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Preparasi katalis padat K,O/C telah berhasil disiapkan dengan mengimpregnasi K,CO;
pada permukaan karbon aktif sekam padi selama 6 jam. Campuran tersebut dikalsinasi
pada suhu 300 °C selama 3 jam hingga terbentuk K,O/C. Tujuan penelitian ini adalah
untuk menginvestigasi kinerja katalis K,O/C dalam proses transesterifikasi minyak biji
kemiri sunan menjadi biodiesel. Karbon sekam padi (C) dipersiapkan dengan proses
pirolisis sekam padi, dilanjutkan dengan proses aktivasi untuk mendapatkan karbon
sebagai penyangga berpori. Katalis K,O/C dikarakterisasi dengan Scanning Electron
Microscopy (SEM) dan Energy-Dispersive X-ray (EDX). Hasil analisa EDX menunjukkan
bahwa komposisi katalis didominasi oleh karbon (C) dan kalium (K). Fasa aktif K,O
terdistribusi pada permukaan karbon aktif secara merata. Katalis K,O/C yang dihasilkan
digunakan dalam reaksi transesterifikasi minyak kemiri sunan menggunakan reaktor
batch. Yield biodiesel tertinggi dicapai hingga 98,68% ketika menggunakan katalis 4%
terhadap minyak, loading K,CO; pada karbon aktif 0,5% berat, waktu reaksi 90 menit,
serta rasio molar metanol terhadap minyak 8:1. Katalis K,O/C sangat berpotensi untuk
dikembangkan selanjutnya sebagai salah satu katalis padat untuk mengkonversi minyak
nabati menjadi biodiesel.

ABSTRACT

Keywords:

solid catalyst;
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K>0/C solid catalysts were succesfully prepared by impregnating K,COj; on the surface
of rice husk activated carbon. The mixture was calcined at 300 °C for 3 hours to produce
K,O/C. The purpose of this study was to investigate the performance of the K,O/C
catalyst through the transesterification of Reutealis trisperma oil into biodiesel. The
activated carbon was prepared by pyrolysis of rice husk, followed by activation process
to obtain porous activated carbon. K,O/C catalysts were characterized by scanning
electron microscopy (SEM) and Energy-dispersive X-ray (EDX). The composition of the
catalyst is dominated by carbon (C) and potassium (K). The active phase of K;O was
evenly distributed over the surface of activated carbon. K,O/C catalyst was used in the
transesterification reaction of Reutealis trisperma oil in a batch reactor. The highest
yield of biodiesel reached up to 98.68%, at a K,COj; of 0.5, using 4% catalyst to oil,
reaction temperature of 65 °C, 90 minutes, and methanol to oil ratio of 8:1. K,O/C
catalyst has a high potential to be further developed as one of promising solid catalysts
in conversion of vegetable oil into biodiesel.
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1. Pendahuluan

Seiring dengan kekurangan sumber bahan bakar dan
meningkatnya emisi polutan yang disebabkan oleh
pembakaran bahan bakar fosil, banyak penelitian telah
diarahkan pada eksploitasi bahan bakar alternatif
terbarukan (Boonyuen et al., 2018; Husin et al., 2018Db).
Di antara berbagai bahan bakar alternatif, biofuel
(khususnya biofuel cair misalnya, bioetanol, biobutanol
dan biodiesel), telah banyak menarik perhatian para
peneliti sebagai bahan bakar yang paling prospektif
untuk aplikasi di sektor transportasi (Abedin et al., 2016;
Aboelazayem et al., 2018; Husin et al., 2018a; Husin et
al., 2013). Hal ini karena sumber energi biofuel mampu
menyalakan mesin dengan mudah dan jauh lebih sedikit
mengeluarkan emisi berbahaya seperti: SOx, HC, dan
CO dibandingkan dengan bahan bakar fosil (Abdullah et
al.,, 2017; Aboelazayem et al., 2018; Farooq et al.,
2018).

