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PENGARUH WAKTU REFLUKS DALAM KONVERSI BIODIESEL
MINYAK DEDAK PADI (Rice Bran Oil) DENGAN MODIFIKASI
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Ana Taushiyah
No .Mahasiswa: 14612165
INTISARI

Bahan bakar minyak bumi merupakan salah satu kebutuhan utama yang
banyak digunakan di berbagai negara. Akan tetapi cadangan bahan bakar fosil
semakin menipis seiring semakin meningkatnya kebutuhan bahan bakar. Oleh
karena itu keberadaan bahan bakar alternatif yang terbarukan dan ramah
lingkungan mutlak  dibutuhkan. Biodiesel ~memiliki  kelebihan  yaitu
biodegradable, ramah lingkungan dan dapat diproduksi dari bahan alam yang
dapat diperbaharui seperti minyak nabati. Penggunaan katalis homogen dalam
produksi biodiesel tidak efektif digunakan dan tidak ramah lingkungan, karena
katalis tersebut sulit diregenerasi kembali karena bercampur dengan minyak dan
metanol sehingga menyebabkan proses pemisahan lebih kompleks. Untuk
mengatasi hal tersebut, telah dilakukan penelitian pengaruh waktu refluks dalam
konversi biodiesel minyak dedak padi (rice bran oil) dengan modifikasi katalis
ZrO, teremban pada daun bambu. Daun bambu merupakan salah satu solusi yang
dapat dijadikan katalis yang ramah lingkungan untuk pembuatan biodiesel minyak
dedak padi. Pembuatan katalis dari limbah daun bambu yaitu dengan proses
pemanasan dan dikalsinasi pada suhu 500 °C selama 4 jam dan didapatkan abu
daun bambu. Abu daun bambu yang diperoleh ditambahkan dengan ZrOCl,.
Padatan yang diperoleh dianalisis menggunakan XRD, SEM - EDX, FTIR, BET
dan Analisis kebasaan. Katalis digunakan pada proses konversi minyak:metanol =
20:50 secara refluks selama 2, 3 dan 5 jam. Hasil transesterifikasi analisis GC-
MS diperoleh hasil konversi terbesar pada waktu 3 jam sebesar 37 mL, sedangkan
pada katalis bekas dengan metode titrasi yang didasari pada nilai keasaman
diperoleh hasil konversi terbesar pada waktu 5 jam sebesar 45,94% Hasil
penelitian menunjukkan potensi pemanfaatan limbah daun bambu untuk produksi
energi alternatif.

Kata kunci : Biodiesel, Abu daun bambu, ZrO..



EFFECT OF REFLUX TIME IN BIODIESEL CONVERSION FROM RICE
BRAN OIL WITH MODIFICATION OF ZrO, CATALYST SUPPORTED
ON BAMBOO LEAVES ASH

By:
Ana Taushiyah
14612165

ABSTRACT

Petroleum fuel is one of the main needs that is widely used in various
countries. However, fossil fuel reserves are depleting as fuel needs increase.
Therefore, the existence of alternative renewable and environmentally friendly
fuel is absolutely necessary. Biodiesel has the advantage of being biodegradable,
environmentally friendly and can be produced from renewable natural materials
such as vegetable oils. The use of homogeneous catalysts in biodiesel production
is ineffective and environmentally unfriendly, since the catalyst is difficult to
regenerate because it mixes with oil and methanol, causing a more complex
separation process. To overcome this problem, we have studied the influence of
reflux time in the conversion of rice bran oil biodiesel with modification of ZrO,
catalyst on the bamboo leaf. Bamboo leaf is one solution that can be used as an
environmentally friendly catalyst for making biodiesel rice bran oil. Preparation
of catalyst from bamboo leaf waste is by heating process and calcined at 500 oC
for 4 hours and obtained bamboo ash leaf. The obtained bamboo leaves are added
with ZrOClI,. The obtained solids were analyzed using XRD, SEM - EDX, FTIR,
BET and Alkaline Analysis. The catalyst is used in the oil conversion process:
methanol = 20:50 reflux for 2, 3 and 5 hours. The transesterification results were
analyzed with GC-MS obtained the greatest conversion result at 3 hours by 37
mL, while the used catalyst with titration method based on the acidity value
obtained the greatest conversion result at 5 hours at 45.94% The results showed
the potential of waste utilization bamboo leaves for alternative energy production.

Keywords: Biodiesel, Bambu Leaves Ash, ZrO,.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Biodiesel merupakan salah satu bahan bakar alternatif pengganti bahan
bakar diesel yang dibuat dari sumber yang dapat diperbaharui seperti minyak
nabati dan lemak hewan. Untuk memenuhi harga biodiesel yang bersaing dengan
petroleum, maka salah satunya dengan menggunakan katalis heterogen.
Penggunaan katalis menjadi bagian penting dalam pembuatan metil ester
(biodiesel). Pengembangan sistem katalis saat ini adalah katalis yang mampu
membantu mempercepat reaksi pada proses transesterifikasi dalam pembuatan
biodiesel. Katalis homogen seperti asam klorida dan asam sulfat pada awal
perkembangan banyak digunakan. Namun, penggunaan homogen mempunyai
kelemahan yaitu tidak ramah lingkungan serta memberikan efek kesulitan dalam
pemisahan produk dan reaktan dengan katalisnya sehingga katalisnya tidak dapat
digunakan kembali.

Untuk mengatasi kelemahan tersebut, mulai dikembangkan penggunaan
katalis heterogen (padat) untuk menggantikan katalis alkali tersebut. Katalis
heterogen yang pernah diteliti diantarnya ZnO, TiO,/ZrO,, Al,O3/Zr0O,, dan lain
sebagainya. Bambu mengandung silika yang cukup tinggi (Suhardiman, 2011,
Amu dan Adetuberu, 2010). Berdasarkan hasil penelitian yang pernah dilakukan
bambu memiliki kadar selulosa berkisar 42,4% - 53,6% kadar lignin berkisar
antara 19,8% - 26,6%, kadar pentosane 1,24% - 3,77%, kadar abu 1,24% - 3,77%,
kadar silica 0,10% - 1,28%, kadar ekstratif 0,9% - 6,9% dan bambu mengandung
holoselulosa (selulosa dan hemiselulosa) berkisar antara 73,32% - 83,80%
(Krisdianto dkk., 2000).

