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ABSTRAK

Biodiesel yakni jenis bahan bakar pengganti untuk mesin diesel yang diperoleh dari sumber daya yang dapat
diperbaharui seperti minyak tumbuhan dan lemak dari hewan. Minyak biji kepayang merupakan salah satu
sumber minyak nabati yang berpotensi sebagai bahan baku untuk produksi biodiesel. Katalis ialah zat yang
digunakan untuk mempercepat laju reaksi tanpa ikut bereaksi. Tujuan penelitian ini untuk mengenakan
cangkang kerang darah yang sudah menjadi abu sebagai katalis heterogen pada pembuatan biodiesel.
Penelitian ini menggunakan dengan dua tahap proses. Tindakan ini diambil karena kandungan asam lemak
tak terikat (ALB) di dalam minyak yang cukup tinggi mencapai 7,27%. Esterifikasi dipraktikkan untuk
mengurangi konsentrasi asam lemak tidak terikat (ALB) dengan bantuan katalis H.SO4 agar tidak terjadi
reaksi saponifikasi. Hasil dari esterifikasi dilanjutkan ke proses transesterifikasi. Pada transesterifikasi
dilakukan dengan mereaksikan hasil minyak esterifikasi dengan metanol agar menghasilkan metil ester dan
gliserol. Metil ester yang telah didapat di bagian atas lapisan dipisahkan dari gliserol dan kemudian
dimurnikan. Penelitian yang belum dilakukan dalam memproduksi biodiesel dengan bahan baku berupa
minyak biji kepayang menggunakan katalis CaO dari cangkang kerang darah. Macam-macam faktor proses
seperti banyak katalis dan suhu reaksi dicermati pada penelitian ini untuk melihat pengaruh penggunaannya.
Karakteristik dari biodiesel dibandingkan dan dievaluasi dengan mengacu pada parameter yang telah
ditetapkan yaitu Standar Nasional Indonesia. Yield tertinggi yang telah didapatkan yaitu 51,85% dari
penggunaan perbandingan molar minyak:metanol adalah 1:6 pada suhu 60°C dengan katalis 3% dan waktu
reaksi 90 menit.

Kata Kunci: Asam Lemak Bebas, Biodiesel, Cangkang Kerang Darah, Minyak Biji Kepayang dan Saponifikasi

Pendahuluan.

Biodiesel ialah metil ester yang didapatkan dengan konversi minyak tumbuhan dan minyak hewan dengan
transesterifikasi yang digunakan sebagai bahan bakar pengganti di mesin diesel. Pengaplikasian dari
biodiesel mempunyai banyak kelebihan seperti sifatnya yang dapat terurai, tidak berbahaya, memiliki kadar
emisi CO2 dan sulfur yang rendah dan sangat ramah terhadap lingkungan (Marchetti & Errazu, 2008).
Kepayang adalah tumbuhan tahunan yang menghasilkan minyak nabati yang sangat menjanjikan sebagai
bahan dasar biodiesel karena memiliki kadar minyak yang cukup tinggi. Minyak biji kepayang memiliki kadar
asam linoleat sebanyak 42,2%, asam linolenat sebanyak 3,97% dan asam oleat yaitu 39,4% (Cakrawati,
2006). Terdapat beberapa keuntungan dalam menggunakan bahan bakar biodiesel yang terbuat dari minyak
nabati, antara lain tersedianya minyak nabati yang mudah diperoleh, proses konversi minyak nabati menjadi
biodiesel yang sederhana dan cepat, serta tingkat konversi minyak nabati menjadi biodiesel yang mencapai
95% (Prasetyo, 2018).

Salah satu jenis kerang yang jumlahnya cukup melimpah di Indonesia adalah kerang darah. Cangkang kerang
darah terdiri dari unsur-unsur alami seperti CaCOs 98,7%, Mg 0,05%, Na 0,9%, P 0,02% dan lain-lainnya
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0,2%. Kadar kalsium karbonat pada cangkang kerang darah yang tinggi cukup berpotensi untuk
dimanfaatkan (Ahmad, 2017). Studi ini memanfaatkan kulit kerang darah sebagai katalis CaO yang
selanjutnya diolah melalui proses transesterifikasi.