Biodiesel, sebagai sumber energi alternatif yang
potensial, telah menarik perhatian besar dalam beberapa
tahun terakhir (Akinfalabi et al., 2017; Ong et al., 2019).
Namun, tingginya biaya  produksi  biodiesel
dibandingkan dengan bahan bakar diesel yang berbasis
minyak bumi masih membatasi pengembangannya.
Penggunaan jenis katalis dan proses yang digunakan
memberi kontribusi terhadap tingginya biaya produksi
reaksi transesterifikasi (Granados et al., 2007; Zuhra et
al., 2015). Proses pembuatan biodiesel saat ini umumnya
menggunakan katalis basa kuat homogen atau asam kuat
karena memiliki aktivitas dan konversi yang tinggi.
Kekurangan dari proses homogen antara lain:
pemisahan katalis dan pemurnian produk lebih lama dan
menghasilkan limbah cair yang lebih banyak. Hal ini
tentunya membutuhkan biaya produksi yang lebih tinggi
(Borges and Diaz, 2012). Untuk mengurangi produksi
limbah cair dan biaya produksi dari proses homogen,
penelitian ini menggunakan katalis padat sistem
heterogen (Sy et al.,, 2019). Keuntungan penggunaan
proses heterogen, antara lain: katalis dapat dipisahkan
lebih mudah dari campuran reaksi dengan cara
penyaringan atau sentrifugasi. Disamping itu, katalis
padat juga dapat digunakan kembali untuk beberapa kali
proses reaksi. Selain itu, katalis ini kurang korosif, lebih
aman, dan lebih ramah lingkungan (Islam et al., 2015).

Pada skala laboratorium, beberapa katalis heterogen,
seperti CaO dari cangkang kerang, K,0/zeolite, dan Na-
loaded NbOPO, (Hu et al.,, 2011; Sy et al., 2019;
Fitriana et al., 2018) telah dikembangkan untuk aplikasi
proses produksi biodiesel. Sayangnya, sintesis katalis
heterogen yang sangat aktif bersifat kompleks, berbiaya
mahal dan membutuhkan keterampilan khusus untuk
tahap operasi produksi. Oleh karena itu, hal ini
merupakan tantangan besar untuk mengeksplorasi
katalis basa padat ideal yang efektif, murah, dan ramah
lingkungan untuk dapat digunakan dalam proses
produksi biodiesel sangat prospektif (Endut et al., 2017).

Untuk mengatasi masalah tersebut, pemanfaatan
garam kalium karbonat (K,CO;) komersial yang dapat
disubstitusi dengan karbon aktif dari sekam padi sebagai
katalis padat menjadi pilihan baru sebagai alternatif
untuk produksi biodiesel dari minyak kemiri sunan.
Pada tahun 2019, group ini telah melakukan reaksi
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transesterifikasi minyak kemangi menjadi biodiesel
dengan menggunakan katalis CaO dari cangkang kerang
yang dikalsinasi pada suhu 800 °C. Penelitian
menunjukkan bahwa yield biodiesel mencapai 96,7% di
bawah kondisi reaksi optimal dengan konsentrasi katalis
dan waktu reaksi masing-masing 6% berat dan 3 jam
(Zaki et al., 2019).

Pada penelitian ini, K,CO; dideposisi pada
permukaan karbon aktif dari limbah sekam padi
merupakan solusi yang tepat untuk memperoleh katalis
padat untuk reaksi transesterifikasi minyak nabati proses
heterogen. Karbon aktif sangat efisien digunakan
sebagai penyangga katalis karena memiliki luas
permukaan yang tinggi (Asnawi et al., 2019). Selain itu,
bahan baku sekam padi juga tersedia melimpah di
daerah Aceh maupun Indonesia. Di Aceh, misalnya,
diperkirakan produksi tahunan sekam padi lebih dari 5
juta ton pada tahun 2018.