Dalam pengembangannya untuk meningkatkan aktivitas katalis daun
bambu maka kedalamnya sering ditambahkan zat-zat aktif seperti ZrO,, TiO,,
Si0,, Al,O3. Katalis asam padat yaitu ZrO, — SiO, ini didasari pada sifat dari
oksida-oksida tersebut sangat asam, sehingga efektif digunakan untuk

transesterifikasi minyak nabati menjadi biodiesel (Richardson, 1989). Penggunaan



katalis ini diharapkan dapat meningkatkan laju reaksi transesterifikasi minyak
nabati menjadi biodiesel (Gao dkk., 2008). Dalam reaksi trasesterifikasi minyak
dedak padi menjadi biodiesel telah dicampurkan ZrO, teremban pada abu daun
bambu dan menghasilkan metil ester asam lemak. Modifikasi katalis abu daun
bambu dengan menambahkan ZrOClI; ini dapat meningkatkan hasil konversi metil
ester.

Reaksi transesterifikasi dalam pembuatan biodiesel dari minyak dedak
padi ini dibantu dengan pemanasan (refluks). Cara kerja refluks melalui panas
yang terkandung pada gelombang melalui kemampuan pemecahan ikatan
kompleks dari FFA atau trigliserida yang terkandung dalam minyak nabati. Pada
metode konvensional, panas ditransfer ke reaktan dengan cara konduksi, konveksi
dan radiasi (Khopkar, 2002). Freedman (1984) menyatakan bahwa semakin lama
waktu reaksi berlangsung, maka semakin banyak produk yang terbentuk, akan
tetapi apabila kesetimbangan reaksi telah tercapai, tambahan waktu reaksi tidak
lagi mempengaruhi pada peningkatan metil ester.

Berdasarkan uraian di atas, maka dilakukan penelitian tentang pengaruh
waktu refluks dalam konversi biodiesel minyak dedak padi (rice bran oil) dengan
modifikasi katalis ZrO, yang teremban pada abu daun bambu (selanjutnya disebut
ZrO,/ADB). Selain itu, di dalam penelitian ini juga dipelajari apakah katalis dapat
diregenerasi kembali dengan pengaruh waktu reaksi terhadap konversi biodiesel

menggunakan katalis baru dan katalis bekas diamati dalam penelitian ini.

1.2 Perumusan Masalah

1. Bagaimana aktivitas katalis ZrO,/ADB terhadap hasil reaksi
transesterifikasi minyak dedak padi menjadi biodiesel?

2. Bagaimana pengaruh variasi waktu refluks terhadap hasil reaksi
transesterifikasi minyak dedak padi menjadi biodiesel dengan penambahan
katalis ZrO,/ADB?

3. Apakah katalis yang sudah digunakan dapat digunakan kembali?



Tujuan Penelitian

Untuk mengetahui aktivitas katalis ZrO,/ADB terhadap hasil reaksi
transesterifikasi minyak dedak padi menjadi biodiesel.

Untuk mengetahui pengaruh variasi waktu refluks terhadap hasil reaksi
transesterifikasi minyak dedak padi menjadi biodiesel dengan penambahan
katalis ZrO,/ADB.

Untuk mempelajari apakah katalis yang sudah digunakan dapat digunakan

kembali.

Manfaat Penelitian

Dapat mengetahui aktivitas katalis ZrO,/ADB terhadap hasil reaksi
transesterifikasi minyak dedak padi menjadi biodiesel.

Dapat mengetahui pengaruh variasi waktu refluks terhadap hasil reaksi
transesterifikasi minyak dedak padi menjadi biodiesel dengan penambahan
katalis ZrO,/ADB.

Dapat mempelajari apakah katalis yang sudah digunakan dapat digunakan

kembali.



BAB 11
TINJAUAN PUSTAKA

Salah satu sumber energi alternatif saat ini yaitu biodiesel, telah menjadi
perhatian peneliti di seluruh dunia hingga saat ini. Biodiesel adalah sejenis bahan
bakar yang di proses dari sumber yang dapat diperbarui umumnya minyak
tumbuhan dan lemak hewan (Basumatary, 2013; Indriyani, 2010). Beberapa
keuntungan biodiesel untuk terus dikembangkan hingga saat ini antara lain
memiliki sifat biodegradable, tidak mencemari lingkungan, keberlanjutan yang
tinggi, diperoleh dari sumber yang dapat diperbarui, rendah emisi gas buang
secara keseluruhan, kandungan sulfur terabaikan, mempunyai titik nyala yang
unggul dan efisiensi pembakaran yang lebih tinggi dan membuka peluang
ditemukannya pasar baru untuk produk hasil pertanian (Thanh dkk., 2012;
Indriyani, 2010).

Dalam banyak penelitian, biodiesel dihasilkan melalui reaksi transesterifikasi,
dengan mempertimbangkan kandungan asam lemak bebas yang terdapat dalam
minyak tumbuhan dan lemak hewan. Transesterifikasi adalah reaksi antara lemak
dan alkohol membentuk alkil ester dan produk samping gliserol. Pinsip dasar
transesterifikasi adalah satu alkohol menempati asam lemak menghasilkan ester.
Reaksi yang terjadi adalah reversibel dan memerlukan alkohol berlebih untuk
mempercepat kesetimbangan kearah produk (Roschat dkk., 2012). Menurut
Freedman (1984), beberapa faktor yang akan mempengaruhi konversi serta
perolehan biodiesel melalui transesterifikasi yaitu Molar ratio antara minyak-
lemak dengan alkohol, jenis dan jumlah katalis yang digunakan, waktu reaksi,

suhu reaksi, kandungan asam lemak dan air dalam minyak-lemak.

q iy

H2C-O-C-Fa Ri1-C-OCH3 H2C-OH
o O
“ katalis ”

HC- O- C-R2 +3 CH30H > R1-C-OCH3 + HC-OH
O O

HzC-O-(LRJ Rl-(l:-OCHS H2C-OH

Trigliserida Metanol Metil Ester Gliserol

Gambar 1. Reaksi Transesterifikasi



Shailendra (2007) dalam penelitiannya tentang pengembangan biodiesel dari
minyak dedak padi dengan optimalisasi proses transesterifikasi dan karakterisasi
bahan bakar menyatakan bahwa reaksi transesterifikasi terus meningkat pada
waktu reaksi dari 45-105 menit. Selain itu, Zhang (2013) tentang produksi
biodiesel dari minyak dedak padi yang dikatalisis oleh asam klorosulfonat yang
dimodifikasi zirkonia menyatakan bahwa reaksi transesterifikasi terus meningkat
pada waktu reaksi 4-12 jam.