Pada proses transesterifikasi terjadi reaksi pengubahan bahan baku berupa trigliserida dengan
menambahkan katalis baik katalis homogen maupun heterogen menjadi metil ester dan gliserol. Manfaat
penggunaan katalis heterogen meliputi produktivitas yang tinggi, suasana reaksi yang tidak keras, masa
pakai katalis yang lebih panjang, biaya katalis yang terjangkau, tidak bersifat pengikis, dan aman untuk
lingkungan, serta minim masalah dalam pembuangan limbah, serta kemampuan untuk mengekstrak katalis
dari larutan produksi dan menggunakannya kembali (Darmanto, 2010).

Dalam studi ini memproduksi biodiesel menggunakan reaksi transesterifikasi dari minyak kepayang
menggunakan katalis CaO yang berasal dari cangkang kerang darah. Sebelumnya, belum ada penelitian yang
dilakukan mengenai pembuatan biodiesel dari bahan baku minyak biji kepayang dengan menggunakan
katalis tersebut. Selanjutnya dilakukan perbandingan karakterisasi dilakukan pada biodiesel yang meliputi
pengukuran densitas, viskositas, bilangan asam, kadar air dan komposisi senyawa asam lemak biodiesel
digunakan teknik gas kromatografi-spektrometri massa (GC-MS).

Metode Penelitian

Bahan pokok saat produksi biodiesel yaitu minyak kepayang. Untuk membantu prosesnya, digunakan bahan
tambahan seperti metanol, asam sulfat (H.SOa4), KOH, NaOH, indikator PP, aquadest, dan cangkang kerang
darah sebagai katalis CaO. Alat yang digunakan dalam penelitian ini meliputi labu leher tiga, pengaduk
magnetik, hot plate, oven, seperangkat alat distilasi, neraca analitik, gelas ukur, beaker glass, corong
pemisah, piknometer dan viskometer. Penelitian ini terdiri dari empat tahap, yakni pembuatan katalis,
penurunan asam lemak bebas, produksi biodiesel dan proses analisis.

Pada proses pembuatan katalis, cangkang kerang darah dicuci sampai bersih, kemudian dikeringkan dan
dihancurkan dengan mortar. Setelah itu, cangkang kerang yang telah diabukan pada suhu 900°C selama 5
jam, kemudian didinginkan dalam desikator dan disaring dengan ayakan berukuran mesh 200 setelah proses
pengabuan selesai. Abu dari cangkang kerang ini digunakan dalam tahap selanjutnya.

Pada tahap penurunan kadar asam lemak bebas, minyak kepayang diumpankan pada labu tiga leher yang
kemudian dipanaskan di suhu 60°C. Lalu, katalis H2SO4 direaksikan terlebih dahulu dengan metanol sebelum
dicampurkan di labu tiga leher yang telah ada minyak kepayang yang juga telah mencapai suhu reaksi 60,C.
Selanjutnya, campuran dipanaskan selama 120 menit hingga mencapai waktu reaksi yang diharapkan.
Setelah waktu reaksi tercapai, kombinasi dimasukkan ke dalam corong separasi sampai terbentuk dua
tingkatan, yakni tingkat atas yang terdiri dari metanol, air dan katalis serta tingkat bawah yang mewakili
minyak hasil esterifikasi. Kemudian, dilakukan penganalisisan dan apabila kadar asam lemak bebas
mencapai angka kurang dari 2%, maka hasil esterifikasi dapat diperoleh, selanjutnya proses transesterifikasi
dilanjutkan.

Dalam proses pembuatan biodiesel, minyak hasil esterifikasi dimasukkan ke dalam sebuah labu berleher
tiga dan direaksikan sampai mencapai suhu reaksi yang sesuai. Kemudian, abu cangkang kerang darah
dilarutkan dalam metanol dan dicampurkan ke dalam labu yang berisi minyak hasil esterifikasi. Selanjutnya,
campuran dipanaskan selama 90 menit sampai waktu reaksi tercapai. Setelah itu, bahan campuran
dimasukkan ke dalam alat pemisah dan dipisahkan menjadi dua lapisan, yakni lapisan atas terdiri dari metil
ester dan lapisan bawah terdiri dari gliserol. Kedua lapisan tersebut kemudian dipecahkan. Lapisan atas yang
berupa metil ester diambil dan disucikan dengan cara destilasi untuk memisahkan biodiesel dari metanol
dan air.

