskus tentang upaya siswa dan hasil yang mereka
dapatkan. Pada tahap ini, setiap kelompok diberi kesempatan menyajikan
laporan pemecahan masalah di dalam kelas dalam bentuk persentasi. Pendidik
memberi penilaian perihal penyajian laporan setiap kelompok dan kemampuan
kelompok dalam mempertahankan pemecahan masalah yang dibuatnya.
Untuk menunjang kelancaran pembelajaran kimia di laboratorium melalui
PBL diperlukan media pembelgjaran yang dapat membantu peserta didik dalam
memahami konsep reaks esterifikasi. Salah satu media yang dikembangkan
adalah lembar kerja praktikum kimia katalis pada esterifikas minyak goreng bekas
dengan katalis asam heterogen pada proses pembuatan biodiesel.

2.2 Lembar Kerja Praktikum

Menurut Depdiknas (2008), materi pembelgjaran yang menyediakan
aktivitas berpusat pada peserta didik dapat dikemas dalam bentuk Lembar Kerja
Siswa (LKS). Is LKS sebaiknya mennyajikan suatu fenomena yang bersifat
konkret, sederhana, dan berkaitan dengan konsep yang akan dipelgjari. Peserta
didik digak untuk mengkonstruksi pengetahuan yang didapatnya tersebut
berdasarkan pengamatan. Siswa dilatih untuk menerapkan konsep yang telah
dipelgari tersebut dalam kehidupan sehari-hari. Hal ini  bertujuan untuk
melatihkan kemampuan merancang dan mel aksanakan percobaan.

Tugas-tugas yang diberikan kepada peserta didik dapat berupa teoritis dan
atau tugas-tugas praktis. Tugas teoritis dapat berupa tugas membaca sebuah
artikel tertentu sedangkan tugas praktis dapat berupa kerja laboratorium. Prosedur
kerja di laboratorium disusun dalam bentuk lembar kerja praktikum. Keuntungan
adanya lembar kerja praktikum adalah memudahkan pendidik dalam



melaksanakan pembelgjaran dan peserta didik akan belgjar secara mandiri serta
belgjar memahami dan menjalankan suatu tugas tertulis.
Struktur lembar kerja praktikum mengacu pada struktur LKS, yaitu:

a. Judul
Judul LKS ditentukan atas dasar Kompetensi Dasar (KD), materi-materi pokok
atau pengalaman belgar yang terdapat dalam kurikulum. Satu KD dapat
dijadikan sebagai judul modul apabila kompetens itu tidak terlalu besar.

b. Petunjuk belgjar (Petunjuk siswa)
Petunjuk belgjar dalam lembar kerja praktikum dapat berupa tata tertib di
dalam laboratorium dan informasi tentang zat-zat berbahaya.

c. Kompetens yang akan dicapal
Biasanya dalam menentukan materi dianalisis dengan cara melihat materi
pokok dan pengalaman belgjar dari materi yang akan digjarkan, kemudian
kompetes yang harus dimiliki oleh siswa.

d. Informas pendukung
LKS dapat berupa informasi pendukung, yaitu gambaran umum atau ruang
lingkup substansi yang akan dipelgjari. Materi dapat diambil dari berbagai
sumber seperti buku, majalah, internet, jurnal hasil pendlitian. Is materi lembar
kerja praktikum ini adalah biodiesel dan proses pembuatan biodiesel reaks
esterifikas menggunakan katalis asam homogen dan heterogen.

e. Tugas-tugas dan langkah-langkah kerja
Tugas-tugas harus ditulis secara jelas guna mengurangi pertanyaan dari siswa
tentang hal-hal yang seharusnya siswa dapat melakukannya

f. Penilaian
Penilaian dilakukan terhadap proses kerja dan hasil kerja peserta didik.
Penilaiannya didasarkan pada penguasaan kompetensi, maka alat penilaian
yang cocok adalah menggunakan pendekatan Penilaian Acuan Patokan (PAP)
atau Criterion Referenced Assesment. Pendidik dapat menilainya melalui

proses dan hasil kerjanya.
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2.3 Biodiesel

Biodiesel merupakan sumber daya energi terbaharukan (renewable energy),
biodegradabel, nilai setanatinggi, volatile rendah, bebas sulfur, ramah lingkungan
karena tidak ada emis SOy dan emisi karbon monoksida rendah, tidak bersifat
toksik, viskositas tinggi, memiliki sifat pelumasan baik, tidak perlu modifikas
mesin, dan campuran biodiesel dan bahan bakar diesel dapat meningkatkan
efisens mesin sertatidak mudah terbakar karena memiliki titik bakar yang relatif
tinggi (Susilo, 2006; Murugesan, dkk., 2008). Biodiesel merupakan sumber
aternatif pengganti solar yang terbuat dari minyak nabati atau lemak hewan.
Minyak nabati adalah triester asam-asam lemak dengan gliserol atau trigliserida,
sedangkan biodiesel adalah monoester asam-asam lemak dengan metanol
(Destianna, dkk., 2007). Beberapa jenis minyak nabati yang dapat digunakan
sebagai bahan baku produks biodiesel adalah minyak kanola, minyak kelapa,
minyak kelapa sawit (Palm Oil), minyak bunga matahari, dan minyak kedelai
(Borges dan Diaz, 2012).

Teknologi proses yang dikembangkan untuk membuat biodiesel terbagi
menjadi tiga bagian. Pertama melalui proses esterifikas asam lemak bebas oleh
alkohol dengan katalis asam, kedua melalui proses transesterifikas trigliserida
oleh alkohol dengan katalis basa, dan ketiga melalui proses “Estrans”(esterifikasi-
transesterifikas) dengan katalis asam dan basa (Wang, dkk., 2007). Pembuatan
biodiesel dari minyak nabati murni dapat dilakukan dengan menggunakan katalis
asam atau basa. Akan tetapi, pembuatan biodiesel dari minyak kelapa sawit yang
mempunyai kandungan asam lemak bebas yang tinggi merupakan tantangan yang
perlu diperkenalkan kepada peserta didik (Bladt, dkk., 2011). Metode untuk
pembuatan biodiesel dari bahan dengan kandungan asam lemak bebas yang tinggi
adalah esterifikas untuk mengkonvers asam lemak bebas menjadi metil ester,
dilanjutkan transesterifikas untuk mengkonvers trigliserida menjadi metil ester
(Sutijan dan Budiman, 2013).

Beberapa standar biodiesel ASTM D6751 (ASTM = American Society for
Testing and Material) dan standar Eropa EN biodiesel 14214. Hal ini ditandai
dengan menentukan sifat fisik dan bahan bakar termasuk densitas, viskositas, nilai

iodin, nilai asam, cloud point, pour point, flash point, dan volatilitas. Biodiesel
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memiliki bilangan setana yang lebih tinggi (sekitar 50) dari diesel. Bilangan
setana merupakan indikator yang umum digunakan untuk penentuan kualitas
bahan bakar diesel, terutama kualitas pengapian. Kualitas pengapian adalah salah
satu sifat biodiesel yang ditentukan oleh struktur dari komponen metil ester asam
lemak (Balat, dkk., 2010).

2.4 Egterifikas Menggunakan Katalis Asam

Esterifikasi adalah tahap konversi dari asam lemak bebas menjadi ester.
Reaks esterifikas merupakan reaks yang reversible, dimana asam lemak bebas
bereaks dengan alhohol dengan bantuan katalis asam. Reaks esterifikas seperti
ditunjukkan pada Gambar 2.1.

RCOOH + CH30H == RCOOCH; + H,O

Gambar 2.1 Reaks Esterifikas Asam Lemak Menjadi Metil Ester (Destianna,
dkk., 2007).

Reaks esterifikas biasa dilakukan untuk membuat biodiesel dari minyak asam

lemak bebas tinggi (berangka asam > 5 mg-KOH/g) (Destianna, dkk., 2007).
Penelitian sebelumnya menyebutkan bahwa reaks esterifikasi minyak yang

mengandung asam lemak bebas tinggi menggunakan katalis asam kuat. Terdapat

perbedaan antara katalis homogen dan heterogen seperti ditunjukkan pada Tabel

2.1

Tabel 2.1 Perbedaan Katalis Homogen dan Heterogen

Faktor Katalis Homogen Katalis Heter ogen

Fasa Katalis Fasanya sama dengan reaktan | Fasanya berbeda dengan
reaktan

Laju reaksi Lebih cepat Umumnya lebih lambat

Sifat Bersifat korosif Tidak bersifat korosif

Setelah digunakan Sulit dipisahkan dari produk Mudah dipisahkan dari
produk

Biaya Lebih mahal Lebih murah

Sumber : Perego dan Villa., 1997; Carmo, dkk., 2009; Y an, dkk., 2009
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Katalis asam homogen yang biasanya digunakan pada proses esterifikas adalah
HCl atau H,SO, (Drapcho, dkk., 2008). Katalis asam heterogen yang telah
digunakan dalam esterifikass minyak yang mempunyai kadar asam lemak bebas
yang cukup tinggi diantaranya AlI-MCM-41 (Carmo, dkk., 2009) dan kaolin yang
sudah dikalsinasi pada suhu 800°C selama 10 jam (Ortiz, dkk., 2011).

Mekanisme reaks ederifikas asam lemak bebas dengan metanol
menggunakan katalis asam ditunjukkan pada Gambar 2.2. Langkah pertama
menjelaskan bahwa gugus karbonil dari asam terprotonas secara reversibel dan
katalis asam bekerja. Protonas meningkatkan muatan positif pada karbon
karboksil dan menambah reaktivitasnya terhadap nukeofil. Langkah kedua
menjelaskan bahwa alkohol sebagai nukleofil menyerang karbon karbonil dari
asam yang terprotonasi sehingga terbentuk ester. Langkah ketiga dan keempat
merupakan langkah kesetimbangan dimana oksigen lepas atau memperoleh
proton. Kesetimbangan asam basa bersifat reversibel dan berlangsung cepat serta
terus menerus berjalan dalam larutan bersuasana asam dari senyawa ynag
mengandung oksigen. Pada langkah kelima, terjadi pembentukan air, yaitu satu
produk dari reaksi keseluruhan. Gugus OH harus terprotonasi untuk meningkatkan
kapasitas gugus perginya. Langkah keenam merupakan langkah deprotonas
menghasilkan ester dan meregeneras katalis asam (Hard, 2003).

Reaks esterifikas minyak yang mengandung asam lemak bebas tinggi
dipengaruhi oleh beberapa parameter,yaitu:

a. Kecepatan pengadukan

Kecepatan pengadukan pada reaks esterifikasi berpengaruh pada hasil
konvers asam lemak bebas. Semakin tinggi kecepatan pengadukan, maka
konversi hasil reaks juga semakin meningkat. Hal ini seperti ditunjukkan pada
Gambar 2.3.
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Gambar 2.2 Mekanisme Reaks Esterifikas Asam Lemak Bebas dengan Metanol
Menggunakan Katalis Asam (Hard, 2003)
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Metil Ester (%)

Waktu reaksi (menit)

Gambar 2.3 Efek Variass Waktu Reaks dan Kecepatan Pengadukan (Alenezi,
dkk., 2010)

Kecepatan pengadukan dalam reaks esterifikas mempunya batas maksimum
untuk mencapai konverss yang makssimum. Hal ini disebabkan karena dengan
kecepatan pengadukan yang berlebih, maka akan memperkecil batas transfer
massa dalam reaks esterifikas (Alenezi, dkk., 2010).

b. Jumlah katalis

Jumlah katalis juga dapat mempengaruhi konversi hasil reaksi. Peningkatan
jumlah katalis yang digunakan dalam reaks esterifikas menyebabkan konvers
hasi| esterifikas juga akan meningkat, seperti ditunjukkan pada Gambar 2.4.
Namun, peningkatan ini tidak terlalu tinggi. Hal ini disebabkan karena sifat
hidrofobik dari alkohol akan berkurang dengan meningkatnya jumlah katalis yang
digunakan dalam reaks (Jermy dan Pandurangan, 2005).

¢. Rasio molar alkohol terhadap minyak

Rasio optimum antara alkohol dengan minyak yang digunakan dapat
berbeda tergantung kualitas minyak dan jenis minyak nabati yang digunakan.
Yan, dkk., (2009) melaporkan bahwa peningkatan rasio molar metanol terhadap
minyak kedelai mengakibatkan metil ester yang dihasilkan juga meningkat.
Ketika rasio molar metanol meningkat dari 18 ke 24, metil ester yang dihasilkan
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juga mengalami peningkatan yang luar biasa, hingga mencapai 95,6% selama 30
menit. Kelebihan jumlah metanol diperlukan untuk menggeser posis
kesetimbangan ke pembentukan produk. Ortiz, dkk.,(2011) melaporkan bahwa
reaks transesterifikas minyak jagung dengan rasio molar minyak terhadap
metanol sebesar 1:31 dan 1:23 menghasilkan metil ester sebesar 92,6% dan 67%
selama 2 jam, seperti ditunjukkan pada Gambar 2.5.

Konvers (%)

Berat katalis (g)

Gambar 2.4 Pengaruh Jumlah Katalis Terhadap Konvers (Jermy dan
Pandurangan, 2005).
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Gambar 2.5 Biodiesel yield (%) vswaktu (h) untuk rasiomolar 1: 31l dan1:23.4
pada suhu 160°C dan 3% berat katalis selama 2 jam (Ortiz, dkk.,
2011).
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d. Suhu reaks

Suhu yang lebih tinggi menyebabkan molekul yang bereaks mudah
bertumbukan satu sama lain (Issariyakul dan Dalay, 2014). Semakin tinggi suhu,
maka metil ester yang dihasilkan di dalam reaks edterifikas juga semakin
meningkat ditunjukkan pada Gambar 2.6.