Penelitian yang dilakukan Jodo (2012) dalam penelitianya tentang produksi
biodiesel dari minyak dedak padi dengan katalis kalium iodida yang disintesis
dengan aluminium menunjukkan bahwa reaksi transesterifikasi terus meningkat
pada berat katalis 1% — 5%. Zullaikah (2005) dalam penelitianya tentang produksi
biodiesel dari minyak dedak padi dengan katalis asam menyatakan bahwa reaksi
transesterifikasi terus meningkat pada waktu reaksi 0-26 jam. Sedangkan Lin
(2008) dalam penelitianya tentang Produksi biodiesel dari minyak dedak padi
mentah menyatakan bahwa reaksi transesterifikasi berlangsung secara meningkat
pada waktu reaksi 20-75 menit.

Diantara beberapa minyak nabati yang telah banyak digunakan sebagai bahan
baku pembuatan bodiesel, minyak dedak padi merupakan bahan baku yang
jumlahnya sangat melimpah di Indonesia. Dedak padi mengandung 16%-32%
berat minyak. Sekitar 60%-70% minyak dedak padi tidak dapat digunakan sebagai
bahan makanan (non-edible oil) dikarenakan kestabilan dan perbedaan cara
penyimpanan dedak padi (Goffman dkk., 2003).

Beberapa peneliti telah mempelajari pemakaian katalis heterogen untuk reaksi
transesterifikasi minyak nabati. Disamping itu beberapa jenis pengemban
(support) juga telah diteliti untuk kepentingan katalis pada reaksi transesterifikasi.
Katalis padat tidak dikonsumsi atau dilarutkan dalam reaksi, oleh karena itu pada
akhir reaksi katalis dapat dengan mudah dipisahkan dari produk. Katalis juga
dapat diregenerasi dan digunakan kembali, di samping itu reaksi lebih ramah
lingkungan karena tidak diperlukan larutan asam atau air pada langkah pemisahan
produk (Dossin dkk., 2006).



Tabel 1. Aktivitas katalis ZrO, terhadap produksi biodisel

Katalis Minyak Hasil Peneliti, Tahun

ZrO, teremban Kedelai Waktu reaksi Xiaoming dkk.,
pada CaO mempengaruhi 2014

aktivitas katalis

terhadap hasil konversi

biodiesel
ZrO; teremban Bunga Temperatur kalsinasi Sun Hui dkk.,
pada La,O3 matahari katalis mempengaruhi | 2009

hasil biodiesel
ZrO, teremban Canola Berat katalis Salinas dkk.,
pada La,O3 mempengaruhi hasil 2017

biodiesel
ZrO, teremban Kedelai Suhu reaksi dan berat Furuta dkk.,
pada WO3 katalis mempengaruhi | 2006

hasil konversi biodisel
ZrO, teremban Kedelai Suhu reaksi, waktu Hui Lou dkk.,
pada Li reaksi, dan berat katalis | 2010

mempengaruhi hasil

biodiesel
ZrO, teremban Kedelai Temperatur kalsinasi GangWang-Hui
pada S,0g" kadaluarsa | katalis mempengaruhi | dkk., 2016

hasil biodiesel
ZrO, teremban Kelapa sawit | Suhu reaksi, waktu Taufig-Yap
pada reaksi, dan berat katalis | dkk., 2017
MnO-NiO-SO4* mempengaruhi hasil

biodiesel
ZrO, teremban Minyak Aktivitas katalis Wan Nor dkk.,
pada alkalin goreng bekas | mempengaruhi hasil 2011

biodiesel
ZrO, teremban Limbah Rasio minyak dan Yan-Hua GAO
pada SO,* catering metanol, Suhu reaksi, dkk., 2014

waktu reaksi, dan berat

katalis mempengaruhi

hasil biodiesel
ZrO, teremban Kelapa sawit | Waktu reaksi Pisitpong dkk.,
pada KOH mempengaruhi hasil 2013

konversi biodiesel




Dari Tabel 1, katalis ZrO, teremban pada CaO digunakan pada
transesterifikasi minyak kedelai dengan metanol sehingga hasil FAME (Fatty Acid
Methyl Ester) meningkat dengan cepat pertama dengan meningkatnya reaksi
waktu, dan kemudian mencapai daerah yang stabil pada suhu 65 °C (Xiaoming
dkk., 2014). Pada penelitian katalis ZrO, teremban pada La,Os diperoleh data
bahwa pada suhu kalsinasi 110 °C sampai dengan 600 °C hasil konversi reaksi
terus meningkat, namun pada suhu kalsinasi 700 °C sampai 800 °C hasil konversi
reaksi menurun (Sun dkk., 2009). Penelitian yang dilakukan Salinas (2017)
katalis ZrO, teremban pada La,Os3 digunakan pada transesterifikasi minyak canola
dan metanol dengan pengaruh berat katalis ZrO, murni (0% LayO3) tidak
menunjukkan pembentukan FAME. Untuk katalis La,O3 - ZrO,, dapat dilihat
bahwa produksi metil ester yang lebih besar diperoleh dengan menggunakan 3%
La,03 - ZrO, (56% pada 4 jam) dan 2% La,O3 - ZrO, (27% pada 4 jam),
sedangkan untuk katalis 1% La,0O3 - ZrO, (1,4%) dan katalis 5% La,03 - ZrO,
(3%) hasil yang diperoleh lebih rendah.

