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ABSTRAK

Ketersediaan bahan bakar berbahan baku fosil mengalami penurunan, sehingga diperlukan bahan bakar alternatif yang dapat memenuhi kebutuhan konsumen. Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif dari biji-bijian yang memiliki peluang yang besar untuk dikembangkan. Salah satu biji yang dapat dimanfaatkan adalah biji kapuk randu. Tujuan dari penelitian ini adalah mengetahui pengaruh ratio molar minyak metanol dan penambahan katalis terhadap yield. Pembuatan biodiesel ini melalui empat tahapan yaitu preparasi katalis Ca/hydrotalcite, degumming. Esterifikasi dan transesterifikasi. Minyak kapuk randu yang sudah dihilangkan gum dan diturunkan kadar FFA di bawah 1%, kemudian minyak tersebut diproses transesterifikasi dengan penambahan katalis yang sudah dipreparasi (0,5%, 1% dan 1,5 % w/w dari massa minyak). Berdasarkan penelitian didapatkan pada rasio molar 1 minyak : 20 metanol menghasilkan kadar FAME tertinggi sebesar 5,55% dan yield biodiesel yang dihasilkan adalah 3,92%.

Kata kunci : Biodiesel, Kapuk, Ca, Hydrotalcite, katalis

ABSTRACT

 The availability of fuel caused by fossil decline, so that required alternative fuel that can fulfill a need consumers.Biodiesel is alternative fuel of seeds having a big to be developed.One of seeds that can be used is seeds kapok.The purpose of this research is to know the influence of ratio molar oil methanol and the addition of a catalyst to yield.Making biodiesel this through four stage that is preparasi a catalyst ca / hydrotalcite, degumming.Esterifikasi and transesterifikasi.Oil the kapok already omitted gum and lowered levels ffa below 1 %, then the oil processed transesterifikasi by the addition of a catalyst already dipreparasi ( 0.5 %, 1 percent and 1.5 % w / w of a mass oil ).Based on the research obtained on ratios molar 1 oil: 20 methanol produce fame highest levels of 5,55 % and yield biodiesel produced is 3,92 %.
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1. PENDAHULUAN
	Pertumbuhan penduduk di Indonesia setiap tahun semakin meningkat. Peningkatan ini berpengaruh pada jumlah kebutuhan konsumen akan energi. Sedangkan cadangan energi yang berasal dari fosil mulai menipis. Oleh karena itu perlu dilakukan upaya untuk mengatasi hal tersebut misalnya dengan melakukan penghematan dan mencari sumber energi yang dapat diperbaharui serta ramah lingkungan.
Biodiesel merupakan salah satu energi alternatif, karena bahan bakunya berasal dari minyak nabati atau lemak hewani yang memiliki sifat menyerupai minyak diesel atau solar. Biodiesel digolongkan sebagai bahan bakar yang dapat diperbarui [1]. Keunggulan biodiesel dibandingkan bahan bakar konvensional antara lain sifatnya yang dapat diperbaharui (Renewable), tidak beracun dan terurai secara alami (Biodegradable) [2]. Dalam sektor lingkungan, biodiesel memiliki kelebihan karena dapat mengurangi emisi SOx, NOx, dan CO2 yang merupakan gas-gas penyumbang pemanasan global.
	Kapuk randu (Ceiba Pentandra) merupakan salah satu tanaman yang berpotensi menghasilkan minyak. Minyak biji kapuk berwarna kuning jernih yang mengandung asam lemak tidak jenuh sekitar 71,95%, lebih tinggi dibandingkan dengan minyak kelapa. Hal ini menyebabkan minyak biji kapuk mudah tengik, sehingga kurang baik untuk dikembangkan sebagai minyak makanan. Namun minyak biji kapuk berpotensi untuk dijadikan substitusi minyak diesel.