Konvers (%)

Suhu (°C)

Gambar 2.6 Pengaruh Suhu Pada Rasio Molar Minyak dengan Alkohol 1 : 60
Selama 120 menit (Nascimento dkk., 2011a).
Reaks esterifikas asam oleat menggunakan katalis kaolin flint Amazon
pada suhu 100°C dan 160°C menghasilkan metil ester, masing-masing sebesar
13,5% dan 98,9% (Nascimento, dkk., 2011a).

e. Waktu reaks

Semakin lama waktu reaks maka kemungkinan kontak antar zat semakin
besar sehingga akan menghasilkan konversi yang besar. Jika kesetimbangan
reaks sudah tercapai maka dengan bertambahnya waktu reaks tidak
meningkatkan hasil reaksi. Pernyataan ini, sesuai dengan hasil penelitian yang
dilakukan oleh Nascimento, dkk.,(2011a) bahwa lgju reaks esterifikas asam oleat

menggunakan katalis kaolin flint Amazon mengalami peningkatan selama 2 jam
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dan konversi metil ester yang dihasilkan juga meningkat seperti ditunjukkan pada
Gambar 2.7.

Konvers (%)

Waktu (menit)

Gambar 2.7 Pengaruh Waktu Terhadap Konvers Pada Suhu 160°C Menggunakan
Rasio Molar Minyak Terhadap Metanol 1 : 60 (Nascimento, dkk.,
2011a).

2.5 Bahan Baku Pembuatan Biodiesel
2.5.1 Minyak Kelapa Sawit

Potens kelapa sawit di dunia sangat besar. Hal ini ditanda dengan
perolehan kelapa sawit yang mencapai 5000 kg per hektar per tahun. Kelapa sawit
dapat menghasilkan minyak kelapa sawit atau yang biasa disebut dengan Palm
Qil. Palm Qil dapat digunakan sebagal pengganti bahan bakar diesel. Keunggulan
Palm Qil sebagai bahan baku biodiesel adalah kandungan asam lemak jenuh yang
tinggi sehingga akan menghasilkan angka setana yang tinggi. Komponen terbesar
asam lemak di dalam minyak sawit adalah asam palmitat dan asam oleat seperti
ditunjukkan dalam Tabel 2.2.
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Tabel 2.2 Kadar Asam Lemak dalam Minyak Kelapa Sawit

Asam L emak Rumus M olekul Komposis Berat Jenis Asam
(%) lemak
Asam Palmitat CisH200, 44,3% Jenuh
Asam Stearat CigH360- 4,6% Jenuh
Asam Miristat C14H250, 1% Jenuh
Asam Oleat C1gH3502 38,7% Tidak Jenuh
Asam Linoleat Ci18H30, 10.5% Tidak jenuh
Lainnya 0,9%

Sumber: Departemen Perindustrian, 2007

2.5.2Minyak Goreng Bekas

Limbah minyak goreng dari rumah tangga, industri, dan restoran dapat
menimbulkan kerugian dari aspek kesehatan manusia dan lingkungan.
Penggunaan minyak goreng berulang kali (lebih dari dua kali) pada suhu tinggi
(160°C — 180°C) akan mengakibatkan hidrolisis lemak menjadi asam lemak bebas
yang mudah teroksidasi. Minyak menjadi tengik dan membentuk asam lemak
yang dapat mengakibatkan gangguan kesehatan. Untuk itu perlu penanganan yang
tepat agar limbah minyak goreng ini dapat bermanfaat dan tidak menimbulkan
kerugian dari aspek kesehatan manusia dan lingkungan. Limbah minyak goreng
dapat digunakan sebagai bahan baku untuk membuat biodiesel yang murah
(Jacobson, dkk., 2009).

2.5.3 Alkohal

Alkohol yang digunakan harus memiliki kemurnian yang tinggi. Alkohol
yang umumnya digunakan adalah metanol karena harganya lebih murah dan
mempunyai keunggulan dilihat dari sifat fisika dan kimianya yaitu lebih polar dan
rantai karbonnya lebih pendek dibandingkan dengan etanol (Helwani, dkk., 2009).
Metanol mempunyai bilangan oktan yang tinggi. Metanol merupakan zat liquid
yang tidak berwarna, larut sempurna dalam air, dan pelarut organik. Karakteristik

metanol seperti yang ditunjukkan pada Tabel 2.3.
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Tabel 2.3 Karakteristik Metanol

Karakteristik Nilai
Berat Molekul 32,042 kg/k.mol
Densitas Relatif 0,7918 g/cm®
Titik Leleh -97,7°C
Titik Didih 64,6°C
Suhu Kritis 512,6K

Sumber : Othmer, 1990.

2.5.4 Asam Sulfat

Katalis asam homogen yang biasanya digunakan pada proses esterifikasi
adalah HCl atau H,SO, (Drapcho, dkk., 2008). Katalis asam homogen berupa
H,SO,4 karena mempunyai aktivitas katalitik yang baik (McKetta, 1983). Katalis
homogen mempunyai beberapa kelebihan, yaitu hasil reaks tinggi, waktu reaksi
singkat, suhu reaks rendah, dan ekonomis. Namun, penggunaan katalis homogen
mempunyai beberapa kelemahan, yaitu: sulit dipisahkan setelah reaks, dapat
merusak lingkungan, bersifat korosif, dan menghasilkan limbah beracun
(Helwani, dkk., 2009; Y an, dkk., 2009).

Asam sulfat merupakan cairan yang tidak berwarna, bersifat korosif, sangat
larut dalam air, sangat reaktif, dapat menimbulkan sifat toksik, nyala, dan ledakan.
Beberapa karakteristik asam sulfat ditunjukkan pada Tabel 2.5. Bladt, dkk.,
(2011) melaporkan bahwa pembuatan biodiesel dari limbah minyak menggunakan
katalis asam lebih cepat daripada minyak baru. Hal ini disebabkan kemampuan
minyak terdegradas menyediakan transfer antar fasa yang lebih baik dan laju
reaks esterifikasi |ebih cepat daripadareaks transesterifikas.

Tabel 2.4 Karakteristik Asam Sulfat

Karakteristik Nilai
Konsentrasinya dalam air 98,33%
Titik Didih 338°C
Titik Beku 10°C

Sumber: Chemistry of Hazardous Materials, 1989
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25.5Kaalin

Nama "kaolin" berasal dari kata Kau-Ling, atau pegunungan tinggi, hama
yang diberikan untuk sebuah bukit dekat Jau-chau Fu, China, dimana kaolin
pertama kali ditambang (Sepulveda dkk., 1983). Kaolin merupakan jenis minera
dengan massa batuan yang tersusun dari bahan-bahan tanah lempung degan
bentuk serbuk, berwarna putih, substitus rendah, kapasitas tukar yang rendah,
luas permukaan rendah dan strukturnya sangat stabil. Kaolin dengan rumus
Al;03.250,.2H,0 sebagian besar terdiri dari kaolinit (85-95%). Selain kaolinit,
kaolin biasanya beris kuarsa dan mika, lebih jarang feldspar, illite,
montmorillonite, ilmenit, anastase, hematit, bauksit, zirkon, rutil, kyanit,
sillimanite, grafit, atapulgit, dan haoisit. Kaolin adalah bahan mentah yang
murah, mudah tersedia, non-korosif dan ramah lingkungan Kaolin banyak
digunakan untuk produksi keramik, cat, dan kertas, serta polutan adsorben sebagai
katalis. Selain itu, kaolin telah digunakan untuk mensintesis silika dan alumina
melaui digestion asam dengan asam sulfat menghasilkan sebuah campuran yang
tidak larut silika dan larutan alumunium sulfat (Belver dan Vicente, 2006).

Struktur kaolin berupa lembaran tetrahedral silika dengan lembar alumina
oktahedral, ditunjukkan pada Gambar 2.8.

Gambar 2.8 Struktur Kaolin (Belver dan Vicente, 2006)

Lembaran-lembaran ini diatur sedemikian rupa sehingga ujung-ujung tetrahedron
silika dan lapisan yang berdekatan dengan lembar oktahedral membentuk lapisan
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umum. Pada lapisan umum untuk kelompok oktahedral dan tetrahedral, dua-
pertiga dari atom oksigen dibagi oleh silikon dan aluminium, dan kemudian
mereka menjadi O bukan OH. Lembar tetrahedral dibentuk oleh kation Si**
berkoordinasi dengan anion O® sedangkan lembar oktahedral memiliki kation
Al* berkoordinasi dengan anion OH" (Belver dan Vicente, 2006).

Menurut Carneiro dalam Nascimento, dkk., (2011b), transformas fase yang
terjadi ketika kaolin dikalsinas pada suhu tinggi seperti pada persamaan reaksi
dibawah ini.

2 SI0,.Al,03.2H,0 — 2Si0,.Al,05 + 2H,0(g) (2.1)
Kaolinite  537°C Metakaolin

2S50,.Al,05 — Al,0:.S 0, + SO, (22)
Metakaolin 983°C  (Al-Si spinel) (amorf)

Pada suhu 550-600°C, kaolin akan kehilangan air melalui dehidroksilas
yang berlangsung secara endotermik dan menghasilkan disordered metakaolin
(Al2Si207). Proses dehidroksilas akan menciptakan struktur amorf. Namun, jika
dipanaskan hingga mencapai suhu 900°C akan menyebabkan hilangnya gugus
hidroksil terus menerus dan oksolas secara bertahap pada metakaolin. Gugus
hidroksil dari kaolin dihilangkan selama proses kalsinas. Komposis kimia
metakaolin dan kaolin tetap sama karena kalsinas hanya mengubah jumlah air
dalam sampel, slika dan alumina daam jumlah yang konstan. Pada saat
dehidroksilasi, metakaolin ditransformasikan ke struktur spinel, atau campuran S
mengandung v-Al,O3 dan silika amorf dengan suhu sekitar 980°C (Belver dan
Vicente, 2006).

Kaolin komersial yang dikalsinasi pada suhu tinggi dapat digunakan sebagai
katalis asam untuk reaks transesterifikas limbah minyak goreng jagung (Ortiz,
dkk., 2011). Perlakuan dari katalis kaolin yang digunakan untuk reaks esterifikas
seperti ditunjukkan pada Tabel 2.5.
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Tabel 2.5 Perlakuan dari Katalis Kaolin

No Katalis Bahan Kondis Konvers
Baku Jumlah Suhu Waktu Alkohol
Katalis (°C)
1 | Kaolin Minyak 3% e Suhu 10 jam 1:31 92,5%
diaktivas goreng kasina
secara jagung s
termal katalis
800°C
e Suhu
resksi : | 2jam
160°C
2 | Kaolin Asam 5% e Suhu 2jam 1:60 95,3%
dikalsinas | Oleat kalsina
dan S
diaktivas :950°C
dengan e Suhu
H,SO, 4M reaks :
160°C
3 | Kaolin Asam 17,05% | e Suhu 40 menit 1:60 96,5%
dikalsinas | Oleat kasina
dan S :
diaktivas 850°C
dengan ¢ Suhu
H,SO, 4M reaks :
melalui 115°C
radiasi
microwave
4 | Kaolin Asam 12% Suhu 2 jam 1:12 Antara
diaktivas Laurat reaksi 91,63% dan
dengan 250°C 96,67%
asam fosfat

Sumber : Ortiz et. al., 2011; Nascimento et. al., 2011b; Oliveira de et.al., 2013;

Zattaet.al., 2013.

2.6 Karakterisas Katalis
2.6.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisas sampel dengan metode XRD didasarkan pada suatu sampel

yang mempunyai bidang kristal. Suatu kristal memiliki bidang yang dibentuk oleh

atom-atom yang tersusun secara teratur. Difraksi sinar-X yang disebabkan oleh

suatu bidang kristal tertentu ditandai dengan sudut difraks yang khas. Setiap

padatan yang mempunyai struktur kristal tertentu akan memiliki pola difraks

tertentu juga, sehingga struktur suatu padatan dapat diperkirakan berdasarkan pola
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difraksinya. Karakterisas X-Ray Diffraction (XRD) bertujuan mengidentifikas
fasa untuk menentukan sifat krista atau kristalinitas dari suatu katalis. XRD
merupakan teknik yang mendasar untuk mengevaluas sifat-sifat fasa kristal dan
ukuran kristal (Leofanti, dkk., 1997).

Prinsp kerja XRD adalah kristal katalis memantulkan sinar-X yang
dikirimkan dari sumber dan diterima oleh detektor. Orientasi sumber sinar X pada
kristal dan detektor harus benar agar suatu sinar X yang didifraksikan oleh bidang
kis tertentu dalam sampel kristalin dapat dideteks (Ismunandar, 2004). Difraks
sinar X seperti ditunjukkan pada Gambar 2. 9.

Gambar 2.9 Difraks sinar X (Whiston dan Prichard, 1987)

Gambar 2.9 menunjukkan sinar monokromatik dari X-Rays pada permukaan
kristal dengan sudut 6, P, Q, R mewakili jarak bidang d. Bidang P memantulkan
sinar AX menjadi XD. Bidang Q memantulkan sinar BY menjadi YE pada sudut
yang sama, 0. Jka sinar X menumbuk sampel kristalin, sinar itu akan
didifraksikan ke segala arah yang mungkin sinar akan didifraksikan dan sesuai
dengan persamaan Bragg.

nL =2 dsin 0 (2.3
dengan: n : tingkat difraks
A : panjang gelombang sinar-X
d :jarak antara bidang
0 :sudut difraks (Whiston dan Prichard, 1987)..
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Posisi puncak difraksi dan jarak antar bidang memberikan informasi lokas
bidang kristal. Setiap puncak juga mempunya intensitas yang berbeda dari
intensitas puncak lain. Intensitas ini merefleksikan kekuatan relatif puncak-
puncak difraksi. Puncak terkuat dalam pola difraksi sering diberi nilai intensitas
100 dan nilai intensitas lain dinyatakan relatif terhadap puncak tertinggi tersebuit.
Intensitas relatif puncak Bragg bervarias dan varias ini mengandung informas
struktur kristal. Varias intensitas bergantung terutama pada varias intensitas
hamburan atom atau molekul dalam kristal dan susunannya dalam kristal. Varias
ini juga berkaitan dengan interferens yang terjadi antara difraksi yang dihasilkan
dari satu bidang dengan bidang lain yang dapat menyebabkan interferens
destruktif (Ismunandar, 2004).