Katalis padat super asam ZrO, dan WOj3;, digunakan pada transesterifikasi
minyak kedelai dengan metanol pada suhu 200-300 °C dan esterifikasi asam n-
octanoic dengan metanol pada suhu 175-200 °C (Furuta dkk., 2006). Lou (2010)
katalis ZrO, teremban pada Li, digunakan pada transesterifikasi minyak kedelai
dengan metanol sehingga diperoleh hasil FAME 98,2% dicapai pada katalis 0,1
Li/ZrO, yang dikalsinasi pada suhu 650 °C dibawah kondisi reaksi optimum. Pada
penelitian Gang Wang-Hui (2016) konversi lengkap dari minyak kedelai
kadaluwarsa yang dikatalisis oleh S,05%/ ZrO,, dikalsinasi pada 500 °C selama 1
jam, diperoleh bila rasio metanol terhadap minyak molar 20: 1, suhu reaksi 110
°C dan waktu reaksi 4 jam sehingga dapat berkontribusi pada pembentukan asam
super dalam katalis, yang bekerja untuk aktivitas katalitik yang tinggi di bawah
suhu reaksi yang rendah.

Secara stokhiometri diperlukan 1:15 molar ratio antara triglyserida dengan
metanol. Pada berat katalis MnO-NiO-SO,%/ ZrO, 3%, waktu reaksi 3 jam dan
suhu 70 °C sehingga diperoleh konversi FFA 97,7 + 1,02%. Secara umum

ditunjukkan bahwa semakin banyak jumlah alkohol yang digunakan, maka



konversi yang diperoleh juga akan semakin bertambah (Taufig-Yap dkk., 2017).
Pada penelitian Nor (2011) alkalin dimodifikasi dengan katalis zirconia yaitu
Mg/ZrO,, CalZrO,, Sr/ZrO,, dan Ba/ZrO, disiapkan agar bisa menyaring potensi
katalis untuk produksi biodiesel dari WCO dengan FFA tinggi. Pada Sr/ZrO,,
yang memiliki sifat keasaman, sehingga menunjukkan aktivitas katalitik tertinggi.
Sekitar 79,7% hasil metil ester dihasilkan pada katalis 2,7 wt% (Sr/ZrO,), dengan
molar rasio 29: 1 antara metanol dan minyak kelapa sawit.

Yan-Hua (2014) Dalam penelitianya tentang transesterifikasi minyak bunga
matahari menjadi biodiesel dengan katalis ZrO, teremban La,Os3, diperoleh data
bahwa selama waktu 8 jam hasil konversi biodiesel 50%, Sedangkan pada waktu
9 jam hasil konversi biodisel meningkat menjadi 65%. Pada penelitian Pisitpong
(2013) katalis ZrO, teremban pada KOH, digunakan pada transesterifikasi minyak
kelapa sawit dengan metanol 1 : 15 dengan variasi waktu 30 menit hingga 5 jam
diperoleh waktu reaksi optimal 3 jam dengan memberikan kandungan metil ester
sebesar 95,37% dengan berat katalis 20 wt%.

Bambu mengandung silika yang cukup tinggi (Suhardiman, 2011; Amu and
Adetuberu, 2010). Berdasarkan hasil penelitian yang pernah dilakukan, bambu
memiliki kadar selulosa berkisar 42,4% - 53,6% kadar lignin berkisar antara
19,8% - 26,6%, kadar pentosane 1,24% - 3,77%, kadar abu 1,24% - 3,77%, kadar
silica 0,10% - 1,28%, kadar ekstratif 0,9% - 6,9% dan bambu mengandung
holoselulosa (selulosa dan hemiselulosa) berkisar antara 73,32% - 83,80%
(Krisdianto dkk., 2000). Dalam pengembangannya untuk meningkatkan aktivitas
katalis daun bambu maka kedalamnya sering ditambahkan zat-zat aktif seperti
ZrO,, TiO,, SiO,, dan Al,0Os. Katalis asam padat yaitu ZrO, ini didasari pada sifat
dari oksida-oksida tersebut sangat asam, sehingga efektif digunakan untuk
transesterifikasi minyak nabati menjadi biodiesel. Selain itu oksida-oksida ini

memiliki luas permukaan yang besar (Richardson, 1989).



BAB I11
DASAR TEORI

3.1 Biodiesel Minyak Dedak Padi

Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif dari bahan mentah terbaharukan
(renewable) selain bahan bakar diesel dari minyak bumi. Biodiesel sebagai bahan
non-petroleum umumnya mengandung metil ester asam lemak atau etil ester asam
lemak yang dihasilkan dari transesterifikasi minyak, dimana komponen utamanya
trigliserida dengan metanol atau etanol (Gao dkk., 2008). Biodiesel tersusun dari
berbagai macam ester asam lemak yang dapat diproduksi dari minyak-minyak
tumbuhan yang biasa disebut minyak nabati seperti minyak sawit (palm oil),
minyak kelapa, minyak jarak, minyak biji kapuk randu, minyak dedak padi dan
masih ada lebih dari 30 macam tumbuhan Indonesia yang potensial untuk
dijadikan sumber energi bentuk cair ini (Prakoso, 2003).

Minyak dedak padi adalah minyak berkandungan gizi tinggi karena
mengandung asam lemak, komponen-komponen aktif biologis, dan antioksidan
(Goffman dkk., 2003 dan Ozgul dkk., 1993). Minyak mentah dedak padi sulit
dimurnikan karena tingginya kandungan asam lemak bebas dan senyawa tak
tersaponifikasikan berwarna gelap (Bhattacharyya dkk., 1983). Kandungan asam
lemak bebas 4%-8% tetap diperoleh walaupun dedak padi diekstrak sesegera
mungkin. Peningkatan asam lemak bebas secara cepat terjadi karena adanya lipase
aktif dalam dedak, karena alasan tersebut minyak dedak padi tidak dapat
digunakan sebagai edible oil.
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Tabel 2. Komposisi Asam Lemak dalam Minyak Dedak (SBP Board of
Consultants and Engineers, 1998)

Jenis asam lemak Komposisi (%)
Asam miristat (C14:0) 0,1
Asam palmitat (C16:0) 12-18
Asam stearat (C18:0) 1-3
Asam palmitoleat (C20:0) 0,2-0,4
Asam oleat (C18:1) 40-50
Asam linoleat (C18:2) 29-42
Asam linoleat (C18:3) 1

Biodiesel tidak mengakibatkan pemanasan global sebanyak bahan bakar fosil.