Dewasa ini, sebagian besar limbah sekam padi hanya
dibakar dan dibuang ke ladang tanpa perlakuan awal.
Dalam jumlah kecil, sekam padi telah dikonversi
menjadi karbon aktif sebagai adsorben berbiaya rendah
untuk mengekstraksi ion logam dalam limbah (Maliki et
al., 2019). Komposisi organik arang sekam padi
terutama terdiri dari karbon sekitar 95%, yang dapat
digunakan sebagai pengangga K,O. Senyawa K,COj;
yang dipadu pada permukaan karbon aktif sekam padi
dapat diubah menjadi K,O/C sebagai fasa aktif setelah
proses kalsinasi pada suhu 300 °C. Oleh karena itu,
K,0/C dimungkinkan untuk digunakan sebagai katalis
padat berbiaya rendah untuk proses produksi biodiesel.
Belum banyak literatur yang melaporkan tentang katalis
padat kalium oksida yang disangga pada karbon dari
limbah sekam padi (K,O/C).

Bahan baku minyak yang digunakan dalam penelitian
ini adalah minyak kemiri sunan (Reutealis trisperma),
seperti pada Gambar 1. Reutealis trisperma telah diakui
memiliki potensi besar untuk produksi biodiesel karena
minyaknya mengandung racun, sehingga tidak dapat
digunakan sebagai minyak makan atau pangan lainnya.
Kandungan minyak kemiri sunan mencapai 45-55% dari
biji, memiliki bilangan asam 2,4-6,3 mg KOH/g minyak.

Gambar 1. Buah, biji, dan minyak kemiri sunan

Komposisi minyak kemiri sunan terdiri dari: asam
miristat, asam palmitat, asam stearat, asam oleat, asam
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linoleat, asam linolenat dan jejak asam lainnya.
Kandungan asam tertinggi adalah  asam palmitat
(16,93%), oleat (38,63%) dan linoleat (35,06%)
(Ritonga and Giovani, 2016).

Penelitian ini bertujuan untuk mengeksplorasi
efektivitas penggunaan katalis padat K,O/C pada proses
katalitik produksi biodiesel dari minyak kemiri sunan.
Katalis dianalisis menggunakan SEM dan EDX untuk
mengkarakterisasi struktur mikro dan komposisi katalis.
Kinerja  Kkatalitik  dievaluasi melalui reaksi
transesterifikasi minyak kemiri sunan dan metanol.
Pengaruh variabel loading K,CO; dan jumlah
perulangan penggunan katalis terhadap yield biodiesel
telah diselidiki.

2. Metodelogi
2.1. Waktu, tempat, bahan dan peralatan

Penelitian ini dilakukan sejak bulan Januari sampai
April 2020. Kegiatan utama penelitian dilaksanakan di
Laboratorium Teknik Reaksi Kimia dan Katalisis,
Jurusan Teknik Kimia, Universitas Syiah Kuala, Banda
Aceh, Indonesia.

Sekam padi diperoleh dari limbah penggilingan padi
kilang padi di Kabupaten Aceh Besar. Bahan-bahan
kimia: K,COj3, metanol 99,5%, asam fosfat, HCL 37%,
NaOH, phenolphtalein, dan air demineralizer dibeli dari
PT Gemilang Sukses, Medan, Sumatera Utara Indonesia.
Semua reagent bahan kimia memiliki grade dari Merck,
Jerman. Sekam padi sebelum digunakan diaktifkan
terlebih dahulu menjadi karbon aktif.

Penelitian ini menggunakan beberapa alat antara lain:
labu leher-3 dan acsessories, hot plate, labu pemisah,
corong pemisah, oven pemanas, pH meter, termometer,
dan seperangkat alat gelas penunjang penelitian. Minyak
kemiri sunan diperoleh dari Perusahaan perkebunan
kemiri sunan di Bogor, Indonesia. Minyak kemiri sunan
memiliki bilangan asam 2,4 mgKOH/g. Sebelum
digunakan minyak diesterifikasi terlebih dahulu untuk
menurunkan bilangan asam hingga lebih kecil dari 1%.