Langkah keempat, yaitu penganalisisan, dilakukan pengamatan terhadap beberapa parameter seperti yield,
densitas, viskositas, kandungan air, bilangan asam, dan komposisi senyawa asam lemak biodiesel dengan
menggunakan GC-MS.

Hasil dan Pembahasan

Metil ester didapatkan dengan reaksi transesterifikasi minyak biji kepayang dengan metanol menggunakan
katalis CaO dari berasal dari cangkang kerang darah. Setelah itu, sampel diambil dan dianalisis untuk
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mengetahui sifat fisiknya. Beberapa variabel yang dianalisis termasuk yield, viskositas, densitas, kadar air
dan angka asam dengan memvariasikan jumlah katalis dan suhu reaksi.

1. Pengaruh Variasi Massa Katalis (%) dan Suhu Reaksi (°C) Terhadap Yield (%)

Yield adalah ukuran utama untuk menentukan nilai ekonomis dan kemanjuran suatu produk. Yield biodiesel
sangat penting untuk dipahami untuk menentukan seberapa efektif biaya proses produksi biodiesel dengan
teknologi yang digunakan. Analisis yield membandingkan berat produk dengan berat bahan baku yang
digunakan.
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Gambar 1. Pengaruh Variasi Massa Katalis (%) dan Suhu Reaksi (°C) Terhadap Yield (%)
Peningkatan kuantitas katalis akan meningkatkan jumlah molekul yang teraktivasi sehingga kecepatan reaksi
meningkat, dan hasil produksi juga meningkat sejalan dengan bertambahnya katalis. Peningkatan jumlah
katalis berlebih menyebabkan campuran yang menjadi lebih kental dan meningkatkan konsumsi energinya.
Senada dengan penjelasan Siregar et al, (2015) bahwa penambahan katalis berlebih tidak meningkatkan
yield biodiesel tetapi justru menurunkan yield biodiesel. Lebih lanjut lagi Lee et al, (2009) menuturkan
dengan meningkatnya jumlah katalis yang digunakan tidak menjamin peningkatan yield biodiesel karena
cairan pada akhirnya akan menjadi kental, yang mengakibatkan penurunan efisiensi reaksi. Ada jumlah
katalis yang ideal untuk mendapatkan hasil biodiesel yang tinggi (Khurshid, 2014). Setiap reaksi yang
melebihi nilai katalis yang tepat akan menurunkan produksi biodiesel (Hossain dan Mazen, 2010).
Kenaikan suhu dapat memengaruhi reaksi dengan meningkatkan energi kinetik selama proses tersebut,
yang mengakibatkan penurunan produksi biodiesel (Hayyan et al., 2010). Suhu yang lebih tinggi dapat
menstimulasi molekul, sehingga memungkinkan molekul bergerak dengan cepat dan mengganggu ikatan
karbon dalam trigliserida. Keseimbangan reaksi akan terganggu jika suhu terlalu tinggi. Hal tersebut searah
dengan pernyataan dari Julia (2007) dimana penurunan konversi biodiesel disebabkan oleh penguapan
parsial metanol.