Menurut penelitian yang dilakukan oleh Carneiro dalam Nascimento, dkk.,
(2011b), poladifraks sinar X dari kaolin ditunjukkan pada Gambar. 2.10.

\ (a) Flint

| (b) Century

Il (c) KGa-1b
(d) KGa-2

|

| H @

(b)

Intensitas (cps)

(d)

20 (°)

Gambar 2.10 Difraks sinar X dari Kaolin (Carneiro dalam Nascimento dkk.,
2011b).

Karekteristik puncak untuk kaolinit pada 26 nilai 12° dan 24°. Perbedaan utama
antara kaolin dapat diamati dalam kisaran 20° <26>24°, yang merupakan tingkat
urutan setiap kaolin. KGa-1b dan kaolin memiliki sudut yang tinggi sedangkan
KGa-2 dan batu kaolin memiliki sudut yang rendah.
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2.6.2 Fourier Transform Infrared (FTIR) atau Spektr oskopi I nframerah

Spektroskopi Inframerah adalah metode analisis yang digunakan untuk
identifikas jenis senyawa berdasarkan spektra absorps sinar inframerahnya.
Metode ini dapat mengidentifikas material, menentukan komposisi gugus fungsi
dari senyawa, dan membantu memberikan informasi dalam memperkirakan
struktur molekul. Sampel yang digunakan biasanya berupa material padatan,
cairan, ataupun gas. Ukuran sampel umumnya beberapa milligram, tetapi spektra
dapat diperoleh dari 50 pikogram dengan teknik dan aksesoris spesifik. Analisis
dengan metode ini didasarkan pada fakta bahwa molekul memiliki frekuens
spesifik yang dihubungkan dengan vibras internal dari atom gugus fungs.
Keuntungan dari metode FTIR ini yaitu radias sumber sinar yang lebih tinggi,
perbandingan sinyal/noise ditingkatkan, mengurangi waktu pengukuran, dan
akuras pengukuran yang lebih tinggi dengan spektrometer dispersif cahaya
konvensional (Sibilia, 1996).

Tipe penyerapan energi yang lain dalam spektroskopi inframerah
menyebabkan molekul akan tereksitas ke tingkatan energi yang lebih tinggi bila
menyerap radias infra merah. Penyerapan radias infra merah merupakan proses
kuantisasi dan hanya frekuens tertentu dari radiasi infra merah yang akan diserap
oleh molekul. Pada spektroskopi infra merah, inti-inti atom yang terikat secara
kovalen akan mengalami getaran bila molekul menyerap radiasi infra merah dan
energi yang diserap menyebabkan kenaikan pada amplitudo getaran atom-atom
yang terikat. Panjang gelombang serapan oleh suatu tipe ikatan tertentu
bergantung pada macam ikatan tersebut, oleh karena itu tipe ikatan yang berlainan
akan menyerap radias infra merah pada panjang gelombang karakteristik yang
berlainan. Akibatnya setiap molekul akan mempunyai spektrum infra merah yang
karakteristik pada konsentrasi ukur tertentu, yang dapat dibedakan dari spektrum
lainnya melalui posis dan intensitas pita serapan, sehingga dapat digunakan untuk
penjelasan struktur, identifikas dan analisis kuantitatif (Sastrohamidjojo, 1992).
Adapun Bagan aat spektrofotometri inframerah seperti pada Gambar 2.11
(Sibilia, 1996).
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Gambar 2.11 Bagan Alat spektrofotometri inframerah (Sibilia, 1996)

2.6.3 Keasaman Per mukaan

Jenis keasaman dapat dipelgari menggunakan adsorpss molekul probe.
Metode ini menggunakan piridin atau NH3z sebagal molekul probe, kemudian
dilakukan deteks dengan teknik spektroskopi inframerah. Interaks antara
molekul probe dengan sis asam Brensted pada permukaan akan memunculkan
pita serapan pada daerah bilangan gelombang 1540-1545 cm™, sedangkan
interaks antara molekul probe dengan sis asam Lewis permukaan memunculkan
pita serapan pada daerah bilangan gelombang sekitar 1440-1452 cm™ (Platon dan
Thomson, 2003).

2.7 Karakterisas Biodiesel
2.7.1 Gas Chromatography (GC)

Biodiesel yang dihasilkan dari reaks esterifikas minyak goreng bekas
dianalisis dengan menggunakan Gas Chromatography (GC). GC biasanya disebut
sebagal kromatografi fasa uap (VPC). Fase gerak pada GC adalah aliran gas inert,
seperti He, Ar, dan N». Fase diam pada GC adal ah sebuah cairan yang mempunyai
titik didih yang tinggi diserap pada padatan. Campuran diinjeks dengan syringe
ke dalam ruang penguapan dan dialiri gas. Kemudian, sampel melewati kolom, di
mana proses partis dan pemisahan berlangsung. Dari kolom, komponen berjalan
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melewati detektor yang memberikan sinyal ke perekam elektronik. Senyawa yang
diinginkan dikumpulkan di dalam perangkap pendingin yang ditunjukkan pada
Gambar 2.12 (Rodig, dkk., (1997).

Gambar 2.12 Diagram Skema GC (Rodig, dkk., (1997)

Komponen-komponen dasar peralatan kromatografi gas, yaitu:

1. Tabung gas pembawa
Gas pembawa diletakkan dalam tabung bertekanan yang dihubungkan dengan
regulator tekanan, pengatur aliran, dan rotometer. Dalam sistem penyimpanan
gas ini terdapat suatu bahan penyaring molekul untuk menyerap air ataupun
pengotor lainnya. Laju alir gas dikontrol oleh regulator tekanan dan pengatur
aliran. Tekanan gas yang masuk berkisar 10 sampa dengan 50 ps (di atas
tekanan ruang) dan lgju alir gas sebesar 25 sampai dengan 50 ml/menit.

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

3. Kolom
Ada duajenis kolom yang digunakan dalam kromatografi gas, yaitu:
a. Kolom kapiler
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Kolom ini tidak dipengaruhi oleh tekanan tetesan dari injektor. Panjang
kolomnya berkisar antara 10 sampai dengan 100 m atau lebih dan memiliki
efisiens cukup tinggi, namun memiliki kapasitas sampel sangat rendah
(<0,01pL). Kapasitas kolom kapiler dapat ditingkatkan dengan coating
suatu bahan berpori seperti grafit, oksida logam atau silikat pada bagian
dalam tube.
b. Kolom Packed

Kolom ini terbuat dari tube logam atau dari gelas yang memiliki diameter
dalam sebesar 1 sampa 8 mm, terbungkus oleh suatu padatan. Kolom ini

mempunyai panjang 2 sampai 20 m.

3. Sistem Deteksi

Sistem deteksi untuk kromatografi gas harus mempunyai kemampuan
merespon sampel keluar dari kolom secara cepat dan akurat. Interval puncak yang
melewati detector biasanya berjarak satu detik atau kurang, sehingga detektor
harus juga memiliki kemampuan untuk merekam respon secara penuh selama
beberapa periode tertentu (Skoog dan West, 1980).

Ada dua jenis detektor digunakan dalam kromatografi gas, yaiu: Thermal
Conductivity Detector (TCD) dan Flame lonization Detector (FID). TCD yang
biasanya digunakan dalam peralatan laboratorium sarjana, beris filamen yang
dipanaskan atau thermistror yang hambatan listrik bervarias dengan suhu. Salah
satu elemen ini ditempatkan dalam aliran gas yang keluar dari kolom dan satu lagi
di aliran referensi dari gas pembawa murni. Gas yang digunakan dengan detector
TCD adalah helium, yang memiliki konduktivitas termal yang sangat tinggi
karena lgju difus yang tinggi. Ketika aliran yang mengandung senyawa dari
sampel melewati detektor, laju pendinginan oleh aliran gas berkurang karena
konduktivitas termal rendah dari senyawa organik. Perubahan hasil suhu dalam
perubahan resistens dan tegangan yang terdeteks oleh perekam. Detektor FID
merupakan detektor yang umum untuk senyawa organik. Pada detector FID,
aliran dari kolom melewati api hidrogen, dan ion yang terbentuk oleh pembakaran
senyawa ditangkap oleh grid untuk menghasilkan arus. FID jauh lebih sensitif
daripada TCD. Gas pembawa yang murah adalah helium. Keuntungan dari FID
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termasuk batas deteks yang kira-kira 2-3 kali lipat lebih kecil dari detector TCD
dan respon linear di atas 10°-10" atas perintah besarnya dalam jumlah analit yang
diinjeksikan (Harvey, 2000).

Ortiz, dkk., (2011) telah menganalisis metil ester yang dihasilkan
menggunakan GC seperti ditunjukkan pada Gambar 2.13.

Waktu retensi (menit)

Gambar 2.13 Kromatogoram Pada Reaksi Transesterifikas Minyak Goreng
Jagung Menggunakan Katalis Kaolin (Ortiz, dkk., 2011).
Dari Gambar 2.13, tampak bahwa puncak besar di dalam kromatogram terletak

pada metil ester C16-C18. Selain itu, terdapat perbedaan metil ester yang
ditemukan dalam limbah minyak goreng jagung berdasarkan waktu retensi. Pada
limbah minyak goreng jagung, asam lemak yang dominan adalah asam linoleat
sebesar 51,12% (Ortiz, dkk., 2011). Selain GC, analisis biodiesel melipuiti,

densitas dan uji nyala api.

2.8 Konsep Pembelajaran Reaks Organik Pada Pembuatan Biodiesel
Capaian pembelgaran pada Dasar Kimia Organik, yaitu mampu

mendemonstrasikan pengetahuan dan menerapkan prinsip dan konsep kimia,

mengakui bahwa prinsp-prinsp kimia dapat diuji secara ilmiah, dan

mendemonstrasikan kapasitas belgjar mandiri dengan konsep belgjar sepanjang
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hayat. Konsep pembelgjaran reaks organik yang terkandung di dalam pembuatan
biodiesel adalah reaks esterifikas dan katalis. Pada esterifiks terdapat aspek
pembelgaran kimia organik, yaitu konsep reaks esterifikas menggunakan katalis

asam homogen dan heterogen dan faktor-faktor yang mempengaruhi esterifikasi.

2.8.1 Metode Pembelajaran Kimia Berbasis Laboratorium.

Bladt dkk (2012), telah melakukan penelitian pembuatan biodiesel dari
l[imbah minyak nabati menggunakan katalis asam pada pembelgaran kimia
organik di laborataorium. Hasil penelitian menunjukkan bahwa produksi biodiesel
dari limbah minyak nabatai menggunakan katalis asam lebih cepat daripada
minyak nabati yang baru karena lgju reaksi esterifikas lebih cepat daripada
transesterifikasi. Prosedur dalam pembuatan biodiesel bertujuan untuk
menunjukkan konsep penting di dalam laboratorium organik. Wahyuni, dkk
(2010) melaporkan bahwa kemampuan pemecahan masalah mahasiswa dapat
dikembangkan dengan model pembelgjaran praktikum berbasis masalah dengan
pengembangan panduan praktikum yang dilengkapi dengan tugas-tugas
pendahuluan yang berhubungan dengan materi praktikum. Metode pembelgjaran
praktikum berbasis masalah dapat meningkatkan keaktifan mahasiswa dalam
mengikuti proses pembelgaran karena selallu diberikan masalah yang harus
diselesaikan di setiap pertemuan.

2.8.2 Penilaian Pembelajaran Kimia berbasis L aboratorium

Penilaian (assesment) merupakan proses pengumpulan dan pengolahan
informas untuk mengukur pencapaian hasil belgar peserta didik. Penilaian
hasil belgjar peserta didik harus didasarkan pada beberapa prinsip, yaitu objektif,
terpadu, ekonomis, transparan, akuntabel, dan edukatif (Depdikbud, 2008).
Penilaian PBL menggunakan penilaian formatif dan penilaian kinerja. Penilaian
kinerja untuk mengukur kemampuan peserta didik dalam merancang strategi
pemecahan masalah, melakukan penelitian penyelidikan, membuat hipotesis,
mengumpulkan data yang relevan bagi hipotesis, bekerja secara kolaboratif dalam
kelompok untuk memecahkan kasus berbagai masalah (Eggen dan Kauchak,
2012). Hal-hal yang harus diperhatikan dalam penilaian kinerja, yaitu: langkah-
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langkah kinerja yang dilakukan siswa untuk menunjukkan kinerja dari suatu
kompetens, kelengkapan dan ketetapan aspek yang akan dinilai dalam kinerja
tersebut, kemampuan-kemampuan khusus yang diperlukan untuk menyelesaikan
tugas, mengupayakan kemampuan yang akan dinila tidak terlalu banyak, dan
kemampuan yang akan dinilai diurutkan berdasarkan urutan yang akan diamati
(Sari, 2010). Rubrik penilaian dan pemberian skor dalam pembuatan biodiesel
ditunjukkan pada Lampiran 4.
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BAB 3
METODOLOGI PENELITIAN

Penelitian ini merupakan pengembangan lembar kerja praktikum dengan
topik esterifikasi minyak goreng bekas dengan katalis asam heterogen pada proses
pembuatan biodiesel sebagai materi pembelajaran kimia organik. Pada penelitian
ini terdapat dua aspek, yaitu aspek penelitian dan aspek pembelajaran. Aspek
penelitian ini, yaitu pembuatan katalis asam heterogen dari kaolin. Aspek
pembelajaran, yaitu faktor-faktor yang mempengaruhi reaksi esterifikasi dan
konsep reaksi esterifikasi. Preparasi katalis asam heterogen dilakukan oleh
pendidik.