2.2. Preparasi karbon aktif sekam padi

Mekanisme preparasi katalis K,O pada karbon aktif
sekam padi seperti ditampilkan pada Gambar 2.

Proses Impregnasi Katalis padat
Pirolisis K>CO5pada K,Q/Carbon
sekam padi Karbon al[dif

|

Gambar 2. Skematik preparasi katalis K,O pada karbon
aktif sekam padi

Tahap pertama, sekam padi dicuci untuk
menghilangkan kotoran yang tersisa. Selanjutnya, sekam
padi dikeringkan dalam oven selama 24 jam pada suhu
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80 °C untuk mengurangi kadar air. Sekam padi yang
telah kering dipirolisis pada 400 °C selama 30 menit
untuk proses karbonisasi. Kemudian karbon dipirolisis
lanjut pada 650 °C selama 1,5 jam untuk proses aktivasi.
Karbon aktif sekam padi dihancurkan menjadi 20-80
mesh untuk mendapatkan ukuran yang seragam (Maliki
et al., 2019). Karbon aktif selanjutnya digunakan sebagai
penyangga K,O sebagai fasa aktif katalis K,O/C.

2.3. Preparasi katalis K,0/C

Katalis padat K,O/C disiapkan dengan metode
impregnasi. Sumber kalium digunakan senyawa K,COj;
komersial. Rasio berat K,COj; terhadap karbon sekam
padi (C) divariasi, yaitu: 0,1; 0,2; 0.3; 0.4; 0.5 dan 0,6
Senyawa K,COj; dilarutkan dalam beaker glass berisi air
demineralizer hingga larut. Larutan dicampur dengan
karbon sekam padi selama 6 jam pada suhu kamar.
Campuran selanjutnya dipanaskan dalam oven selama
12 jam. Powder selanjutnya dikalsinasi pada suhu 300
°C selama 3 jam untuk penyusunan fasa aktif dan
stabilitas mekanik (Hasfita and Husin, 2013; Mardian et
al., 2018). Setelah didinginkan, katalis disimpan dalam
desikator.

2.4. Karakterisasi katalis

Untuk mendeteksi morfologi dan komponen kimia
katalis, sebagian sampel dilakukan karakterisasi.
Identifikasi morfologi K,O/C menggunakan metode
Scanning Electron Microscopy, SEM (Model JSM-
6700F, JEOL). Sedangkan untuk mengkonfirmasi
komponen kimia katalis dilakukan dengan metode
Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (EDX).
Pengukuran SEM dan EDX dilakukan di Laboratorium
SEM Polri Jakarta.

2.5. Reaksi transesterifikasi minyak Kkemiri sunan
menjadi biodiesel

Reaksi transesterifikasi minyak kemiri sunan dan
metanol menggunakan katalis berbasis kalium yang
disangga pada karbon aktif (K,O/C). Minyak kemiri
sunan 50 g dan katalis sebanyak 4% dari berat minyak
dimasukkan ke dalam reaktor batch. Reaktor dilengkapi
dengan kondensor untuk menghindari penguapan
metanol selama proses reaksi. Rasio molar metanol-
minyak 8:1 dan suhu tetap pada 65 °C. Setelah diaduk
selama 1,5 jam, reaksi transesterifikasi dihentikan.
Katalis dipisahkan dari campuran dengan sentrifugasi
selama 0,5 jam. Campuran reaksi dipindahkan ke corong
pisah dan dicuci dengan air panas, yang memungkinkan
dekantasi dan pemisahan gliserol dan metil ester.
Selanjutnya, metil ester dipindahkan ke rotary vacuum
evaporator untuk menghilangkan metanol yang tersisa.
Metil ester dikeringkan pada 110 °C dalam oven untuk
menghilangkan kandungan air. Perolehan (Yield)
biodiesel dihitung menurut Persamaan berikut.

beratbiodiesel

Yield (%) = x 100%

berat minyak yang digunakan
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3. Hasil dan Pembahasan
3.1. Hasil karakterisasi SEM dan EDX

Untuk mendapatkan gambaran tentang morfologi
sampel katalis K,O/C hasil preparasi, studi SEM
dilakukan seperti yang tampak pada Gambar 3. Dari
Gambar 3 tampak bahwa struktur permukaan karbon
aktif sekam padi memiliki pori. Demikian juga, fasa
aktif K,O terdistribusi sempurna pada permukaan pori
karbon aktif sekam padi.