2. Pengaruh Variasi Massa Katalis (%) dan Suhu Reaksi (°C) Terhadap Densitas (g/ml)

Massa jenis adalah perbandingan antara massa contoh dengan volumenya, dibandingkan dengan massa air
pada volume dan suhu yang sama. (Kataren, 2005). Jika densitas biodiesel melebihi ketentuan tersebut,
biodiesel akan melakukan pembakaran yang tidak optimal. Konsentrasi biodiesel yang terlalu tinggi tidak
dapat digunakan pada mesin diesel karena bisa meningkatkan keausan mesin, emisi, dan menyebabkan
kerusakan pada mesin (Prihandana et al., 2006). Menurut SNI 2019, densitas biodiesel berkisar 850-890
kg/m3. Penelitian ini mendapatkan densitas yang hasilnya bervariasi. Tren kenaikan densitas ini dipengaruhi
dengan konversi pada biodiesel yang cenderung menurun. Apabila konversi biodiesel semakin menurun,
jumlah trigliserida dalam biodiesel akan semakin meningkat, sehingga densitas biodiesel juga semakin tinggi.
Menurut Faizal et al (2013), katalisator dengan jumlah yang lebih banyak dapat menstimulasi aktivitas
penghasil sabun. Keadaan ini menyebabkan peningkatan densitas metil ester karena adanya zat sisa atau
zat yang tidak berubah dari reaksi menggunakan katalis yang kurang intens menghasilkan jumlah ester metil
yang lebih sedikit.
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Gambar 2. Pengaruh Variasi Massa Katalis (%) dan Suhu Reaksi (°C) Terhadap Densitas (gr/ml)
Pengaruh variasi temperatur yang diberikan tidak terlalu berdampak pada densitas metil ester. Penurunan
nilai densitas dipengaruhi oleh temperatur karena semakin meningkatnya temperatur akan mempercepat
kecepatan reaksi dan tumbukan antara molekul pereaksi akan semakin cepat sehingga dengan
meningkatnya temperatur transesterifikasi, kemungkinan terbentuknya metil ester akan semakin besar.
Temperatur memiliki hubungan terbalik dengan densitas. Meningkatnya temperatur zat, kian rendah massa
jenis zat itu dan meningkatnya temperatur zat tersebut, semakin besar volume zat tersebut (Febriana et al
2020).

3. Pengaruh Variasi Massa Katalis (%) dan Suhu Reaksi (oC) Terhadap Viskositas (cSt)

Viskositas adalah karakteristik penting pada produksi metil ester (biodiesel). Minyak tumbuhan umumnya
memiliki tingkat kekentalan yang tinggi. Kekentalan adalah rintangan bagi fluida yang mengalir di dalam pipa
kapiler karena gravitasi. Ini sering kali diukur dalam bentuk waktu yang dibutuhkan untuk menempuh jarak
tertentu. Laju aliran akan melambat ketika viskositas meningkat. Mengacu pada SNI 2019, viskositas pada
biodiesel telah ditetapkan yakni 2,3-6,0 cSt.
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Gambar 3. Pengaruh Variasi Massa Katalis (%) dan Suhu Reaksi (°C) Terhadap Viskositas (cSt)

Proses pengubahan ester dengan bantuan katalis sangat memengaruhi angka kekentalan minyak. Reaksi
penyabunan dapat terbentuk dengan konsentrasi katalis basa yang lebih tinggi Perubahan ini bisa
menyebabkan sisa bahan kimia atau kontaminan tidak diubah menjadi metil ester, yang pada akhirnya akan
meningkatkan kekentalan metil ester. Dalam hal ini, pengaplikasian katalis basa yang kurang tinggi akan
memproduksi metil ester dengan viskositas yang lebih rendah (Faizal et al., 2013). Suhu reaksi memiliki
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pengaruh yang signifikan pada viskositas biodiesel. Semakin tinggi suhu, semakin tinggi pula nilai viskositas
biodiesel (Silaban dan Makalalag, 2020).