Pada umumnya, biodiesel diproduksi melalui reaksi transesterifikasi. Namun kandungan asam lemak bebas (FFA) dari minyak biji kapuk yang tinggi, maka diperlukan proses esterifikasi terlebih dahulu sebelum dilakukan proses transesterifikasi. Pada proses transesterifikasi menggunakan katalis pada reaksinya. Pada umumnya katalis mempengaruhi arah atau selektivitas reaksi. Katalis mampu meningkatkan kecepatan reaksi sampai kurang lebih 1011 kali lipat .Tanpa adanya katalis, konversi yang dihasilkan maksimum namun reaksi berjalan dengan lambat [3]. Katalis yang biasa digunakan yaitu katalis basa karena katalis ini dapat mempercepat reaksi.
	Pada penelitian ini digunakan katalis heterogen. Secara umum, katalis heterogen berbentuk padat dan banyak digunakan pada reaktan berwujud cair maupun gas. Katalis lebih mudah dipisahkan dari produk reaksi dengan cara filtrasi dan tidak memerlukan air untuk proses pencucian serta dapat digunakan kembali [4][5]. Katalis heterogen ini tidak korosif, memiliki umur katalis yang lebih lama, selektifitas dan aktifitas tinggi [6]. Kalsium karbonat merupakan katalis heterogen yang paling diminati, karena memiliki kelarutan yang rendah di dalam minyak/lemak dan dapat diperoleh dengan harga murah serta memiliki struktur yang lebih besar sehingga mudah dalam proses pemisahannya.
Kalsium karbonat terjadi dalam dua bentuk, kristal heksagonal dan bentuk orthorombik. Kalsium karbonat terdekomposisi pada pemanasan hingga 825°C, aragonit meleleh pada  suhu 1339°C (102,5 atm). Densitas 2,71 gr/cm³ untuk kalsit, dan 2,83 gr/cm³ untuk aragonit, kelarutan dalam air (15 mg/lt pada 25°C), larut dalam asam, dan Ksp 4,8x10-9 [7].
Hydrotalcite [Mg6Al2(OH)16]2+ CO32-.4H2O telah banyak dikembangkan karena memiliki potensi yang baik sebagai adsorben [8] dan sebagai katalis [9]. Hydrotalcite sebagai katalis mempunyai beberapa keuntungan proses penangananya mudah, mudah dipisahkan dengan produk, ramah lingkungan dan menghasilkan produk yang bagus.
2. METODE PENELITIAN 
[image: ]Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu seperangkat alat kalsinasi dan seperangkat alat transesterifikasi pada reaktor batch. Bahan-bahan yang digunakan adalah minyak biji kapuk didapat dari Pasuruan Jawa Timur, Metanol 92%, H3PO4, H2SO4, Hydrotalcite dan CaCO3.
Prosedur Kerja
1. Preparasi Katalis Ca/Hydrotalcite
Bahan yang digunakan yaitu CaCO3 dan Hydrotalcite yang telah dikeringkan selama 12 jam dengan suhu 110ºC. Pada awal proses hydrotalcite dikalisinasi terlebih dahulu selama 5 jam pada suhu 650ºC. Pada penelitian ini dilakukan metode Incipient Wetness Impregnation (impregnasi basah) Hydrotalcite dengan cara dispray secara bertahap dengan larutan CaCO3. % Loading logam Ca yang digunakan adalah 2,5% terhadap Hydrotalcite. Dilanjutkan pengadukan selama 30 menit dan pengeringan dalam oven pada suhu 110ºC selama 12 jam. Selanjutnya dilakukan  proses kalsinasi dengan suhu operasi 550ºC selama 2 jam dan suhu reduksi dengan H2 pada 450ºC selama 3 jam.
2. Degumming
Degumming merupakan proses pemisahan pengotor minyak seperti getah (gum) atau lendir-lendir yang terdiri dari fosfatida, protein, residu, karbohidrat, air,  dan resin. Proses degumming dilakukan dengan memanaskan minyak dengan suhu 70°C dan di tambahkan larutan H3PO4sebesar 0,1% dari volume minyak. Proses ini dilakukan dengan suhu konstan 70°C selama 30 menit [10].