ETH = 15.00kV Date: 20 Mar 2020 WD 120 mm

Gambar 3. Hasil rekaman SEM katalis padat K,0/C

Sum Mag 2.00 KX

Adanya fasa aktif K,O pada permukaan karbon aktif
akan berkontribusi mempercepat jalannya proses reaksi
katalitik transesterifikasi minyak kemiri sunan menjadi
biodiesel, seperti yang dilaporkan pada penelitian
sebelumnya (Husin et al., 2018c).

Tabel 1.
Komposisi atom dari senyawa-senyawa yang terkandung
pada katalis K,O/C dari analisa EDX"

Elemen Persen senyawa  Persen atom
wt.% %

Carbon 27,66 44,99

Oksigen 34,13 41,66

Natrium 0,44 0,37

Silika 2,76 2,06

Kalium 21,86 10.92

Total 86,87 100,00

“Hasil Analisa dengan EDX

Tabel 1 menyajikan informasi tentang komposisi
atom katalis K,O/C. Dari hasil analisa Energy
Diffraction X-ray (EDX),. Dari Tabel 1 terkonfirmasi
bahwa komposisi katalis terdiri dari C (44,99%), O
(41,46%), Na (0,37%), Si (2,06%) dan K (10,92%).
Hasil ini membuktikan bahwa komponen K,O telah
terbentuk pada katalis seperti yang diinginkan. Dengan
adanya fasa aktif K,O diharapkan dapat berkontribusi
dalam mempercepat proses reaksi.
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3.2. Hasil uji kinerja katalis
3.2.1 Pengaruh pemuatan K,COj; pada karbon aktif

Pengaruh muatan K,O pada karbon aktif merupakan
tahap krusial dari reaksi transesterifikasi minyak kemiri
sunan. Hubungan rasio pemuatan K,CO; pada karbon
aktif terhadap yield metil ester (biodiesel) seperti
didemonstrasikan pada Gambar 4.

T T T T T x T

100 4

,—99’8.68 98.67 |
o’ -

Yield biodiesel (%)
oC [2s] =] o
(] wn [a]) wn
1 1 1 1
[ *)

-~
wn
1

|
<
1

65 T T T T T N T T T T T T
0.1 02 03 04 05 06 07
Rasio K,CO, : karbon aktif
Gambar 4. Pengaruh rasio massa K,CO; terhadap C
terhadap yield metil ester. Kondisi reaksi: rasio molar
minyak ; metanol 8:1, katalis 4% berat terhadap minyak,
suhu reaksi 65 °C, dan waktu reaksi 1,5 jam.

Berdasarkan Gambar 4, dapat dilihat bahwa yield
metil ester meningkat secara proporsional dengan
peningkatan pemuatan K,CO; pada karbon aktif. Pada
perbandingan berat K,CO; terhadap karbon 0,1 yield
metil ester mencapai 78,91%. Yield metil ester tertinggi
diperoleh 96,68% pada loading K,CO; sebanyak 0,5.
Penambahan K,COj; lebih lanjut tampak kenaikan metil
ester hampir sama. Fakta ini mengisyaratkan bahwa
jumlah K,CO; yang dimuat mempengaruhi jumlah situs
aktif K,O yang terbentuk pada permukaan karbon aktif.
Keberadaan situs aktif K,O mempengaruhi laju konversi
trigliserida menjadi metil ester. Lebih lanjut komponen
K,O, selain berfungsi sebagai tempat terjadinya reaksi
juga Dberperan meningkatkan sifat mekanik dan
selektivitas katalis (Nurhazanah et al., 2020; Yani et al.,
2019).