Biodiesel ini dapat digunakan langsung tanpa melakukan modifikasi ulang mesin

diesel. Mesin diesel yang menggunakan biodiesel menghasilkan emisi karbon

monoksida, hidrokarbon yang tidak terbakar, partikulat, dan udara beracun yang

lebih rendah dibandingkan dengan mesin diesel yang menggunakan bahan bakar

petroleum (Gerpen, 2004). Terdapat 5 alasan mengapa biodiesel amatlah penting

antara lain (Dharsono, 2010).

1.

Menyediakan pasar bagi kelebihan produksi minyak tumbuhan dan lemak
hewan.

Untuk mengurangi ketergantungan pada bahan bakar fosil.

Biodiesel dapat diperbaharui dan siklus karbonnya yang tertutup tidak
menyebabkan pemanasan global analisis siklus kehidupan memperlihatkan
bahwa emisi CO, secara keseluruhan berkurang sebesar 78% dibandingkan
dengan mesin diesel yang menggunakan bahan bakar petroleum.

Emisi yang keluar dari karbon monoksida, hidrokarbon yang tidak terbakar,
dan partikulat dari biodiesel lebih rendah dibandingkan bahan bakar petroleum
untuk diesel.

Bila ditambahkan ke bahan bakar diesel biasa dengan jumlah sekitar 1% - 2%,
biodiesel ini dapat mengubah bahan bakar dengan kemampuan pelumas yang

rendah, seperti modern ultra low sulfur diesel fuel, menjadi bahan bakar yang
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dapat diterima umum (Gerpen, 2004).
3.2 Katalis Heterogen

Katalis merupakan suatu zat atau spesies yang dapat mempercepat suatu
reaksi. Menurut fasanya katalis dapat dibedakan menjadi dua jenis yaitu katalis
homogen dan katalis heterogen. Katalis heterogen adalah katalis yang memiliki
fasa berbeda dengan reaktan yang dikatalisis. Kebanyakan untuk katalis ini ada
pada industri besar seperti industri minyak bumi yang menggunakan katalis silica
alumina berfasa padatan untuk mengkonversi minyak mentah yang diuapkan
(Fatimah, 2013).

Secara umum, pengertian kimia katalis heterogen melibatkan interaksi
adsorpsi reaktif dari berbagai reaktan dan produk, area permukaan dari katalis,
dan desorpsinya. Klasifikasi katalis padatan didasarkan pada sifat elektriknya
sebagai konduktor, semikonduktor, atau insulator dan klasifikasi berdasarkan
pembentukannya apakah berupa logam murni, logam teremban pada padatan
pendukung, dan seterusnya (Fatimah, 2013).

Suatu katalis heterogen dicirikan mempunyai karakter dengan parameter
seperti aktivitas, selektivitas, dan stabilisasi atau perilaku deaktivitasnya (Fatimah,
2013). Aktivitas adalah ukuran seberapa cepat suatu reaksi berlangsung oleh
adanya penambahan katalis. Secara kinetika aktivitas dapat ditentukan dengan
pengukuran laju reaksi (r) per satuan volume atau massa katalis dengan,

Jumlah reaktan terkonversi atau produk hasil konversi
r =

Volume atau massa katalis x waktu retensi
(mol.L ™t jam™ atau mol.kg™.jam™)

Selektivitas ditingkatkan dengan mengarahkan sifat permukaan katalis untuk
mendukung salah satu mekanisme dari beberapa mekanisme yang mungkin karena
selektivitas reaksi merupakan hal yang sangat penting pada katalis heterogen.
Dasar utama dari mekanisme Kkatalis permukaan adalah proses adsorpsi dan
desorpsi. Proses tersebut berbeda dengan penyerapan gas yang masuk ke bagian
dalam permukaan cairan yang dikenal dengan adsorpsi, melainkan proses
interaksi terikatnya suatu molekul gas atau cair (adsorbat) pada permukaan
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padatan (adsorben) (Fatimah, 2013). Katalis heterogen sangat mudah dipisahkan
dari sistem di akhir proses atau reaksi dan dapat digunakan kembali (Leung dkk.,
2009).

3.3 Bambu

Bambu merupakan tanaman yang tidak asing lagi bagi masyarakat Indonesia
dan sudah menyebar di kawasan Nusantara. Tanaman ini dapat tumbuh di daerah
iklim basah sampai iklim kering (Departemen Kehutanan dan Perkebunan, 1999).
Pada tanaman bambu, daunnya merupakan daun tunggal yang lengkap karena
mempunyai bagian daun berupa pelepah daun (vagina), tangkai daun (petiolus),
dan helaian daun (lamina). Daun ini mempunyai bangun daun garis (Linearis).
Ujung daunnya runcing (acutus), pangkal daunnya membulat, memiliki tepi daun
yang rata, daging daun seperti perkamen, pertulangan daun sejajar, permukaan
atas dan bawah daun kasap, warna daun bagian atas hijau tua sedangkan warna
bagian bawah daun hijau muda (Krisdianto dkk., 2000). Tanaman daun bambu
yang jatuh ke tanah hanya dianggap sebagai sampah semata oleh masyarakat. Hal
itu sangat disesalkan, karena di dalam daun bambu tersebut masih terdapat
senyawa yang dapat digunakan yaitu silika.

Bambu mengandung silica yang cukup tinggi (Suhardiman, 2011; Amu and
Adetuberu, 2010). Berdasarkan hasil penelitian yang pernah dilakukan, bambu
memiliki kadar selulosa berkisar 42,4% - 53,6% kadar lignin berkisar antara
19,8% - 26,6%, kadar pentosane 1,24% - 3,77%, kadar abu 1,24% - 3,77%, kadar
silica 0,10% - 1,28%, kadar ekstratif 0,9% - 6,9% dan bambu mengandung
holoselulosa (selulosa dan hemiselulosa) berkisar antara 73,32% - 83,80%
(Krisdianto dkk., 2000). Dengan kandungan holoselulosa yang cukup tinggi maka
bambu sangat cocok untuk dijadikan bahan kertas dan rayon, bahkan China sangat
mengandalkan bahan bambu sebagai bahan baku industri kertasnya. Selain itu,
dengan kandungan holoselulosa yang sangat tinggi membuat bambu menjadi
bahan berlignoselulosa yang mempunyai prospek yang cukup baik untuk

dikembangkan sebagai bahan baku produksi bioetanol.
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3.4 Zirkonium Dioksida (ZrO,)

Bahan ZrO, ditemukan oleh M.H. Kalaproth pada tahun 1788 dalam bentuk
mineral zirkon yang tidak ditemukan di alam dalam bentuk bebas tetapi sebagai
oksida atau silikat dalam kerak bumi dan bebatuan dalam kadar kecil. Zirkonium
dioksida adalah logam berwarna putih keabu-abuan, berbentuk kristal
(amorf/struktur kristal yang tidak teratur), lunak, dapat ditempa dan diulur bila
murni, juga tahan terhadap udara bahkan api. Bahan ini termasuk keramik teknik
yang mempunyai sifat kegetasan (brittle) yang tinggi dan resistansi tinggi
terhadap berbagai jenis asam dan alkali, air laut dan agen lain-lain, memiliki titik
lebur yang sangat tinggi (>2000 °C) dan sensitif terhadap gas oksigen (Fleming
dan Cahn, 2000).