4. Pengaruh Variasi Massa Katalis (%) dan Suhu Reaksi (oC) Terhadap Bilangan Asam (Mg-KOH/g)

Bilangan keasaman merujuk pada jumlah miligram KOH yang dibutuhkan untuk menyeimbangkan satu
gram ALB. Nilai asam tinggi memperlihatkan ALB masih terdapat dalam biodiesel. Bahan bakar nabati yang
mengandung asam lemak tak terikat dapat menghasilkan endapan atau lapisan pada injektor mesin diesel
(Prihandana et al., 2006).
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Gambar 4. Pengaruh Variasi Katalis (%) dan Suhu Reaksi (°C) Terhadap Angka Asam (Mg-KOH/g)
Dampak dari perubahan jumlah asam terjadi ketika asam lemak bebas (ALB) dalam minyak kepayang diubah
melalui reaksi esterifikasi. Reaksi ini melibatkan asam lemak dan alkohol yang direaksikan dengan bantuan
katalis asam H»SO4 untuk menghasilkan ester dan air. Dari Knothe et al (2005), Proses esterifikasi dianggap
lengkap jika asam lemak bereaksi dengan alkohol (metanol) maka akan terbentuk metil ester dan air.
Pengurangan kandungan asam terjadi karena asam lemak bebas di dalamnya akan bereaksi dengan ion
metoksida pada saat proses transesterfikasi dan menghasilkan ester (Kusumaningsih et al., 2006).
Pengaruh penambahan jumlah katalis mengakibatkan kandungan air yang masih terdapat dalam reaksi hasil
dari reaksi esterifikasi menyebabkan bilangan asam menjadi naik-turun dan tidak konstan. Adanya
kandungan air pada campuran saat dilakukannya reaksi transesterifikasi dengan penambahan katalis
menimbulkan akumulasi kandungan air pada campuran sehingga bilangan asam yang terbentuk tidak
konstan. Kemungkinan lain sebab kinerja katalis yang dipakai pada proses transesterifikasi kurang optimal
sehingga menyebabkan hal tersebut terjadi. Perubahan suhu memengaruhi kecepatan reaksi dan tumbukan
molekul pereaksi akan semakin cepat. Dengan meningkatnya suhu dalam proses transesterifikasi, tumbukan
molekul akan semakin cepat dan kemungkinan terbentuknya metil ester lebih besar. Selain itu, jumlah asam
lemak bebas juga akan semakin berkurang. Dikarenakan adanya hambatan molekul air terhadap katalis yang
diterapkan pada suhu yang tinggi, proses konversi minyak atau lemak menjadi biodiesel tidak terjadi secara
optimal. Hal ini mengakibatkan angka asam biodiesel meningkat pada konsentrasi katalis yang tinggi
(Oktaningrum, 2010). Penurunan nilai asam menunjukkan terjadinya proses esterifikasi yang mengubah
asam lemak bebas menghasilkan mono-, di-, atau trigliserida saat berinteraksi melalui gliserol menghasilkan
metil ester ketika bereaksi dengan metanol, sehingga nilai asam menurun. Kenaikan angka asam
menunjukkan adanya reaksi hidrolisis, yang mengindikasikan bahwa lebih banyak gliserol dan asam lemak
bebas yang dihasilkan.

5. Pengaruh Variasi Massa Katalis (%) dan Suhu Reaksi (°C) Terhadap Kadar Air (%)

Minyak nabati atau hewani yang dipakai sebagai bahan dasar dalam pembuatan biodiesel harus tidak
mengandung air. Keberadaan air akan mengurangi efisiensi penggunaan katalis. Kelebihan kandungan air
dapat memicu ketidaksempurnaan yang terjadi saat mengubah minyak nabati menjadi biodiesel. Hal itu
dapat menaikkan bilangan asam, menurunkan pH, dan membuat biodiesel menjadi lebih korosif. Oleh
karena itu, penting untuk memperhatikan jumlah air yang masuk selama proses hidrolisis biodiesel
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(Prihandana et al., 2006).

0,034
= 0,032
>
2 0,03 »
= 0,028 —o—55C
<. —e—60C
= 0,026 LN
© 0,024 65 C
X 0,022 —e—70C

0,02

0 2 4 6

Massa Katalis (%6)
Gambar 5. Pengaruh Variasi Katalis (%) dan Suhu Reaksi (°C) Terhadap Kadar Air (% vol)

Kandungan air dalam biodiesel umumnya tidak stabil. Fenomena tersebut disebabkan oleh penumpukan air
dalam minyak kepayang selama proses transesterifikasi berlangsung. Kandungan air tersebut berasal dari
hasil reaksi esterifikasi, dimana saat menurunkan asam lemak bebas (ALB) minyak kepayang menggunakan
reaksi esterifikasi menghasilkan ester dan air sebagai produknya.

Penurunan kadar air biodiesel disebabkan oleh meningkatnya jumlah katalis yang digunakan dan juga kadar
air yang terbentuk selama reaksi transesterifikasi. Kenaikan konsentrasi air dapat meningkatkan hidrolisis
trigliserida serta air, yang menghasilkan gliserol juga ALB. Terlalu banyak katalis dapat menghasilkan proses
penyabunan yang sangat responsif terhadap air. Seiring dengan itu, kelebihan air dalam reaksi
transesterifikasi menginduksi hidrolisis trigliserida yang diikuti oleh penyabunan (Andalia & Pratiwi, 2018).