3.1 Esterifikasi Minyak Goreng Bekas dengan Katalis Kaolin
3.1.1 Preparasi Katalis
Alat dan Bahan

Alat yang digunakan dlam penelitian ini adalah furnace, cawan porselen,
pengaduk besi, gelas ukur, botol polipropilen, stopwatch, kondensor refluks,
kondensor, labu leher dua 250 ml, pompa air, oven, hotplate magnetic stirrer,
stirrer (pengaduk magnetic), kertas saring, corong, termometer, klem, statif, X-
Ray Diffraction (XRD), Fourier Transform Infrared (FTIR).

Bahan yang digunakan daalm penelitian ini adalah kaolin dari Bangka
Belitung, H,SO4(Merck, 98%), dan Aqua DM.

Preparasi Katalis

a. Sebanyak + 2 gram katalis kaolin diaktivasi termal melalui proses kalsinasi
pada suhu 800°C selama 10 jam, dengan peningkatan suhu 10°C per menit dari
suhu ruang hingga suhu kalsinasi (Ortiz, dkk., 2011). Kemudian dilakukan
analisis katalis menggunakan XRD dan FT-IR serta diuji keasamaan
menggunakan metode adsorpsi piridin.

b. Sebanyak + 2 gram metakaolin diaktivasi dengan H,SO,4 4M dan dicuci dengan
aqua DM, dikeringkan pada suhu 120°C selama 12 jam dan dikalsinasi pada
suhu 400°C selama 2 jam (Nascimento,dkk., 2011b). Kemudian dilakukan
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analisis katalis menggunakan XRD dan FT-IR serta diuji keasamaan
menggunakan metode adsorpsi piridin.

Katalis heterogen tersebut diuji aktivitas katalitiknya terhadap reaksi
esterifikasi minyak goreng bekas. Langkah-langkah penelitian untuk menguji
aktivitas katalitik terhadap esterifikasi minyak goreng bekas, adalah sebagai
berikut:

3.1.2 Reaksi Esterifikasi
a. Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah neraca analitik, teflon,
autoklaf, gelas kimia, hotplate magnetic stirrer, corong pisah, gelas ukur, pipet
tetes, stopwatch, botol polipropilen, klem, statif, buret.

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain: Minyak
goreng bekas, Katalis, NaOH (Merck, 99%), aqua DM, H,SO,4 (98%), metanol
(Merck, 98%), Indikator Phenolphtalein, dan Isopropanol P.a (Merck, 99,5%).

b. Proses Penghilangan Air dan Kotoran Pada Minyak Goreng Bekas
Minyak goreng bekas 250 ml di masukkan dalam dalam air dengan
perbandingan 1:1. Selanjutnya dipanaskan hingga air berkurang setengah dari
volume awal. Campuran minyak air dipisahkan dalam corong pisah selama 1 jam.
Setelah satu jam akan terbentuk dua fasa dimana fasa atas adalah minyak dan fasa
bawah adalah air. Diambil fasa minyak dan fasa air dibuang. Minyak yang didapat
disaring agar bersih dari kotoran dan dipanaskan kembali dengan suhu 100 °C

agar minyak terbebas dari air

C. Menguji Kandungan Asam Lemak Bebas (ALB)

Minyak goreng bekas diuji asam lemak bebas yang terkandung di
dalamnya. Uji kandungan asam lemak bebas menggunakan metode titrasi asam
basa yang mengikuti standar AOCS (4dmerican Oil Chemistry Society). Sebanyak
10 gram sampel minyak dipanaskan pada suhu 100°C selama 10 menit. Kemudian
ditambahkan 25 ml isopropanol yang sudah dinetralkan dengan NaOH 0,1N.
Isopropanol yang sudah netral ditambahkan dengan 2 tetes indikator
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Phenolphtalein. Selanjutnya dititrasi dengan NaOH 0,1N. Persentase Asam

Lemak Bebas ditentukan menggunakan persamaan :

VNaOHxN NaOHMrMinyak
gram sampel

Asam Lemak Bebas (ALB) (%) = (3.1)

d. Melakukan praktikum Reaksi Esterifikasi pada Pembuatan Biodiesel
Reaksi Esterifikasi dilakukan jika kadar asam lemak bebas dalam minyak

lebih dari 0,5%. Sebelum reaksi, katalis kaolin dikeringkan dengan oven pada
suhu 120°C selama 60 menit. Sebanyak 10 gram minyak goreng bekas dipanaskan
pada suhu 60°C selama 30 menit. Pemanasan minyak bertujuan untuk
menghilangkan kadar air. Selanjutnya, dicampurkan metanol dengan rasio
metanol/minyak sebesar 20:1, 25:1, 30:1, dan 35:1 ditambahkan Kkatalis
metakaolin sebesar 3% berat katalis. Campuran dimasukkan ke dalam autoklaf
selama 60 menit, 90 menit, dan 120 menit. Suhu yang digunakan adalah 160°C
(Ortiz, dkk., 2011). Setelah reaksi selesai, reaktor didinginkan. Hasil reaksi
diendapkan 10 menit. Setelah reaksi selesai, akan terbentuk 3 lapisan. Lapisan
paling atas merupakan sisa metanol, lapisan tengah merupakan biodiesel, dan
lapisan paling bawah adalah sisa katalis. Katalis dipisahkan dari campuran
tersebut, maka diperoleh dua lapisan yang terdiri dari biodiesel dan metanol.
Biodiesel terletak di lapisan bawah dan metanol di lapisan atas. Biodiesel
dipisahkan dari metanol menggunakan n-heksana yang dilakukan dalam corong

pisah. Kemudian diuapkan.

e. Menentukan Konversi ALB
Konversi ALB tentukan dengan menghitung selisih ALB,wa dengan

ALBisetelan reaksi dibagi dengan ALB,wa menggunakan persamaan :

%ALB awal—%ALB setelah reaksi
%ALB awal

Konversi (%) = x 100% (3.2)

3.2 Karakterisasi Biodiesel
3.2.1 Gas Chromatography (GC)
Biodiesel hasil sintesis dikarakterisasi dengan Gas Chromatography (GC,

TECHCOMP 7900) untuk menentukan konsentrasi metal ester yang terbentuk
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melalui luas puncaknya sehingga dapat dihitung yield biodiesel yang diperoleh,
internal standar yang digunakan adalah benzil alkohol. GC yang digunakan
dengan detector FID dan gas pembawa berupa nitrogen. Biodiesel sebanyak 70
mg dilarutkan dalam 1 mL n-heksana, lalu disuntikkan pada GC dengan microliter

syringe. Persentase yield reaksi esterifikasi dihitung dengan rumus.

Berat Metil Ester yang dihitung oleh GC
Berat Metil Ester

% Metil Ester = x 100% (3.3

3.2.2 Densitas

Densitas pada biodiesel diukur dengan menggunakan piknometer yang
ditimbang berat dari biodiesel tersebut pada suhu ruang. Biodiesel dimasukkan
kedalam piknometer sampai penuh kemudian berat ditimbang. Densitas biodiesel
diperoleh dengan membandingkan massa biodiesel dalam kondisi tersebut dengan
volume biodiesel yang dimasukkan dalam piknometer. Uji densitas biodiesel ini
dilakukan berdasarkan standar ASTM D 4052. Rumus yang digunakan untuk
menentukan densitas adalah sebagai berikut:

P =My —MG/V oo (3.4

Keterangan: mb = massa piknometer+biodiesel pada suhu ruang (gram)
ma = massa piknometer kosong (gram)

V = Volume piknometer (mL)

3.3 Pembelajaran Kimia Organik Berbasis Laboratorium

Data penelitian dari aktivitias katalitik terhadap reaksi esterifikasi minyak
goreng bekas selanjutnya digunakan sebagai indikator kinerja dalam pembelajaran
kimia organik berbasis laboratorium. Setiap kelas dibagi menjadi delapan
kelompok. Masing-masing kelompok terdiri dari tiga orang. Setiap kelompok
melakukan percobaan esterifikasi minyak goreng bekas menggunakan katalis
metakaolin dengan rasio molar minyak metanol dan yang berbeda-beda. Adapun
kegiatan yang dapat dilakukan oleh mahasiswa selama praktikum ditunjukkan
pada Tabel 3.1.
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Tabel 3.1 Kegiatan yang Dapat Dilakukan oleh Mahasiswa Selama Praktikum

Esterifikasi Minyak Goreng Bekas.

No

Kelompok

Kegiatan Pembelajaran

Alokasi Waktu

1

1,2,3,45,6,7,8

Masing-masing  kelompok  mengidentifikasi
masalah dan mendeskripsikan artikel yang
terdapat dalam Lembar Kerja Praktikum.
Masing-masing  kelompok  mencari
tentang proses  pembuatan
menuliskan pada tabel review yang
disediakan.

Setiap kelompok mengkaji literatur yang telah
dicari.

literatur
biodiesel dan
telah

Pertemuan ke-1
(180 menit)

1,2,3,4,5,6,7,8

Pembahasan literatur yang telah dicari

Penjelasan tentang proses pembuatan biodiesel
oleh pendidik.

Peserta didik membuat
praktikum eseterifikasi.

diagram kerja dari

Pertemuan ke-2
(180 menit)

1,2

Menentukan jumlah metanol dan Kkatalis yang
diperlukan.

Melakukan praktikum esterifikasi minyak goreng
bekas menggunakan katalis metakaolin dengan
rasio molar metanol/minyak, 20:1 selama 60
menit dan 90 menit.

Memisahkan hasil reaksi dengan corong pisah.

3,4

Menentukan jumlah metanol dan katalis yang
diperlukan.

Melakukan praktikum esterifikasi minyak goreng
bekas menggunakan katalis metakaolin dengan
rasio molar metanol/minyak, 25:1 selama 60
menit dan 90 menit.

Memisahkan hasil reaksi dengan corong pisah.

5,6

Menentukan jumlah metanol dan katalis yang
diperlukan.

Melakukan praktikum esterifikasi minyak goreng
bekas menggunakan katalis metakaolin dengan
rasio molar metanol/minyak, 30:1 selama 60
menit dan 90 menit.

Memisahkan hasil reaksi dengan corong pisah

7,8

Menentukan jumlah metanol dan katalis yang
diperlukan.

Melakukan praktikum esterifikasi minyak goreng
bekas dengan rasio molar metanol/minyak, 35:1
selama 60 menit dan 90 menit.

Memisahkan hasil reaksi dengan corong pisah

Pertemuan ke-3
(180 menit)

1,2

Menentukan jumlah metanol dan Kkatalis yang
diperlukan.

Melakukan praktikum esterifikasi minyak goreng
bekas menggunakan katalis metakaolin dengan

Pertemuan ke-4
(180 menit)
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No

Kelompok

Kegiatan Pembelajaran

Alokasi Waktu

rasio molar metanol/minyak, 20:1 selama 120
menit.
Memisahkan hasil reaksi dengan corong pisah.

3.4

Menentukan jumlah metanol dan Kkatalis yang
diperlukan.

Melakukan praktikum esterifikasi minyak goreng
bekas menggunakan katalis metakaolin dengan
rasio molar metanol/minyak, 25:1 selama 120
menit.

Memisahkan hasil reaksi dengan corong pisah.

5,6

Menentukan jumlah metanol dan Kkatalis yang
diperlukan.

Melakukan praktikum esterifikasi minyak goreng
bekas menggunakan katalis metakaolin dengan
rasio molar metanol/minyak, 30:1 selama 120
menit.

Memisahkan hasil reaksi dengan corong pisah.

10

7,8

Menentukan jumlah metanol dan Kkatalis yang
diperlukan.

Melakukan praktikum esterifikasi minyak goreng
bekas menggunakan katalis metakaolin dengan
rasio molar metanol/minyak, 35:1 selama 120
menit.

Memisahkan hasil reaksi dengan corong pisah.

Pertemuan ke-4
(180 menit)

11

1,2,3,45,6,7,8

Menentukan jumlah metanol dan katalis yang
diperlukan.

Melakukan praktikum esterifikasi minyak goreng
bekas menggunakan katalis metakaolin teraktivasi
asam sulfat dengan rasio molar metanol/minyak,
30:1 selama 120 menit.

Memisahkan hasil reaksi dengan corong pisah

Pertemuan ke-5
(180 menit)

12

1,2,3,45,6,7,8

Melakukan pengujian terhadap biodiesel, meliputi
kandungan asam lemak bebas, densitas, dan uji
nyala

Diskusi untuk membahas hasil praktikum
Mempersentasikan hasil praktikum untuk masing-
masing kelompok dengan alokasi waktu 15 menit.

Pertemuan ke-6
(180 menit)

13

1,2,3,4,5,6,7,8

Mengerjakan soal evaluasi untuk masing-masing
individu.

Pertemuan ke-7
(90 menit)

3.1 Penyusunan Lembar Kerja Praktikum

Penyusunan Lembar Kerja Praktikum dimulai dari analisis materi dan

capaian pembelajaran yang memerlukan pemahaman konsep. Pengembangan

lembar kerja praktikum sangat penting karena dapat memotivasi dan memudahkan

siswa dalam pemahaman konsep-konsep kimia, khususnya konsep reaksi organik.
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Pemetaan capaian pembelajaran Mata Kuliah Dasar Kimia Organik ditunjukkan
pada Tabel 3.9.

Tabel 3.9 Pemetaan capaian pembelajaran Mata Kuliah Dasar Kimia Organik.