3.2.2 Uji stabilitas katalis

Penelitian tentang reaksi transesterifikasi minyak
kemiri Sunan pada katalis K,O/C telah berhasil
dilakukan. Reaksi berlangsung pada kondisi reaksi: suhu
reaksi 65 °C, rasio molar minyak terhadap metanol 8:1,
katalis 4,0% dari berat minyak, dan waktu reaksi 1,5
jam. Campuran reaksi disentrifugasi dan katalis
dipisahkan tanpa pencucian. Selanjutnya katalis
diaktivasi dalam furnace pada suhu 500 °C selama 2 jam
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dengan dialirkan N, untuk menghilangkan gliserol yang
teradsorpsi.

Gambar 5 menampilkan penggunaan kembali katalis
dalam reaksi transesterifikasi minyak kemiri sunan
dengan metanol. Terungkap bahwa hasil biodiesel
menurun sedikit setelah empat kali berjalan dengan hasil
biodiesel 87,23%.

9 9 9723
8
90 -
80
= 704
§
< 60
k4
ESO-
=2}
T 40 1
2
= g4
20
10
0_
1 2 3 4

Jumlah penggunaan katalis (Run)

Gambar 5. Jumlah penggunaan katalis terhadap Yield
biodiesel

Penurunan aktivitas katalitik setelah daur ulang
keempat diduga karena beberapa alasan.  Alasan
pertama, kemungkinan jumlah katalis sedikit berkurang
selama proses pemisahan. Penyebab lainnya, setelah
penggunaan katalis secara berulang kali, kemungkinan
morfologinya juga berubah, misalnya, terjadi agregasi
partikel, lepasnya situs aktif K,O dari permukaan
karbon. Fenomena ini berakibat pada menurunnya
kinerja katalis (Abdullah et al., 2017a; Thushari et al.,
2019).

3.3 Sifat kimia dan fisika Biodiesel
Tabel 2 menyajikan perbandingan karakteristik kimia

dan fisika biodiesel yang diperoleh dengan standar
ASTM dan SNI.

Table 2.
Sifat-sifat kimia dan fisika biodiesel
Elemen Hasil ASTM SNI
penelitian
Densitas 0.85-0.87  0,80-0,88  0.85-0.89
(gr/cm’)
Viscositas
Kinematik 25-35 2.59-34 2.30-6,00
(cSt)
Bilangan asam
(mg KOH/er) 0.12-0.42 max 0.80 max 0.80

"Based on SNI 7182:2015

Dari data dalam Tabel 2 dapat dilihat bahwa
perbandingan sifat kimia dan fisika biodiesel yang
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diperoleh dengan standar ASTM dan SNI. Seperti dapat
dilihat, karakteristik biodiesel yang dihasilkan memenuhi
batas standar ASTM maupun SNI. Jadi, sifat-sifat
biodiesel yang diperoleh dari minyak kemiri sunan
dinilai dapat dijadikan sebagai bahan bakar yang
prospektif sebagai biodiesel komersial alternatif.

4. Kesimpulan

Katalis K,O/C untuk reaksi transesterifikasi telah
berhasil dibuat dengan sempurna. Komposisi K,O
terdistribusi secara merata pada permukaan pori karbon
aktif. Keberadaan K,O pada karbon aktif juga
teridentifikasi dari hasil analisa EDX. K,O berfungsi
sebagai fasa aktif memiliki kemampuan meningkatkan
aktivitas katalis pada konversi minyak kemiri sunan
menjadi biodiesel. Deposisi kalium oksida pada karbon
menghasilkan interaksi yang sangat baik antara fasa aktif
dengan penyangga karbon, sehingga katalis memiliki
aktivitas yang tinggi. Perolehan biodiesel tertinggi
dicapai 98,68%, pada loading K,CO; 0,5, berat katalis
terhadap minyak sebanyak 4% berat. Karakteristik
biodiesel hasil penelitian sesuai dengan standar SNI
maupun ASTM.
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