Zirkonium melimpah keberadaanya di alam seperti zirkon (hyacianth) dan
zirkonium (baddeleyite). Baddeleyite merupakan oksida zirkonium yang tahan
terhadap suhu yang sangat tinggi sehingga dapat digunakan untuk pelapis tanur
tinggi. Zirkonium terjadi secara alami, terdapat 4 isotop yang stabil dan dari 1
radioisotop yang mempunyai waktu hidup yang sangat panjang. Radioisotop
kedua yang paling stabil adalah ¢3Zr yang mempunyai waktu paruh 1,53 juta
tahun. Berdasarkan penelitian Simbolon (2000) tentang penentuan unsur-unsur tak
murnian di dalam zirkonium oksida, didapatkan hasil bahwa zirkonium oksida
mengandung unsur kadmium (Cd) dengan konsentrasi 3,8-7,44 ppm, unsur silikat
(Si) antara 74,38-150,33 ppm dan krom (Cr) antara 19,00-45,76 ppm (Sholikhati
dan Prayitno, 2009).

Zirkonium merupakan bahan yang mempunyai peran yang sangat strategis
dalam berbagai industri (Sajima dkk., 2007) dan pemakaian zirkonium saat ini
masih relatif sedikit (Rozigin dan Wahyuni, 2007). Salah satu aplikasinya
digunakan sebagai penghias batu permata alami yang digunakan pada intan
kemudian diproses untuk menghasilkan kubik zirkonia. Kubik zirkonia ini
berwujud kristal yang bisa digunakan sebagai pengganti intan dengan harga yang
lebih terjangkau. Dalam matriks, zirkonium berperan meningkatkan densitas
matriks yang memberikan kekuatan pada matriks agar lebih tahan terhadap
kompresi dan perlakuan mekanis (Hidayat dkk., 2009). Sedangkan pada bidang
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mekanik/otomotif, elektrik, refraktori bahan ini termasuk salah satu jenis dari
keramik teknik yang aplikasinya sangat luas (Maghfirah, 2008).
3.5 Metanol

Metanol juga dikenal sebagai metil alkohol, wood alcohol atau spiritus, adalah
senyawa kimia dengan rumus kimia CH3;OH. Metanol merupakan bentuk alkohol
paling sederhana. Pada keadaan atmosfer, metanol berbentuk cairan yang ringan,
mudah menguap, tidak berwarna, mudah terbakar, dan beracun dengan bau yang
khas (berbau lebih ringan dari pada etanol). Metanol digunakan sebagai bahan
pendingin anti beku, pelarut, bahan bakar dan sebagai bahan additif bagi etanol
industri. Metanol diproduksi secara alami oleh metabolisme anaerobik oleh
bakteri. Hasil proses tersebut adalah uap metanol (dalam jumlah kecil) di udara.
Setelah beberapa hari, uap metanol tersebut akan teroksidasi oleh oksigen dengan
bantuan sinar matahari menjadi karbon dioksida dan air. Reaksi kimia metanol
yang terbakar di udara dan membentuk karbon dioksida dan air adalah sebagai
berikut (Hikmah dan Zuliyana, 2010).

2CH30H +30; —» 2 CO; +4 H,0
Api dari metanol biasanya tidak berwarna. Oleh karena itu, kita harus

berhati-hati bila berada dekat metanol yang terbakar untuk mencegah cedera
akibat api yang tak terlihat. Karena sifatnya yang beracun, metanol sering
digunakan sebagai bahan additif bagi pembuatan alkohol untuk penggunaan
industri. Penambahan racun ini akan menghindarkan industri dari pajak yang
dapat dikenakan karena etanol merupakan bahan utama untuk minuman keras
(minuman beralkohol). Metanol kadang juga disebut sebagai wood alcohol karena
ia dahulu merupakan produk samping dari distilasi kayu. Saat ini metanol
dihasilkan melului proses multi tahap. Secara singkat, gas alam dan uap air
dibakar dalam tungku untuk membentuk gas hidrogen dan karbon monoksida,
kemudian, gas hidrogen dan karbon monoksida ini bereaksi dalam tekanan tinggi
dengan bantuan katalis untuk menghasilkan metanol. Tahap pembentukannya
adalah endotermik dan tahap sintesisnya adalah eksotermik (Hikmah dan
Zuliyana, 2010).
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3.6 Fourier Transform InfraRed (FTIR)

FT-IR merupakan salah satu instrumen yang menggunakan prinsip
spektroskopi (Anam, 2007). Spektroskopi inframerah berguna untuk identifikasi
senyawa organik karena spektrumnya yang sangat kompleks yang terdiri dari
banyak puncak-puncak (Chusnul, 2011). Spektroskopi inframerah merupakan
suatu metode yang mengamati interaksi molekul dengan radiasi elektromagnetik
yang berada pada daerah panjang gelombang 0,75 - 1.000 um atau pada bilangan
gelombang 13.000 - 10 cm™. Prinsip kerja spektrofotometer infra merah adalah
sama dengan spektrofotometer yang lainnya yakni interaksi energi dengan suatu
materi. Spektroskopi inframerah berfokus pada radiasi elektromagnetik pada
rentang frekuensi 400 - 4000 cm™, dimana cm™ yang dikenal sebagai
wavenumber, yang merupakan ukuran unit untuk frekuensi (Silverstein, 2002).
FTIR terdiri dari 5 bagian utama, yaitu (Griffiths, 1975):

1. Sumber sinar, yang terbuat dari filamen Nerst atau global yang dipanaskan
menggunakan listrik hingga temperatur 1000-1800 °C.