Semakin rendah tingkat kadar air pada biodiesel, semakin sedikit proses hidrolisis yang terjadi dan semakin
rendah konsentrasi asam lemak (Aini et al., 2020). Selanjutnya, kadar air yang dihasilkan rendah karena suhu
yang diterapkan dalam reaksi cukup tinggi atau berlangsung cukup lama. Selain itu, penggunaan suhu yang
tinggi menyebabkan penguapan air genap, maka dari itu kandungan air pada biodiesel menjadi sedikit.

6. Analisa Komposisi Senyawa Hidrokarbon Pada Biodiesel

Analisa komposisi senyawa hidrokarbon pada biodiesel menggunakan alat kromatografi gas-spektrometri
massa (GC-MS). GC-MS merupakan teknik analisis dengan menggabungkan keunggulan dari kromatografi
gas dan spektrometri massa yang bertujuan menganalisis senyawa-senyawa dalam suatu sampel.

Gambar 6 adalah hasil penganalisisan komponen biodiesel dengan perangkat GC-MS. Grafik tersebut
menunjukkan bahwa penelitian ini menghasilkan metil ester yang sejalan dengan asam lemak yang terdapat
dalam minyak kepayang. Berdasarkan hasil dari GC-MS terdapat 14 puncak metil ester dari minyak kepayang.
Asam lemak yang dominan dalam minyak kepayang terletak pada puncak-puncak tertinggi, yakni puncak 5
dan 6. Pada puncak 5, terdapat asam linoleat dengan proporsi sebesar 27,43%, sementara pada puncak 6
terdapat asam oleat dengan proporsi sebesar 34,70%.

Kesimpulan

Setelah dilakukan penelitian, disimpulkan bahwa minyak yang diekstrak dari biji kepayang memiliki potensi
sebagai bahan baku dalam pembuatan biodiesel. Selain itu, cangkang kerang darah juga dapat dimanfaatkan
dalam proses tersebut dapat berfungsi sebagai katalis heterogen. Adapun yield biodiesel tertinggi sebesar
51,85% pada penggunaan katalis 3% dan suhu reaksi 60°C. Hasil dari GC-MS menunjukkan bahwa produk
yang dihasilkan adalah biodiesel. Komponen utama dari minyak kepayang adalah linoleat yang berjumlah
27,43% dan oleat yang berjumlah 34,70%. Sifat-sifat biodiesel yang telah diperoleh serta diuji terbukti.
Penelitan ini hasilnya telah sesuai dengan acuan dari Standar Nasional Indonesia (SNI) 2019.
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5 5.151 58328403 27.43 10631722 223 5.49(9.13-Octadecadienoic acid (Z,Z)-, methyl e;
6 5.288 73809982 3470 14444343 303 5.11] 10-Octadecenoic acid, methyl ester
7 5.655 6039076 284 2039799 4.2 2.96] Methyl stearate
b 20.051 4759138 224 1376179 2.8 3.46| Hexadecadienoic acid, methyl ester (CAS)
9 20.204] 6824303 3.21 1867330 3.92 3.65|METHYL ESTER OF RICINOLEIC ACI
10 20546 8657124 4.07 2518642 5.28 3.44| Octadecanoic acid, 9,10-dihydroxy-, methy
11 21.294] 3667137 1.72 1125707/ 236 3.26]| Oxiraneoctanoic acid, 3-octyl-, methyl estel
12 21.762 T651166] 360 1813536 381 422 | Octadecanoic acid. 9.10-dihydroxy-, methy]
13 21.886)| 3054336 144 1012333 212 3.02| Glutaric acid, 2.6-dimethoxyphenyl pentad
14 23.197 2509475 118 455879 0.96 5.50| 7-Hexadecenoic acid, methyl ester, {Z)-

212679320]  100.00 47658142 100.00

Gambar 6. Hasil Analisis dengan GC-MS
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