3. Esterifikasi
Esterifikasi bertujuan untuk menurunkan kadar asam lemak bebas (Free Fatty Acid) pada minyak. Esterifikasi dilakukan dengan cara mereaksikan minyak biji kapuk dan metanol dengan perbandingan rasio molar minyak dan metanol sebesar 1:6. Suhu operasi esterifikasi 60ºC selama 1,5 jam dengan menambahkan katalis asam. Katalis asam yang digunakan pada penelitian ini adalah H2SO4 sebanyak 1% dari massa minyak.
       Gambar 1. Rangkaian Peralatan Kalsinasi
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4. Transesterifikasi
[image: ]Transesterifikasi dilakukan dengan mereaksikan minyak dan methanol dengan molar ratio 1:10, 1:15 dan 1:20. Variabel jumlah katalis Ca/Hydrotalcite yang ditambahkan sebesar  0,5%, 1% dan 1,5 % w/w dari massa minyak. Proses transesterifikasi dilakukan  pada kondisi operasi 65°C selama 120 menit.
Gambar 2. Rangkaian Peralatan Transesterifikasi [image: ]
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3. HASIL DAN PEMBAHASAN
Komposisi Minyak biji Kapuk
Untuk mengetahui komposisi asam lemak yang terkandung pada minyak biji kapuk dilakukan analisa GC-MS. 
Gambar 3 menunjukkan bahwa peak paling tinggi yaitu pada retention time 11,38 menit dan peak tertinggi kedua pada retention time 11,33 menit dimiliki oleh senyawa Linoleic acid. Hasil pembacaan menggunakan GCMS dapat dilihat pada Tabel 1.
Bedasarkan Tabel 1 dapat dijelaskan bahwa komposisi kandungan yang paling banyak pada minyak biji kapuk adalah asam linoleat dengan persentase 78,85%. Kandungan komposisi terbanyak kedua yaitu asam palmitat sebesar 21,12%. Dan kandungan asam pelargonic sebesar 0,03%.

Gambar 3. Hasil Analisa GC-MS pada    Minyak Biji Kapuk

Tabel 1. Komposisi Asam Lemak pada Minyak Biji Kapuk
	Komposisi
Asam
	Rumus
Molekul
	BM
	Komposisi
(% berat)

	Asam Linoleat (C18:2)
	C18H32O2
	280
	78,85

	Asam Palmitat (C16)
	C16H32O2
	256
	21,12

	AsamPelargonic
	C9H18O2
	158
	0,03

	Total
	100



Yield Biodiesel
Dari Tabel 2 hasil uji kadar FAME dan yield biodiesel dengan variasi massa katalis Ca/Hydrotalcite dan perbedaan rasio molar minyak : metanol dengan suhu transesterifikasi 60°C dapat diketahui kadar FAME tertinggi dengan massa katalis 1% dan rasio molar 1:20 yaitu 5,55%. Sedangkan dengan massa katalis yang sama yaitu 1% dan rasio molar yang sama 1:15 didapatkan kadar FAME terkecil yaitu 1,75%.
Gambar 4  menunjukkan bahwa grafik pengaruh massa katalis dan rasio molar minyak : methanol terhadap yield biodiesel, berdasarkan grafik tersebut penggunaan massa katalis 1,5% dan rasio molar 1:10 diperoleh yield sebesar 3,53%. Pada penggunaan massa katalis 0,5% dan rasio molar 1:20 diperoleh yield sebesar 2,92%. Pada penggunaan massa katalis 1% dan rasio molar 1:20 diperoleh yield tertinggi sebesar 3,92%.
Tabel 1. Hasil Uji kadar FAME

	No
	Rasio Molar
	Kadar FAME (%)

	
	Minyak : Metanol
	Massa Katalis

	
	