2. Beam splitter berupa material transparan dengan indeks relatif, sehingga
menghasilkan 50% radiasi akan direfleksikan dan 50% radiasi akan diteruskan.

3. Interferometer, merupakan bagian utama dari FTIR yang berfungsi untuk
membentuk interferogram yang akan diteruskan menuju detektor.

4. Daerah cuplikan, dimana berkas acuan dan cuplikan masuk ke dalam daerah
cuplikan dan masing-masing menembus sel acuan dan cuplikan secara
bersesuaian.

5. Detektor, merupakan piranti yang mengukur energi pancaran yang lewat akibat
panas yang dihasilkan. Detektor yang sering digunakan adalah termokopel dan
balometer.

Mekanisme yang terjadi pada alat FTIR dapat dijelaskan sebagai berikut.

Sinar yang datang dari sumber sinar akan diteruskan, dan kemudian akan dipecah

oleh pemecah sinar menjadi dua bagian sinar yang saling tegak lurus. Sinar ini

kemudian dipantulkan oleh dua cermin yaitu cermin diam dan cermin bergerak.

Sinar hasil pantulan kedua cermin akan dipantulkan kembali menuju pemecah

sinar untuk saling berinteraksi. Dari pemecah sinar, sebagian sinar akan diarahkan
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menuju cuplikan dan sebagian menuju sumber. Gerakan cermin yang maju
mundur akan menyebabkan sinar yang sampai pada detektor akan berfluktuasi.
Sinar akan saling menguatkan ketika kedua cermin memiliki jarak yang sama
terhadap detektor, dan akan saling melemahkan jika kedua cermin memiliki jarak
yang berbeda. Fluktuasi sinar yang sampai pada detektor ini akan menghasilkan
sinyal pada detektor yang disebut interferogram. Interferogram ini akan diubah
menjadi spektra IR dengan bantuan computer berdasarkan operasi matematika
(Tahid, 1994).

3.7 BET Surface Area Analyzer (SAA)

Surface Area Analyzer (SAA) merupakan salah satu alat utama dalam
karakterisasi material yang memerlukan sampel dalam jumlah yang kecil biasanya
berkisar 0,1 sampai 0,01 gram. Alat ini khususnya berfungsi untuk menentukan
luas permukaan material, distribusi pori dari material dan isotherm adsorpsi suatu
gas pada suatu bahan (Gregg, 1982).

Adsorbsi isoterm menunjukkan banyakknya zat yang teradsorbsi per gram
adsorben yang dialirkan pada suhu tetap. Adsorbsi adalah suatu proses interaksi
terikatnya suatu molekul gas atau cair (adsorbat) pada permukaan padatan
(adsorben). Gas yang biasanya digunakan sebagai bahan terserap pada isotermal
BET adalah N, (Hadrah, 2011).

Teori isoterm adsorpsi BET merupakan hasil kerja dari S. Brunauer, P.H.
Emmet, dan E. Teller. Teori ini menganggap bahwa adsorpsi juga dapat terjadi di
atas lapisan adsorbat monolayer. Sehingga, isoterm adsorpsi BET dapat
diaplikasikan untuk adsorpsi multilayer. Keseluruhan proses adsorpsi dapat

digambarkan sebagai berikut:

a. Penempelan molekul pada permukaan padatan (adsorben) membentuk lapisan
monolayer

b. Penempelan molekul pada lapisan monolayer membentuk lapisan multilayer
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lapisan adsorbat
multilayer

adsorben

Gambar 2. Pendekatan isoterm adsorpsi BET

Persamaan umumnya adalah :

1 1 (C—l)P

wi(Z2) - 11 ~wmc T \Wmc)po

P

Dimana,

W = Berat gas yang diserap (adsorbed) pada tekanan relative P/Po

Wm = Berat gas nitrogen (adsorbate) yang membentuk lapisan monolayer pada
permukaan zat padat

P = Tekanan kesetimbangan adsorpsi

Po = Tekanan penjenuhan adsorbsi cuplikan pada suhu rendama pendingin

P/Po = Tekanan relatif adsorpsi

C = Konstanta energi

3.8 X-Ray Diffraction (XRD)

Spektroskopi difraksi sinar-X (X-ray diffraction) merupakan salah satu
metode karakteristik material yang paling tua dan paling sering digunakan hingga
sekarang. Teknik ini digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam
material dengan cara menentukan parameter struktur Kisi serta untuk mendapatkan
ukuran partikel (Riyanto, 2009).

Prinsip dari X-ray Diffraction (XRD) adalah difraksi gelombang sinar-X
mengalami scattering setelah bertumbukan dengan atom kristal. Pola difraksi
yang dihasilkan merepresentasikan struktur kristal. Dari analisis pola difraksi
dapat ditentukan parameter kisi, ukuran kristal, identifikasi kristalin. Jenis
material dapat ditentukan dengan membandingkan hasil XRD dengan katalog

hasil difraksi berbagai macam material (Riyanto, 2009).
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Pancaran sinar X yang mengenai permukaan kristal, sebagaiannya akan
dipantulkan oleh atom pada lapisan pertama. Sebagian sinar yang lain akan
dipantulkan oleh lapisan kedua dan seterusnya. Interferensi konstruktif maupun
dekstruktif beroperasi dengan cara yang sama dengan kekisi optis (Anshari,
2009). Interferensi ini sesuai dengan Hukum Bragg, dimana Hukum Bragg
merupakan perumusan matematika tentang persyaratan yang harus dipenuhi agar
berkas sinar X yang dihamburkan tersebut merupakan berkas sinar difraksi.
Skema difraktometer sinar-X ditunjukkan dalam Gambar 4.