Rincian capaian pembelajaran Program Studi

Indikator Pembelajaran
Mata Kuliah Dasar Kimia Organik

No
1.Mengidentifikasi masalah secara
Mampu mengkaji dan menyelesaikan kelompok yang berkaitan dengan
112 masalah-masalah kualitatif dan kuantitatif pembuatan biodiesel secara berkelompok
" | dalam sains kimia baik secara individual dan | 2.Menguraikan masalah secara kelompok
kelompok. yang berkaitan dengan pembuatan
biodiesel melalui reaksi esterifikasi
Mampu berfikir kritis dan empiris dalam Mereview berbagai literatur tentang
115 mengkaji dan menyelesaikan masalah dalam bahan dan kondisi reaksi dalam proses
""" | kehidupan sehari-hari pembuatan biodiesel secara berkelompok.
1. Mempraktekkan percobaan biodiesel dari
111 Mampu mendemonstrasikan contoh reaksi minyak goreng bekas dengan katalis
™ | kimia dalam kehidupan sehari-hari metakaolin dan metakaolin teraktivasi
asam sulfat.
1. Menggunakan peralatan gelas dengan
baik, benar dan aman.
291 Mampu mengidentifikasi biodiesel yang 2. Memisahkan biodiesel yang diperoleh
503 terbentuk, memisahkan menggL_J_nakan o menggunakan corong pisah dengan benar.
595 peralatan yang ada, dan menguji karakteristik {3. Menentukan kadar asam lemak bebas
"= | biodiesel 4. Menentukan karakteristik biodiesel
(densitas dan uji nyala) dengan benar dan
teliti.
Mampu mengumpulkan data dan informasi, 1. Mentabulasi data dari percobaan yang
melakukan analisis dengan benar, telah dilakukan
311 menggunakan bukti kualitatif dan kuantitatif 2. Menyusun laporan akhir kelompok secara
3'2'5 untuk menyusun argumentasi ilmiah dan detail dan sistematis.
= | mengambil keputusan yang tepat, serta
mendokumentasikan dengan detail dan
sistematis.
Mampu mempresentasikan hasil yang 1. Mempresentasikan hasil kerja
3.2.4 | diperoleh sesuai dengan data dan kelompok menggunakan bahasa yang
informasi yang sudah diolah. komunikatif dan mudah dimengerti
2. Mengikuti jalannya diskusi secara

aktif dan kondusif

Sumber : Silabus S1 Kimia ITS, Kurikulum ITS : 2009-2014

Setelah menganalisis capaian pembelajaran program studi,

disusun

kegiatan-kegiatan pembelajaran dalam bentuk praktikum yang disesuaikan dengan
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kemampuan awal peserta didik. Selanjutnya dilakukan penyusunan instrumen
penilaian sebagai bagian dari lembar kerja praktikum sebagai alat untuk

mengetahui ketercapaian kompetensi.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini esterifikas minyak goreng bekas dengan katalis
metakaolin dan metakaolin teraktivas asam sulfat telah dilakukan. Metakaolin
yang digunakan pada penelitian ini dipreparas dari kaolin alam melalui proses
kalsnas. Selanjutnya, metakaolin diaktivas dengan asam sulfat untuk
meningkatkan keasaman. Metakaolin dan metakaolin teraktivas asam sulfat
dikarakterisas dengan Difraks Sinar-X (XRD),Spektroskopi Infra Merah (FT-
IR), dan diuji keasaman dengan adsorpsi piridin.

Metakaolin dan metakaolin teraktivas asam sulfat diuji aktivitas katalisnya
pada reaks esterifikas minyak goreng bekas. Pengaruh varias rasio molar
metanol/minyak dan waktu reaks esterifikasi minyak goreng bekas dengan katalis
metakaolin dn metakoalin teraktivas asam sulfat terhadap konverss FFA telah
dipelgjari pada penelitian ini. Has| reaks esterifikas dianalisis kadar asam lemak
bebasnya dengan cara titras asam basa, diukur massa jenisnya, diuji nyala, serta
ditentukan kadar metil esternya dengan Kromatografi Gas (GC). Dtaa yang
diperoleh digunakan sebagai indikator kinerja untuk menyusun lembar kerja

praktikum pada mata kuliah kimia organik.

4.1 Preparasi Metakaolin dan M etakaolin Teraktivasi Asam Sulfat
Metakaolin dipreparas dari kaolin alam melalui proses kalsinas pada
suhu 800°C selama 10 jam, dengan peningkatan suhu 10°C per menit dari
temperatur ruang hingga temperatur kalsinas (Ortiz dkk., 2011). Hasil metakaolin
yang diperoleh berupa serbuk berwarna putih dan ditandai dengan ssmbol M.
Menurut Carneiro dalam Nascimento, dkk., (2011b), transformas fasa yang
terjadi ketika kaolin terkalsinas pada suhu tinggi menghasilkan metakaolin
seperti pada persamaan reaks (2.1) dan (2.2). Pada temperatur 550-600°C, kaolin
mengalami proses dehidroksilas yang berlangsung secara endotermik dan
menghasilkan disordered metakaolin (Al,Si;07). Proses dehidrasi menghasilkan

struktur amorf. Namun, jika metakaolin dipanaskan hingga mencapai suhu 900°C
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maka menyebabkan hilangnya gugus hidroksil dan oksolasi secara bertahap pada
metakaolin. Gugus hidroksil dari kaolin dihilangkan selama proses kalsinasi.
Komposisi kimia metakaolin dan kaolin tetap sama karena kalsinasi mengurangi
kadar air dalam sampel sedangan silika dan aluminanya konstan.

Metakaolin yang terbentuk selanjutnya diaktivas dengan asam sulfat 4M
pada suhu 90°C melalui proses refluks. Setelah proses refluks, metakaolin
disaring dan dicuci dengan akuades yang bertujuan untuk menghilangkan sisa
asam sulfat. Setelah proses pencucian, dilakukan pengeringan dalam oven pada
suhu 120°C selama 12 jam, selanjutnya dikalsinasi pada suhu 400°C selama 2 jam
untuk penghilangan ion sulfat pada metakaolin teraktivasi. Metakaolin teraktivas
asam sulfat yang dihasilkan berupa serbuk putih dan ditandai dengan ssmbol MS.
MS diharapkan memiliki jumlah sisi asam lebih banyak sehingga sangat baik jika
diaplikasikan sebagai katalis (Lenarda, dkk., 2007). Oleh karena itu, pada
penelitian ini dianalisis jumlah sis asamnya dengan metode adsorps piridin dan
FT-IR.

4.2 Karakterisas Metakaolin dan Metakaolin Teraktivas Asam Sulfat
4.2.1 Difraks Sinar-X (XRD)

Karakterisas sampel dengan metode XRD didasarkan pada suatu sampel
yang mempunyai bidang kristal. Suatu kristal memiliki bidang yang dibentuk oleh
atom-atom yang tersusun secara teratur. Difraks sinar-X yang disebabkan oleh
suatu bidang kristal tertentu ditandai dengan sudut difraks yang khas. Setiap
padatan yang mempunyal struktur kristal tertentu akan memiliki pola difraks
tertentu juga, sehingga struktur suatu padatan dapat diperkirakan berdasarkan pola
difraksinya. Teknik XRD digunakan untuk mengidentifikas fasa kristal dan
kristalinitas dari sampel (Leofanti, dkk., 1997). Pada penelitian ini dilakukan
analisis XRD pada sudut 20 antara 5°-40° untuk menentukan fasa sampel kaolin
dan metakaolin.

Pola difraks sinar-X dari K, M dan MS ditunjukkan pada Gambar 4.1. Pada
Gambar 4.1 menunjukkan bahwa puncak-puncak karakteristik kaolin muncul pada
pada 20 sebesar 12, 20-25° dan 35-40°. Hasll ini sesua dengan hasil yang
dilaporkan oleh Wang, dkk (2014) dimana puncak-puncak karakteristik dari
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kaolin muncul pada 20 sebesar 12° merupakan fase kaolinit, puncak di sekitar 20°
merupakan fase musgovit, puncak tinggi di sekitar 25° merupakan fase kaolinit

dan puncak di sekitar 35-40° merupakan fase musgovit dan kaolinit.
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Gambar 4.1 Pola Difraks sinar-X dari Kaolin (K), Metakaolin (M) dan
Metakaolin teraktivas asam sulfat (MS).

Transformas kaolin menjadi metakaolin diidentifikas dengan adanya puncak
karakteristik metakaolin pada 20 sekitar 27°. Kaolin teraktivas secaratermal pada
suhu 800°C menyebabkan pembentukan unit Al koordinat tetra dan penta lebih
reaktif dari unit AlOg dalam lembaran oktahedral kaolin (Lenarda, dkk, 2007).
Metakaolin teraktivas asam sulfat mempunyai karakteristik 26 yang lebih lebar
pada daerah 15-25°, sesuai yang dilaporkan oleh Nacimento, dkk.,(2011b) bahwa
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penambahan asam sulfat pada metakaolin dapat menyebabkan metakaolin bersifat
lebih amorf dan terjadi pelebaran puncak pada daerah 260 yaitu 15-25°. Disamping
itu, penambahan asam sulfat pada metakaolin menyebabkan pemutusan sebagian
kation AI®" yang berakibat munculnya sifat amorf pada materia tersebut
(Lenarda, dkk., 2007)

4.2.2 Spektroskopi InfraMerah (FT-IR)

Pada penelitian ini analisis FT-IR digunakan untuk mengidentifikas gugus
fungs pada kaolin dan metakaolin. Hasll FT-IR dari sampel K, M dan MS
ditunjukkan pada Gambar 4.2. Puncak utama gugus hidroksil dari kaolin teramati
pada bilangan gelombang 3500 cm™ dan puncak pada daerah 600-1150 cm™. Pada
metakaolin terdapat puncak utama pada daerah 600-1200 cm™. Perbedaan puncak
yang menonjol antara kaolin dan metakaolin yaitu pada 3500 cm™, dimana pada
metakaolin puncak pada daerah tersebut tidak muncul dan pergeseran puncak
pada 1112 menjadi 1090 cm™ serta puncak 1019 menjadi 1043 cm™. Puncak di
sekitar 690 cm™ pada kaolin terlihat tajam sedangkan pada metakaolin puncak
tersebut lebar. Sedangkan untuk metakaolin teraktivas asam sulfat (MS) memiliki
puncak relatif sama dengan metakaolin, M dan MS tidak dapat dibedakan secara
signifikan melaui spektroskopi FT-IR.

Berdasarkan Konan, dkk (2009) yang telah melakukan analisis FT-IR untuk
kaolin dan metakaolin, kaolin memiliki puncak karakteristik pada daerah 3000-
4000 cm™ yang merupakan vibrasi gugus hidroksil, daerah 1100 cm™ merupakan
vibrasi Si-O, puncak pada 1019 cm™ merupakan vibras Si-O-Si, 926 cm™
merupakan vibrasi Al-O-H dan puncak pada daerah 790-690 cm™ merupakan
vibrasi Si-O-Al. Puncak pada daerah 3000-4000 cm™ pada metakaolin tidak
muncul karena gugus OH pada kaolin hilang pada saat proses termal. Ciri khas
lain yang menandakan bahwa metakaolin telah terbentuk yakni perubahan besar
yang diamati pada intensitas, bentuk dan posisi puncak adsorps dalam kasus
metakaolin. Perlakuan terma menginduks deformas dari tetrahedral silika. Pada
metakaolin terjadi pergeseran puncak pada gugus Si-O dan Si-O-Si menjadi 1150
dan 1040 cm™ serta pada puncak 790 cm™ puncak menjadi lebar yang semula



intens dan runcing. Berdasarkan uraian tersebut dapat disimpulkan bahwa
metakaolin berhasil dipreparas.
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Gambar 4.2 Spektra FT-IR dari Kaolin (K), Metakaolin (M) dan Metakaolin
teraktivas asam sulfat (MS).
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Tabel 4.1 Identifikasi Puncak-puncak Serapan Hasil Preparas

Puncak Bilangan Gelombang (cm™) Serapan dari
Metakaolin Metakaolin | Metakaolin Gugus Fungs
(Konan dkk., 2014) | Hasll Teraktivas Sulfat

Preparasi Hasi| Preparasi
1 3620 3490 3490 Gugus OH
1111 1112 1112 Vibras ulur Si-O
3 1019 1019 1019 Vibras ulur Si-O-
S
920 920 920 Vibrasi Al-O-H
690 690 690 Vibras tekuk Si-
O-Al

4.2.3 Uji Keasaman

Uji keasaman sampel dilakukan dengan adsorps piridin. Pada penelitian
ini, jumlah sis asam dalam sampel ditentukan dengan melakukan evakuas
sampel pada suhu 400°C selama 4 jam, dilanjutkan adsorpsi piridpada suhu
kamar, serta desorpsi pada suhu 150°C selama 3 jam. Setelah proses adsorpsi-
desorps piridin terjadi, katalis didiamkan pada suhu kamar sambil terus dialiri
nitogen untuk mengeliminass molekul piridin yang terfisisorpsi, sehingga
terhindar dari adanya spectra yang tidak diinginkan pada daerah vibras piridin
yang terkemisorps. Jumlah piridin yang teradsorpsi diamati dengan teknik
spektroskopi inframerah pada daerah 1600-1400 cm™. Semakin banyak piridin
yang teradsorpsi, adsorbansi puncak yang muncul akan semakin tinggi pula,
sehingga katalis semakin menunjukkan sfta keasamannya. Pita adsorpsi daerah
piridin untuk uji keasaman metakaolin dan metakaolin teraktivas asam sulfat
ditunjukkan pada Gambar 4.3.

Hasil analisis FTIR-piridin pada Gambar 4.3 untuk metakaolin (M)
mempunyai tiga puncak utama antara 1400-1700 cm™. Puncak-puncak tersebut
muncul pada daerah 1456, 1489 dan 1541 cm™. Metakaolin teraktivas asam sulfat
(MS) mempunyai puncak yang hampir sama yaitu antara 1400-1700 cm™.
Puncak-puncak tersebut muncul pada daerah 1458, 1489 dan 1541 cm™. Molekul

piridin yang berinteraks dengan sis asam Brgnsted akan terprotonasi dan
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teradsorp pada bilangan gelombang inframerah spesifik antara 1540-1545 cm™.
Sementara itu, molekul piridin yang berinteraksi dengan sis asam Lewis akan
membentuk kompleks ikatan koordinasi. Interaks ini memunculkan pita serapan
pada daerah inframerah antara 1440-1452 cm™. Sedangkan pita disekitar daerah
1490 cm™ merupakan kombinasi dari asam Brgnsted dan Lewis yang berikatan
dengan piridin (Platon dan Thomson, 2003).