	0,5
	1 
	1,5 

	1
	1 : 10
	-
	-
	5,43

	2
	1 : 15
	-
	1,75
	-

	3
	1 : 20
	3,66
	5,55
	-




Gambar 4. Grafik Pengaruh Massa Katalis dan Rasio Molar Minyak : Metanol terhadap Yield Biodiesel
Sedangkan dengan penambahan katalis 1% dengan rasio molar 1:15 diperoleh yield terkecil yaitu 1,09%. Kenaikan % yield biodiesel pada produk mengindikasikan bahwa katalis Ca/Hydrotalcite berperan dalam reaksi dan memberikan kenaikan % yield biodiesel tertinggi dengan penambahan katalis 1%. Dari uji XRD kristalinitas katalis Ca/Hydrotalcite menunjukkan peak yang rendah dan lebar sehingga katalis Ca/Hydrotalcite lebih bersifat amorf (kadarnya rendah). Dan uji BET luas permukaan katalis Ca/Hydrotalcite yang diperoleh <100 m2/g sehingga luas kontak reaktan dengan katalis belum memberikan hasil yang maksimal. Pada penelitian ini suhu kalsinasi masih tergolong rendah yaitu 550°C dimana CaCO3 yang terdapat didalam sampel belum berubah menjadi CaO. Adanya CaCO3 dalam CaO dapat menyebabkan aktivitas katalis menurun.
Aktivitas katalis berpengaruh terhadap yield yang dihasilkan pada reaksi transesterifikasi. Pada suhu kalsinasi 550°C yield tertinggi yang dihasilkan hanya 3,92%. Hasil tersebut sesuai dengan laporan [11], bahwa kalsium oksida yang dikalsinasi pada suhu dibawah 550°C, jika digunakan sebagai katalis pada reaksi transesterifikasi akan menghasilkan yield rendah. Masih adanya asam lemak bebas sisa yang tidak bereaksi cenderung menghambat pembentukan produk (metil ester) sehingga hasil kadar FAME yang didapat kecil. Pengaruh penggunaan metanol dalam jumlah yang berlebih dapat menyebabkan reaksi cenderung ke arah produk sehingga konversi FAME semakin besar dan yield yang diperoleh pun semakin besar.

4. KESIMPULAN 
1. 	Pengaruh massa katalis Ca/Hydrotalcite terhadap yield biodiesel yang dihasilkan yaitu semakin banyak penambahan jumlah katalis dapat meningkatkan kadar yield biodiesel yang dihasilkan. Biodiesel terbaik didapatkan pada kondisi penambahan massa katalis Ca/Hydrotalcite 1% w/w berbasis minyak biji kapuk dan rasio molar minyak 1:20 metanol.
2. Pengaruh perbandingan rasio molar minyak dengan metanol terhadap yield biodiesel yang dihasilkan yaitu penggunaan metanol dalam jumlah yang berlebih dapat menyebabkan reaksi cenderung ke arah produk sehingga konversi FAME semakin besar dan yield yang diperoleh pun semakin besar. Pada rasio molar 1 minyak : 20 metanol menghasilkan kadar FAME tertinggi sebesar 5,55% dan yield biodiesel yang dihasilkan adalah 3,92%.
3. Pengaruh massa katalis dan perbandingan rasio molar minyak dengan metanol terhadap konversi FFAyang dihasilkan yaitu semakin banyak penambahan jumlah katalis dan penambahan metanol akan meningkatkan kecepatan reaksi sehingga konversi FFA yang dihasilkan semakin meningkat. Konversi FFA terbaik didapatkan pada kondisi penambahan massa katalis Ca/Hydrotalcite 1% w/w berbasis minyak biji kapuk dan rasio molar 1 minyak : 20 metanol yaitu 91,88%.
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Gambar 1. Rangkaian alat perlakuan kimia, Gambar 2. Alat proses kalsinasi (firnace)

impregnasi dan produksi biodiesel

Prosedur pembuatan katalis H-zeolit impregnasi KI dan KIO;

Proses pembuatan katalis yang digunakan adalah perlakuan kimia (HCI), pencucian, pengeringan,
proses impregnasi KI/ KIO; dan proses kalsinasi. Proses perlakuan kimia dengan menggunakan larutan asam
klorida 4N dengan perbandingan antara zeolit alam : HC1 = 1:20 dipanasi pada magnetic sitter pada suhu 90°C
selama 10 jam. Selanjutnya disaring dengan saringan penghisap dan dicuci dengan aquades sampai bersih.
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