Absorbans (au)

MS

Bilangan gelombang (cm™)

Gambar 4.3 Spektra FTIR dari sampel M dan M S setelah adsorpsi piridin

Hasil yang sama juga dilaporkan Nascimento, dkk.,(2011b) pita adsorps disekitar
1446 cm™ dan 1546 cm™ berturut-turut menunjukan sis asam Lewis dan
Brensted. Sedangkan pita adsorpsi disekitar 1489 cm™ menunjukkan gabungan
jumlah dari sis asam Lewis dan Brgnsted. Adapun jumlah sis asam Lewis dan
Bransted dihitung dengan menggunakan persamaan yang merujuk pada Qani’ah
(2014) dan hasil yang didapatkan bahwa jumlah sisi asam Lewis dan Brgnsted
untuk M, sebesar 0,0027 mmol/g dan 0,0024 mmo/g, sedangkan jumlah sisi asam
Lewis dan Bransted untuk M S, sebesar 0,0031 mmol/g dan 0,0028 mmol/g.
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4.3 Reaks Esterifikas Minyak Goreng Bekas dengan Katalis M etakaolin

Reaks esterifikas dilakukan untuk membuat biodiesel dari minyak dengan
asam lemak bebas tinggi (FFA>1,0%) (Destianna, dkk., 2007). Minyak goreng
bekas yang digunakan pada penelitian ini memiliki kandungan FFA 3,072%,
untuk menghasilkan biodiesel perlu dilakukan reaksi esterifikasi. Penelitian
sebelumnya menyebutkan bahwa beberapa katalis asam heterogen yang telah
digunakan untuk reaks esterifikas antaralain AI-MCM-41 (Carmo, dkk., 2009),
metakaolin (Ortiz, dkk., 2011) dan metakaolin teraktivas H,SO, (Nascimento,
dkk., 2006). Pada pendlitian ini dilakukan reaks esterifikas minyak goreng bekas
dengan katalis M dan MS, dimana Al pada metakaolin berindak sebagai asam
lewis yang berperan dalam reaksi. Berdasarkan analogi mekanisme yang
diusulkan oleh Cirujano, dkk., (2014) ditunjukkan pad Gambar 4.4, reaks terjadi
melalui beberapa tahapan, yaitu: diawali dengan terbentuknya karbokation pada
karbonil asam lemak akibat serangan nukleufil metanol. Elektron pada karbonil
menyerang Al pada metakaolin sehingga OH pada metanol bermuatan positif.
Keadaan ini merupakan bentuk struktur yang tidak stabil sehingga distabilkan
oleh elektron dari oksigen pada OH asam lemak yang selanjutnya terjadi
pembebasan air. Metil ester dibentuk dari karbonil melalui pemutusan ikatan Al-
O.

N R R,
:?l).\\\ (lj (l)H
R-O-H + R-C-O\W‘A'l-o-g-o-m-o ~<—>M-0-ALQ;CR
O. .
R ‘OH
R,
OH
-H,0
M-O-AQ;C-R |\« 2~ 5 M-O-Al+R-C-OR
:OH

Gambar 4.4 Usulan mekanisme esterifikas dengan katalis metakaolin
(Cirujano, dkk., 2014).

Pada penelitian ini, reaks esterifikasi antara minyak goreng bekas dan
metanol dilakukan dengan rasio molar metanol/minyak, 20:1, 25:1, 30:1 dan 35:1.
Reaks ini dikataliss oleh metakaolin. Katalis asam dilarutkan terlebih dahulu






lebih besar dengan katalis metakaolin teraktivas asam sulfat, sesuai hasil
karakterisas dengan FT-IR Piridin, dimana metakaolin teraktivas asam sulfat

metakaolin teraktivas asam sulfat memiliki sis asam lebih besar dari metakaolin.

Gambar 4.6 Hasll titras biodiesel untuk uji FFA

4.4 Varias Kondis Reaks Esterifikas Minyak Goreng Bekas

Varias kondis reaks esterifikas dilakukan untuk mendapatkan yield metil
ester/biodiesel yang maksmum. Beberapa parameter kondis yang dilakukan
varias pada penelitian ini, antaralain konsentrasi rasio molar metanol:minyak dan
waktu reaks.
4.4.1 Pengaruh RasoMolar Minyak: M etanol

Varias raso molar methanol/minyak dilakukan pada reaks eseterifikas
dengan jumlah katalis, 3% berat dan suhu 160°C. Biodiesel yang dihasilkan dari
varias rasio metanol/minyak ditunjukkan pada Gambar 4.7.

Gambar 4.7 Biodiesel hasil esterifikas minyak goreng bekas.
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Moo, dkk., (2010) melaporkan bahwa raso molar metanol merupakan salah
satu parameter penting yang mempengaruhi konversi asam lemak bebas. Secara
teori, esterifikas membutuhkan satu mol metanol per mol asam lemak bebas.
Reaks esterifikas merupakan reaks reversibel, sehingga jumlah metanol yang
berlebih dapat menggeser kesetimbangan ke arah pembentukan ester. Persentase
konvers asam lemak bebas pada variasi rasio metanol/minyak ditunjukkan pada
Gambar 4.8. Konverss asam lemak bebas meningkat hingga 83,35% dengan
meningkatnya perbandingan molar metanol terhadap minyak sampa 30:1.
Peningkatan ini disebabkan oleh semakin banyaknya jumlah molekul metanol
sehingga laju reaks molekul minyak terhadap molekul metanol semakin
meningkat. Ketika rasio molar metanol terhadap minyak ditingkatkan menjadi
35:1, maka konversi asam lemak bebas turun menjadi 73,2%. Hasil kondis reaks
optimum dengan katalis metakaolin, selanjutnya diterapkan pada metakaolin
teraktivas asam sulfat dan menghasilkan FFA sebesar 93,34%. Hasil tersebut
lebih tinggi dibandingkan katalis metakaolin.

Gan, dkk (2012) melaporkan bahwa esterifikas asam lemak bebas dari
minyak jelantah menggunakan katalis asam heterogen menunjukkan peningkatan
konverss asam lemak bebas seiring dengan peningkatan rasio molar metanol
terhadap minyak. Peningkatan konversi dapat dijelaskan dengan menggunakan
prinsip Le Chatelier. Ketika konsentrasi metanol meningkat, maka kesetimbangan
ke arah produk juga meningkat, sehingga menghasilkan konversi akhir yang lebih
lebih tinggi dari asam lemak bebas menjadi metil ester. Selain itu, dari perspektif
massa, dengan meningkatkan rasio reaktan, viskositas dari campuran reaks
menurun. Hal ini dapat membantu pencampuran yang lebih baik antara reaktan
dan katalis yang meningkatkan lgju perpindahan massa dan akhirnya
menghasilkan konversi yang lebih tinggi.

Hasi| penelitian ini sesuai dengan penelitian yang dilaporkan oleh Lianhua,
dkk (2010), pada reaks esterifikas FFA yang tinggi dari Tung Oil dengan katalis
asam padatan menyebabkan terjadinya peningkatan konvers asam lemak bebas
dari konversi asam lemak bebas dari 84,95% menjadi 90,21% pada rasio molar
metanol/minyak, 4:1 ke 8:1. Ketika rasio molar minyak terhadap metanol sebesar

1:10, konversi asam lemak bebas menurun menjadi 84,9%. Konversi asam lemak
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bebas yang maksmum diperoleh dengan rasio molar metanol terhadap minyak
sebesar 8:1. Penurunan asam lemak bebas seiring dengan peningkatan jumlah
metanol. Hal ini disebabkan reaks esterifikasi merupakan reaks reversibel dan
metanol yang berlebih dapat meningkatkan kepolaran di dalam sistem reaks
sehingga reaksi berjalan Iebih lambat. Peningkatan rasio molar metanol terhadap
minyak menyebabkan air yang terbentuk semakin banyak sehingga dapat
mengurangi keasaman dari gugus hidroksil. Ketika rasio molar metanol minyak
terlalu tinggi, metanol yang berlebih akan menyebabkan penjenuhan sis aktif
katalis. Oleh karena itu, peningkatan rasio molar metanol minyak menghalangi
konvers asam lemak bebas terprotonas pada sis aktif (Shu, dkk., 2010; Yin,
dkk., 2012). Liu, dkk.,(2009) melaporkan bahwa metanol dapat berfungs sebagai
pengemulsi karena metanol yang berlebih menyebabkan viskositas campuran
meningkat sehingga menghambat pembentukan metil ester. Meskipun demikian,
hal ini ada batasannya, dimana pada titik tertentu, jumlah metanol yang berlebih
tidak mempunyai pengaruh yang signifikan pada yield yang dihasilkan. Oleh
karena itu, pada penelitian ini dapat mencapai kesetimbangan pada perbandingan
molar metanol terhadap minyak sebesar 30:1.

4.4.2 Pengar uh waktu reaks

Nascimento, dkk (2011a) melaporkan bahwa konvers meningkat ketika
waktu reaks ditingkatkan. Pada penelitian ini, semakin lama waktu yang
digunakan untuk bereaksi, konversi asam lemak bebas semakin tinggi. Pengaruh
waktu reaks esterifikas minyak goreng bekas terhadap konvers asam lemak
bebas ditunjukkan pada Gambar 4.9.

Konvers tertinggi diperoleh pada waktu 120 menit dengan rasio molar
methanol/minyak, 30:1 sebesar 83,35%. Hasil penelitian ini sesuai dengan yang
dilaporkan oleh Carmo, dkk (2009) yang telah melakukan reaks esterifikas asam
palmitat menggunakan katalis AI-MCM-41 menghasilkan konversi sebesar 67%
selama 1 jam dan konvers meningkat menjadi 79% selama 2 jam. Ortiz, dkk
(2011) mengatakan bahwa konversi maksimum limbah minyak jagung sebesar
92,5% selama 2 jam. Konversi menurun ketika waktu reaks 3 jam, menjadi 87%.
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Ketika konverss FAME maksimum telah mencapai waktu reaks yang panjang,
permukaan katalis ditutupi oleh minyak sehingga menonaktifkan katalis.

90 83.35
80
70.69 3.2
® 60 menit
= 90 menit
120 menit

Konvers Asam Lemak Bebas (%)

1:20 1:25 1:30 1:35

Perbandingan Molar Reaktan

Gambar 4.8 Pengaruh waktu reaks pada reaks esterifikass minyak goreng
bekas dengan katalis metakaolin pada suhu 160°C.

Konvers tertinggi diperoleh pada waktu 120 menit dengan rasio molar
metanol/minyak, 30:1 sebesar 83,35%. Peningkatan pada waktu 180 menit,
menyebabkan kadar FFA turun menjadi 75,36%. Hasil penelitian ini sesua
dengan yang dilaporkan oleh Carmo, dkk (2009) yang telah melakukan reaks
esterifikas asam palmitat menggunakan katalis AI-MCM-41 menghasilkan
konversi sebesar 67% selama 1 jam dan konversi meningkat menjadi 79% selama
2 jam. Ortiz, dkk (2011) mengatakan bahwa konversi maksimum limbah minyak
jagung sebesar 92,5% selama 2 jam. Konversi menurun ketika waktu reaks 3 jam,
menjadi 87%. Ketika konverss FAME maksmum telah mencapai waktu reaksi
yang panjang, permukaan katalis ditutupi oleh minyak sehingga menonaktifkan
katalis.
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4.5 AnalisisKar akteristik Biodiesel Minyak Goreng Bekas

Karakteristik biodiesel hasil reaks esterifikas yang akan ditentukan adalah
densitas dan jenis metil ester dari biodiesal. Jenis metil ester biodiesel ditentukan
menggunakan Gas Kromatografi (GC).

4.5.1 Densitas Biodiesel

Karakteristik biodiesel minyak goreng bekas yang dilakukan pada penelitian
ini adalah densitas. Densitas menunjukkan perbandingan massa persatuan volume,
karakteristik ini berkaitan dengan nilai kalor dan daya yang dihasilkan oleh mesin
diesel persatuan volume bahan bakar (Choi dan Reitz, 1999). Uji densitas dapat
diaplikasikan ke dalam pembelgaran menggunakan menggunakan piknometer
ditunjukkan pada Gambar 4.9.

Biodiesel minyak goreng bekas yang disintesis menggunakan katalis M
dengan waktu reaks selama 2 jam dan suhu 160°C dengan varias rasio molar
metanol/minyak, 20:1, 25:1, 30:1 dan 35:1 berturut-turut memiliki densitas
sebesar 0,881; 0,882, 0,880 dan 0,881 gram/cm® dan untuk biodiesel yang
dihasilkan dengan rasio 1:30, waktu reaks 2 jam dan suhu 160 °C menggunakan
katalis MS mempunyai densitas hampir sama dengan biodiesel yang dihasilkan
dengan katalis M, yaitu 0,880 gram/cm?® (Tabel 4.1).

Tabel 4.1 Densitas biodiesel minyak goreng bekas dengan varias rasio molar
minyak:metanol.

No. Rasio Molar Densitas
Metanol:Minyak (g/cm®)
1. 20:1 0,880
2. 25:1 0,882
3. 30%1 0,881
4, 30”1 0,881
5. 35:1 0,881
ASTM D 6751 0,860-0,90
SNI 04-7182 0,850-0,890

% atalisM dan PKatalisMS



Varias raso molar methanol/minyak tidak mempengaruhi densitas
biodiesel. Densitas biodiesel pada penelitian ini telah memasuki nilai standar
biodiesel berdasarkan ASTM D 6751 dengan range nilai densitas 0,860-0,90
g/cm® dan SNI 04-7182 pada range 0,850-0,890 g/cm®. Biodiesel minyak goreng
bekas yang telah diperoleh menggunakan katalis metakaolin dengan densitas
0,880 memiliki densitas yang hampir sama dengan biodiesel minyak goreng bekas
yang telah disintesis menggunakan katalis H-ZSM-5 (Chung, dkk., 2008).

Gambar 4.9 Pengukuran densitas dengan piknometer.

4.5.2 Uji nyala

Biodiesel yang dihasilkan kemudian di uji nyala. Hasll uji nyala dari
biodiesel ditunjukkan pada Gambar 4.10.

Gambar 4.10 Uji nyala biodiesd
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4.5.3 Analisis Jenis dan Kandungan Metil Ester

Biodiesel minyak goreng bekas ditentukan jenis kandungan metil esternya
melalui teknik GC. Area masing-masing puncak pada kromatogram GC yang
telah diperoleh, dapat digunakan untuk menentukan konsentrasi metil ester. Area
pada puncak sebanding dengan jumlah konsentras masing-masing metil ester.
Konsentras masing-masing metil ester pada sampel biodiesel dapat dihitung
menggunakan kurva kalibras yang dibuat dengan melakukan varias konsentrasi
masing-masing metil ester. Kromatogram biodiesel yang dihasilkan dari minyak
goreng bekas dengan katalis metakaolin 3% berat, rasio minyak:metanol 1:30,
waktu reaks 2 jam dan suhu 160°C ditunjukkan pada Gambar 4.11.

M Palmitat
16,020
' NLOleat

ﬂﬂﬂﬂﬂ
J

M stearat

21,126

M.Hepta-
dekanoat

18.926

Waktu retens (menit)

Gambar 4.11 Kromatogram biodiesel yang dihasilkan dari minyak goreng bekas
dengan katalis metakaolin 3% berat, rasio metano/minyak, 1:30,
waktu reaks 2 jam dan suhu 160°C.

Berdasarkan kromatogram GC pada Gambar 4.10 terdapat 7 jenis metil ester
penyusun biodiesel minyak goreng bekas antara lain metil laurat (t:10,029), metil
miristat (t:12,678), metil palmitat (t:16,020), metil heptadekanoat (t:18,926), metil
oleat (t:20,330), metil stearat (21,126) dan metil arakidat (27,016). Konsentrasi
metil paling tinggi pada biodiesel minyak goreng bekas tersebut yaitu metil
palmitat dengan konsentrasi 3,03644.10° mg/L. Pada penelitian, yield dengan
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katalis metakaolin sebesar 53% dan yield untuk metakaolin teraktivas sebesar
62%. Hasil yield ini menunjukkan bahwa aktivasi katalis dari metakaolin
teraktivasi lebih baik daripada metakaolin.

4.6 Lembar Kerja Praktikum

Reaks esterifikas disgikan daam Lembar Kerja Praktikum berbasis
laboratorium menggunakan strategi pembelgaran berbasis masalah dengan
capaian pembelajarn sebagai berikut:

1. Mampu mengkaji dan menyelesaikan masalah-masalah kualitatif dan
kuantitatif dalam sains kimia baik secaraindividual dan kelompok.

2. Mampu berfikir kritis dan empiris dalam mengkaji dan menyelesaikan
masalah dalam kehidupan sehari-hari.

3. Mampu mendemonstrasikan contoh reaks kimia dalam kehidupan sehari-hari.

4. Mampu mengidentifikas biodiesel yang terbentuk, memisahkan menggunakan
peralatan yang ada, dan menguji karakteristik biodiesel.

5. Mampu mengumpulkan data dan informasi, melakukan analisis dengan benar,
menggunakan bukti kualitatif dan kuantitatif untuk menyusun argumentasi
ilmiah dan mengambil keputusan yang tepat, serta mendokumentasikan dengan
detail dan sistematis.

6. Mampu mempresentasikan hasil yang diperoleh sesua dengan data dan
informasi yang sudah diolah.

Pada Lembar Kerja Praktikum ini terbagi menjadi tiga kegiatan pembelgaran,

yaitu:

1. Pada kegiatan belgjar 1 disgjikan sebuah permasaahan tentang krisis energi
dan penggunaam energi alternatif, dimana peserta didik dapat menganalisis
permasalahan tersebut. Permasahan tersebut bertujuan untuk mengkaitkan
materi yang akan digjarkan dengan kehidupan sehari-hari sehingga dapat
menggali kemampuan awal peserta didik. Tugas-tugas yang diberikan dalam
Kegiatan Belgjar 1, berupa mengkaji berbagai literatur tentang pembuatan
biodiesel bertujuan untuk melatih peserta didik berpikir kritis dan mandiri
sebelum pembelgjaran inti di mulai.
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2. Pada kegiatan belgjar 2 disgikan materi pembuatan biodiesel baik secra
esterifikas  maupun transesterifikasi. Peserta didik diharapkan dapat
menjelaskan konsep reaks esterifikasi dan transeterifikas. Kemudian, peserta
didik melakukan eksperimen esterifikas dengan bahan-bahan dan
permasalahan yang telah disediakan untuk masing-masing-masing kelompok.
Eksperimen tersebut bertujuan untuk menambah konsep esterifikas yang telah
diperoleh oleh peserta didik melalui studi literature.

3. Pada Kegiatan belgjar 3, peserta didik mengevaluas hasil praktikum dengan
menguji kadar asam lemak bebas, densitas, uji nyala, dan GC.

Pada akhir pembelgaran, pendidik mereview materi pembelgjaran dan

memberikan beberapa soal evaluas untuk masing-maisng individu.
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BAB S
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Pada penelitian ini, katalis metakaolin dan metakaolin teraktivasi asam sulfat
telah berhasil dipreparasi. Hasil pengujian keasaman katalis dengan metode FTIR
piridin menunjukkan bahwa katalis metakaolin memiliki sisi asam Lewis dan Brgnsted.
Hasil esterifikasi minyak goreng bekas dengan katalis metakaolin pada penelitian ini
menunjukkan bahwa pada kondisi rasio molar metanol/minyak. 30:1, waktu reaksi 2
jam dan suhu 160 °C dihasilkan konversi FFA paling besar yaitu 83,35%. Pada kondisi
reaksi yang sama metakaolin teraktivasi memiliki aktivitas yang lebih baik
dibandingkan metakaolin yaitu dengan nilai konversi FFA 93,34%. Karakteristik
densitas biodiesel minyak goreng bekas sesuai dengan standar ASTM D 6751 dan SNI
04-7182 yaitu 0,881 g/cm®. Kandungan utama biodiesel minyak goreng bekas yaitu
metil palmitat. Berdasarkan teknik GC diperoleh yield biodiesel pada reaksi kondisi
optimum dengan katalis metakaolin sebesar 53% dan katalis metakaolin teraktivasi
asam sulfat sebesar 62%. Data penelitian esterifikasi kemudian digunakan sebagai
indikator kinerja praktikum esterifikasi pada mata kuliah Dasar Kimia Organik.
Capaian pembelajaran pada mata kuliah Dasar Kimia Organik, yaitu mampu
mendemonstrasikan pengetahuan dan menerapkan prinsip dan konsep kimia. Lembar
Kerja Praktikum Reaksi Esterifikasi minyak goreng bekas dengan katalis asam
heterogen disusun dengan tujuan untuk membantu peserta didik memahami konsep

reaksi esterifikasi.
5.2 Saran

Saran untuk penelitian ini adalah perlu dilakukan optimasi reaksi dengan parameter

reaksi esterifikasi yang lain menggunakan katalis metakaolin teraktivasi asam sulfat.
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“Halaman ini sengaja dikosongkan”
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Alur Kerja
1.

2.

Lampiran 1

Preparasi Katalis Asam Heterogen

Preparasi Katalis Metakaolin

2 gram Kaolin

l— dilkalsinasi pada suhu 800°C selama 10 jam

Hasil

- Dianalisis dengan XRD dan FTIR serta
diuji keasmaannya dengan metode

adsorpsi piridin
A\ 4

Data

Preparasi Katalis Metakaolin Teraktivasi Asam Sulfat 4M

2 gram Kaolin

- dikalsinasi pada suhu 950°C selama 2 Jam

- diaktivasi dengan H,SO4 4M pada suhu 90°C
selama 1 jam

disaring menggunakan kertas saring

dioven pada suhu 120°C selama 12 jam
dikalsinasi pada suhu 450°C selama 2 jam

A 4

Hasil

- dianalisis dengan XRD dan FTIR serta diuji
keasamannya dengan metode adsorpsi piridin

A 4

Data
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Lampiran 2
Karakterisasi Katalis

1.XRD Metakaolin

Counts

¥aaln 300°'C+Pem ana=n 11am

200

100

Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
26.5027 269.68 0.0612 3.36048 100.00

2. XRD Metakaolin Teraktivasi Asam Sulfat
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Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]

5.6220 135.48 0.1673 15.72001 80.19

5.9942 96.10 0.1673 14.74466 56.88

7.9622 29.90 0.0502 11.10420 17.69
15.0980 11.24 0.2342 5.86828 6.66
16.0166 30.59 0.0836 5.53371 18.11
17.9373 28.00 0.1338 4.94527 16.57
18.5492 28.15 0.2007 4.78350 16.66
19.8192 46.48 0.5353 4.47974 27.51
22.0970 53.65 0.4015 4.02285 31.75
25.2860 42.70 0.2007 3.52226 25.27
26.6739 122.84 0.0669 3.34206 72.71
26.8759 116.90 0.0502 3.31739 69.19
31.2846 4.80 0.8029 2.85923 2.84
33.0082 11.29 0.8029 2.71376 6.68
35.6077 11.77 0.1338 2.52138 6.97
40.3773 6.56 0.3346 2.23387 3.88
42.3095 28.87 0.0612 2.13446 17.09
42.6020 19.35 0.1004 2.12223 11.46
43.9694 17.04 0.1338 2.05935 10.09
45.9927 38.96 0.4015 1.97336 23.06
47.2664 18.50 0.1673 1.92311 10.95
48.2550 10.54 0.2007 1.88600 6.24
48.8702 14.44 0.1004 1.86369 8.55
50.1470 18.02 0.0836 1.81919 10.67
54.3784 8.75 0.1673 1.68721 5.18
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4. FTIR-Metakaolin Teraktivasi Asam Sulfat
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5. Uji Keasaman Katalis Metakaolin dengan FT-IR Piridin

Massa | Luas disk s . Jumlah
Jenis sisi | Range bilangan Jumlah ..
sampel sampel asam elomban Luas Asam Sisi Lewis sisi
(gr) (cm®) 5 5 Brensted
0.0114 0.785 | Lewis 1433-1458 0.55913664 0.0027
0.785 | Brgnsted | 1540-1561 0.642430978 0.0024

Perhitungan Jumlah Sisi Asam dari Katalis Metakaolin

Jumlah sisi asam (mmo/g) = zx—x; x107

Koefisien asam Lewis (k) = 1,42 cm.mmol™

Koefisien asam Bransted (k) = 1,88 cm.mmol™

B = Luas puncak pita Bronsted atau Lewis (cm™)
L = Luas disk sampel (cm?)

g = Berat disk sampel (gr)

Diketahui :

B Lewis = 0,55913664 cm™
B Brensted = 0,642430978 cm™
L = 0,785 cm®
Massa sampel = 0,0114 gram
Ditanyakan : a) Jumlah Sisi Asam Lewis
b) Jumlah Sisi Asam Brgnsted

Jawab:
0,55913664 x 0,785

1,42x 0,114

x 107

Jumlah Sisi Asam Lewis (mmol/g) =

0,43892 5
70,16188

=0,0027 mmol/g

0.642430978x 0,785

3
1,88x0,114 x10

Jumlah Sisi Asam Brgnsted =

0,5043 5
70,21432

=0,0024 mmol/g

74




6. Uji Keasaman Katalis Metakaolin Teraktivasi Asam Sulfat dengan FT-IR Piridin

Massa | Luas disk s . Jumlah
Jenis sisi Range bilangan Jumlah ..
sampel sampel asam elomban Luas Asam Sisi Lewis sisi
(er) (cm?) g g Bronsted
0.0114 0.785 Lewis 1433-1458 0.634487599 0.0031
0.785 Bronsted 1540-1561 0.765746373 0.0028

Perhitungan Jumlah Sisi Asam dari Katalis Metakaolin Teraktivasi Asam Sulfat

Jumlah sisi asam (mmo/g) = ix—x; x 107

Koefisien asam Lewis (k) = 1,42 cm.mmol™

Koefisien asam Brgnsted (k) = 1,88 cm.mmol™

B = Luas puncak pita Bronsted atau Lewis (cm™)
L = Luas disk sampel (cm?)
g = Berat disk sampel (gr)

Diketahui : B Lewis = 0,634487599 cm™
B Brgnsted = 0,765746373 cm™
L = 0,785 cm®
Massa sampel = 0,0114 gram
Ditanyakan : a) Jumlah Sisi Asam Lewis
b) Jumlah Sisi Asam Brgnsted

Jawab:

0,634487599 x 0,785

Jumlah sisi asam Lewis (mmol/g) =
1,42x 0,114
0,4981 .
= x 107
0,16188
=0,0031 mmol/g
. 0,765746373 x 0,785 3
Jumlah Sisi Asam Brgnsted= x10

1,88x 0,114

=0,0028 mmol/g
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Lampiran 3

Esterifikasi Minyak Goreng Bekas dengan Katalis Asam Heterogen

1.  Preparasi Minyak Goreng Bekas

Minyak Bekas

- Ditambahkan dengan air, perbandingan 1:1

- Dipanaskan hingga air berkurang ¥ dari
volume awal

- Dipisahkan dengan corong pisah

- Disaring untuk menghilangkan kotoran

- Dipanaskan untuk menghilangkan air

2. Menguji Kandungan Asam Lemak Bebas (ALB)

10 gram minyak

- Dipanaskan pada suhu 100°C
selama 5 menit
- ditambahkan

25 ml Isopropanol dinetralkan dengan
NaOH 0,1 N dan ditambah dengan
indikator Phenolptalein

- Dititrasi dengan NaOH 0,1N

A 4

Hasil
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3.

Membuat Metil Ester Melalui Reaksi Esterifikasi

10 gram minyak

- ditambahkan metanol dengan rasio
metanol/minyak, 20:1, 25:1, 30:1, dan
35:1

- ditambahkan katalis heterogen sebesar
3% berat katalis

- dimasukkan ke dalam autoklaf dan di
oven pada suhu 160°C. Waktu yang
digunakan adalah 60 menit, 90 menit,
dan 120 menit.

Campuran produk terdiiri dari 3 lapisan, yaitu
lapisan atas: sisa metanol, lapisan tengah:
biodiesel, dan lapisan bawah: sisa katalis

- dipisahkan dari katalis

Campuran produk terdiiri dari 2 lapisan, yaitu
lapisan atas: sisa metanol dan lapisan bawah:
biodiesel

l— ditambah dengan n -heksana

Campuran produk terdiri dari 2 lapisan, yaitu
lapisan atas: biodiesel dan lapisan bawah:
sisa metanol

l— dipisahkan dengan metanol

- diuapkan
Biodiesel
- dianalisis
v v l
Penentuan Konversi Densitas dan uji nyala Gas Chromatography
FFA
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Titrasi Asam Basa Untuk Menentukan Kadar Asam Lemak Bebas
. Pembuatan Larutan NaOH 0,1N
Mr NaOH =40 g/mol
Mr H,C,04.2H,0 =126
NaOH 0,IN — 0,1M
nNaOH=MxV
=0,1x0,5
= 0,05 mol

Massa NaOH = n x Mr NaOH

= 0,05 x 40

=2 gram
Untuk membuat larutan NaOH 0,1N maka 2 gram NaOH dilarutkan ke dalam 500 ml
air. Kemudian distandarisasi dengan H,C,0,4.2H,0 0,05N.
H,C,0,4.2H,0 0,05N — 0,025M
n H,C;04.2H,0 =M x V

=0,025x0,11
= 0,0025 mol
Massa H,C,04.2H,0 = n x Mr H,C,04.2H,0
=0,0025 x 126
=0,315 gram

Titrasi H,C,0,4.2H,0 0,05N oleh NaOH 0,1N, maka V NaOH yang diperlukan adalah

sebagai berikut :

2,45+2,5+2,4
3

=2,45ml
V NaOH x N NaOH =V H,C,04.2H,0 x N H,C,04.2H,0
2,45 ml x NNaOH =5mlx0,05N
N NaOH = 0,102N

V NaOH rata-rata =
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5. Perhitungan bahan-bahan sebelum digunakan untuk reaksi esterifikasi minyak

goreng bekas dengan rasio minyak:metanol sebesar 1:30 dan suhu 160°C selama

2 jam.
Massa minyak =10 gram
Mol minyak = %
=0,0391
Mol metanol = ? x 0,0391
=1,173
Massa Metanol = n x Mr CH,O
=1,173x 32
= 37,5536
Volume = 2'77’22
= 47,41 ml

: 3
Berat katalis (3%) = TooX 1 gram

=0,03

6. Konversi Asam Lemak Bebas (ALB) dari minyak goreng bekas

Berat minyak =1,005
V NaOH =12ml
N NaOH =0,IN

Mr C16H3,0, (asam palmitat) = 256

1.2x 0,1x256 100%
X
1,005 1000

= 3,057

%ALB =

7. Konversi Asam Lemak Bebas tanpa katalis
Berat Minyak = 1,005 gram
V NaOH = 0,94 ml
N NaOH =0,1IN
Mr C16H3,0, (asam palmitat) = 256
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0,94x 0,1x25,6

%ALB =
1,005
= 2,394
Konversi ALB = — 244l etelah reaksiy 1004
ALBawal
_ 3,057—-2,394 % 100%
3,057
=21,69%
Data Konversi Asam Lemak Bebas untuk Variasi Rasio Molar Reaktan dan waktu
Waktu Rasio Molar Volume NaOH Rata-rata Konversi
Reaktan (mL) volume NaOH | Asam Lemak
1 2 3 (mL) Bebas (%)
60 menit 1:20 095| 1,05 | 0,9 0,967 19,42%
1:25 0,7 0,8 0,9 0,8 33,33%
1:30 065| 0,65 | 0,7 0,67 44 17%
1:35 0,75 0,8 | 0,75 0,77 35,83%
90 menit 1:20 0,77 | 0,78 | 0,78 0,78 34,68
1:25 0,48 | 0,49 | 05 0,49 58,97
1:30 04 | 042 | 04 0,41 66,5%
1:35 0,52 | 0,54 | 0,56 0,54 54.78%
120 menit 1:20 0,55 1| 0,56 | 0,57 0,56 53,1%
1:25 0,36 | 0,35 | 0,35 0,35 70,69%
1:30 0,2 0,2 | 0,21 0,20 83,35%
1:35 0,32 | 0,31 | 0,32 0,31 73,20%

8. Konversi Asam Lemak Bebas dari katalis Metakaolin dengan rasio molar
metanol/minyak sebesar 30:1 selama 120 menit
Berat minyak = 1,005 gram
V NaOH = 0,20 mL

N NaOH =0,1N

0,2 X0,1x25,6
1,005

= 0,509

. 3,057-0,509
Konversi = —— x100%
3,057

% ALB =

= 83,35%
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Konversi Asam Lemak Bebas dari katalis Metakaolin dengan rasio molar
metanol/minyak sebesar 30:1 selama 120 menit

Berat minyak = 1,005 gram

V NaOH = 0,30 mL

N NaOH =0,1N

0,30 X0,1x25,6
1,005

= 0,764

% ALB =

. 3,057-0,764
Konversi = —— x100%
3,057

=75,0111%

. Konversi Asam Lemak Bebas dari katalis Metakaolin Teraktivasi H,SOy4
dengan rasio molar minyak:metanol sebesar 1:30 selama 120 menit

Berat minyak = 1,005 gram

V NaOH = 0,08 mL

N NaOH = 0,1N
% ALB = 0,08 X0,1x25,6
1,005

=0,2034

) ,057—0,203
Konversi = 3057-0,2034 x100%

3,057
=93,34%

. Densitas biodiesel dengan rasio molar minyak metaanol, 1:30, dengan waktu 2
jam dan suhu 160°C

Massa piknometer (m1) = 15,874 gram

Volume piknometer (v) = 10,364 cm®

Massa piknometer berisi biodiesel (m2) = 24,996

m2-m1 _24,996—15,874
© 10,364

Densitas = =0,881

. Yield Biodiesel menggunakan Kkatalis Metakaolin, dengan rasio molar
minyak:metanol sebesar 1:30, waktu 2 jam, 160°C
massa minyak = 10,0047 gram

Konsentrasi biodiesel sebesar 494887,3 mg/L maka :
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13.

Konsentrasi total hasil biodiesel hasil GC = 0,494887 g/ml
Massa biodiesel yang terbentuk = 9,4036 g

Massa jenis biodiesel = 0,88 g/ml

massa biodiesel _ 9,4036
T " 0,88

Volume Biodiesel = =10,7 ml

Masssa biodiesel hasil GC = konsentrasi biodiesel hasil GC x volume

= 0,494887 x 10,7
=5,2952 gram
Yield Biodiesel = 222Z x 100%
10,0047

=52,93%

Yield Biodiesel menggunakan katalis Metakaolin Teraktivasi Asam Sulfat,
dengan rasio molar minyak:metanol sebesar 1:30, waktu 2 jam, 160°C

massa minyak = 10,0047 gram

Konsentrasi biodiesel sebesar 568697,8 mg/L maka :

Konsentrasi total hasil biodiesel hasil GC = 0,568697 g/ml

Massa biodiesel yang terbentuk = 9,6347 g

Massa jenis biodiesel = 0,88 g/ml

.. massabiodiesel 9,6347
Volume Biodiesel = - = oss - 10,95 mi

Masssa biodiesel hasil GC = konsentrasi biodiesel hasil GC x volume

= 0.568697 x 10,95
= 6,227 gram
vield = 2227y 100%
10,0047
= 62.27%
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HASIL GC DENGAN KATALIS METAKAOLIN

FID1 A (NUNGKY-T\160-2J3%.D)

Norm. 7
4000 é
3500 é
3000 é
2500 é
2000 é

1500 é

1000 é

500 -]

:

9:336—M.Oleat

21.126 - M.Stearate

27.016 - M.Arachidate

18.926 - M.Heptadecanoate

12.678 - M.Myristate

10.029 - M.Laurate

0]
0

10 15 20 25 mi

Data File C:\HPCHEM\1\DATA\NUNGKY-T\160-2J3%.D Sample Name: 160C-

2JAM-3%

Instrument 1 8/4/2015 2:39:03 PM
INNOWAX-1uL DIRECT

Injection Date : 8/4/2015 2:07:32 PM

Sample Name : 1:30-2JAM-3%M Location Vial 1

Acqg. Operator : Inj 1

Acqg. Method : FAMEINOX.M

Analysis Method : C:\HPCHEM\1\METHODS\FAMEINOX.M

Last changed : 8/4/2015 2:38:56 PM

(modified after loading)

RetTime Type Area Amt/Area Amount Grp Name
[min] [PA*s] [ (mg/L)]

------- |- || = |
5.091 - - - M.Hexanoate
6.381 - - - M.Octanoate
7.699 - - - M.Nonanoate

10.029 BV + 4012.985 1.55883 6255.56560 M.Laurate

12.678 BP + 2825.523 1.43071 4042.52619 M.Myristate
16.020 PB + 2.43834e5 1.24529 3.03644e5 M.Palmitate
18.926 VWV + 551.7285 1.303127 718.97241 M.Heptadecanoate
20.330 PV 4+ 3.55324e5 4.83165e-1 1.71680e5 M.Oleat

21.126 VB + 2.68710e4 3.18045e-1 8546.24268 M.Stearate
27.016 VB + 60.62005 0.00000 0.00000 M.Arachidate
Totals : 4.948873e5
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HASIL GC DENGAN KATALIS METAKAOLIN TERAKTIVASI ASAM SULFAT 4M
FID1 A (NUNGKY02\3%1-30.D)

Norm. ]

5000

15.910 - M.Palmitate
20.146 - M.Oleate

4000 —
3000 —

2000 —

20.928 - M.Linoleate

1000 —

19.334 - M.Heptadecanoate
22.872 - M.Stearate
26.767 - M.Arachidate

85076

-1 710.039

Data File C:\HPCHEM\1\DATA\NUNGKY02\3%1-30.D Sample Name: 3%-1:30-100c
Instrument 1 8/12/2015 11:59:39 AM
INNOWAX-1uL DIRECT

Injection Date : 8/12/2015 11:11:30 AM

Sample Name : 1:30-2JAM-3%MS Location : Vial 1

Acqg. Operator : Inj : 1

Acg. Method : FAMINNOX.M

Analysis Method : C:\HPCHEM\1\METHODS\FAMINNOX.M

Last changed : 8/12/2015 11:59:37 AM

(modified after loading)
RetTime Type Area Amt/Area Amount Grp Name
[min] [PA*s] [ (mg/L) ]

——————— e sl [l e Al Bttt
5.091 - - - M.Hexanoate
6.481 - - - M.Octanoate
7.399 - - - M.Nonanoate

10.801 - - - M.Laurate

13.722 - - - M.Myristate
15.910 PB + 2.62367e5 1.245209 3.26703e5 M.Palmitate
19.334 VP + 381.5388 1.305637 498.1513 M.Heptadecanoate
20.146 VV + 4.48162e5 4.8317e-1 2.16540e5 M.Oleate

20.928 VB + 7.82527e4 3.18919%e-1 2.49563e4 M.Linoleate
22.872 PP + 33.04778 0.00000 0.00000 M.Stearate
26.767 BB + 71.89524 0.00000 0.00000 M.Arachidate
Totals : 5.686978e5
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Kurva Standar FAME

[ 1 M.lLaurate, FID1 A 1 M.Myristate, FID1 A
Area = 0.66257873*Amt -131.81937 [ 1 Area=0.71335568*Amt -58.236498
Area "I pel. Res%(5): -21.210 Area | pel. Res%(5): -5.384
3500 1
3000 7
2500
2000
1500
1000
500 ]
0 - Correlation: 0.99600 0] Correlation: 0.99891
T T T T T T T T T T T i T T T T T T T
0 2000 Amount[(mg/L)] o] 2000 Amount[(mg/L.
1 M.Palmitate, FID1 A [ ] M.Heptadecanoate, FID1 A
‘ Area = 0.80376014*Amt -222.92928 [ ] Area=0.77071299*Amt -2.3928794
Area JRel. Res%(5): -8.416 Area JRel. Res%(5): 7.620
5000 - 4000 3
] 3500
4000 4 3000 E
] 2500
3000 — ]
] 2000
2000 1500 -
] 1000
1000 500
1 0 Correlation: 0.99867
0 — Correlation: 0.99549 \ \ ‘ I ‘ ‘ ‘ ‘ : ‘
1 . T . . T . . . ‘ . 0 2000 Amount[(mg/L
0 2000 4000  Amount[(mg/L)]

l:l M.Stearate, FID1 A
Area = 3.13121664*Amt +111.06564

L

Area | .
Area {Rel. Res%(5): -10.690 Rel. Res%(5): -4.361

12000 |

0 Correlation: 0.99898 0+ Correlation: 0.99847

L ‘ ‘ ‘ ‘
4000 Amount[(mg/L})] 0 2000 Amount[(mg/L
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