Persamaan Bragg yaitu :
nA=2dsin 6
Dengan : n : bilangan bulat
A : panjang gelombang
d : jarak antar bidang dalam kristal
0 : sudut difraksi

1 e 13 Bragg’'s Law i
T % nd = 2dsin®

3 ’ TN “\ﬂ__-\"
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Gambar 3. Hukum Bragg

Detektor
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Tabuwng sinar-X

Penerima
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Perbedaan
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Monokromatis
kedus
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penghamburan

Gambar 4. Skema alat difraksi sinar-X (Abdulah, 2008).
Skema alat difraktometer sinar-X ditunjukkan dalam Gambar 4 dengan

panjang gelombang sinar-X sekitar 1,540 A sebab target anoda terbuat dari bahan
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tembaga (Cu). Sinar-X yang berasal dari anoda melewati sistem celah (soller slit)
agar berkas sinar yang sampai ke sampel berbentuk paralel dan memiliki tingkat
divergensi yang kecil. Demikian pula berkas hamburan dari sampel juga melewati
sistem celah sebelum ditangkap oleh detektor sinar-X. Sudut datang 6 merupakan
sudut antara bidang sampel dengan sinar datang, sedangkan sudut hambur 20
merupakan sudut antara proyeksi sumber sinar-X dengan detektor. Untuk
pergerakan sumber sinar-X sebesar 6 maka detektor bergerak sebesar 26

(Suryanarayana dan Grant, 1998).

3.9 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy atau SEM adalah suatu tipe mikroskop
elektron yang menggambarkan permukaan sampel melalui proses scan dengan
menggunakan pancaran energy yang tinggi dari elektron dalam suatu pola scan
raster. SEM dilengkapi dengan mikroskop optik yang digunakan untuk
mempelajari tekstur, topografi, dan sifat permukaan bubuk atau padatan dan
karena ketajaman fokus dari alat SEM sehingga gambar yang dihasilkan memiliki
kualitas tiga dimensi yang pasti (Goldstein dkk., 1981).

SEM memiliki resolusi (daya pisah) sekitar 0,5 nm dan ketajaman gambar
yang hingga 50.000 kali, selain itu cara analisis SEM tidak merusak bahan.
Kemampuan daya pisah ini disebabkan karena SEM menggunakan elektron
sebagai sumber radiasinya. Daya pisah setiap instrumen optik dibatasi oleh
difraksi sehingga besarnya berbanding lurus dengan panjang gelombang yang
dipakai untuk menyinari benda yang diselidiki (Beiser, 1987).

Pada prinsipnya SEM secara umum terdiri dari beberapa komponen yaitu
kolom elektron, ruang sampel, sistem pompa vakum, kontrol elektronik dan
sistem pencitraan bayangan. Diagram skematik dari SEM dapat ditunjukkan pada
Gambar 5.
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Gambar 5. Skema kerja alat SEM (Goldstein dkk., 1981).

Berdasarkan Gambar 5 di atas, dapat diterangkan bahwa SEM adalah alat
instrumen terdiri dari sumber elektron yang ditembakkan (electron gun), tiga lensa
elektrostatik dan kumparan scan elektromagnetik yang terletak diantara lensa
kedua dan ketiga serta tabung foto multiplier untuk mendeteksi cahaya pada layar
scanner ke TV. SEM menggunakan elektron sebagai pengganti cahaya untuk
menghasilkan bayangan. Berkas elektron dihasilkan dengan memanaskan filamen
melalui tegangan tinggi, kemudian dikumpulkan melalui lensa kondensor
elektromagnetik dan difokuskan oleh lensa objektif. Ketika arus dialirkan pada
filamen maka terjadi perbedaan potensial antara kutub katoda dan anoda yang
akhirnya akan menghasilkan elektron. Elektron yang dihasilkan selanjutnya akan
melewati celah pelindung pada anoda dan lensa magnetik dan lensa objektif.

Berkas elektron tersebut dipercepat oleh medan listrik dan menumbuk sampel atau
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specimen pada stage melalui scanning coil menghasilkan elektron sekunder
(secondary electron), elektron hambur balik (backscattered electron) yang
dipantulkan dari sampel kemudian dideteksi dan dikuatkan oleh tabung multiplier
yang kemudian ditransmisikan ke scanner ke TV, sehingga bentuk dan ukuran
sampel terlihat dalam bentuk sinaran (imaging beam). Faktor yang menetukan
penampilan dan resolusi adalah arus dan berkas pemercepat (Sampson, 1996).

Dalam SEM, kumparan scan (scanning coil) yang berarus listrik dipakai
untuk menimbulkan medan magnetik yang berlaku sebagai lensa untuk
memfokuskan berkas elektron pada benda yang diselidiki dan alat ini
menghasilkan bayangan yang diperbesar pada layar pendar (fluensen) atau alat
fotografik. Untuk menghindari penghamburan bayangan yang dihasilkan dipakai
lapisan yang tipis dan seluruh sistem divakumkan (Beiser, 1987).

Analisis komposisi unsur pada permukaan suatu eksperimen dapat dilakukan
dengan menangkap dan mengolah sinyal dari fluoresensi sinar-X yang
dikeluarkan oleh suatu volume kecil dari permukaan spesimen. Teknik yang biasa
dipakai adalah Energy Dispersive Spestroscopy (EDS) yang akan menghasilkan
kandungan unsur secara kualitas ataupun kuantitatif terhadap suatu daerah kecil
dari permukaan spesimen. SEM yang dilengkapi dengan sistem EDS (Energy
Dispersiv Spectroetry) akan dapat mengidentifikasi unsur-unsur yang dimiliki oeh
fasa yang terlihat pada gambar mikrostuktur (Beiser, 1987).

3.10 Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS)

Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS) merupakan metode
pemisahan senyawa organik yang menggunakan dua metode analisis senyawa
yaitu kromatografi gas (GC) untuk menganalisis jumlah senyawa secara
kuantitatif dan spektrometri massa (MS) untuk menganalisis struktur molekul
senyawa analit (Fowlis, 1998).

Penggunaan kromatogafi gas cukup luas terutama dalam industri minyak
dan gas. Gas kromatografi (GC) merupakan salah satu teknik spektroskopi yang
menggunakan prinsip pemisahan campuran berdasarkan perbedaan kecepatan
migrasi komponen-komponen penyusunnya. Gas kromatografi biasa digunakan

untuk mengidentifikasi suatu senyawa yang terdapat pada campuran gas dan juga
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menentukan konsentrasi suatu senyawa dalam fase gas. Sedangkan Spektroskopi

massa adalah suatu metode untuk mendapatkan berat molekul dengan cara

mencari perbandingan massa terhadap muatan dari ion yang muatannya diketahui
dengan mengukur jari-jari orbit melingkarnya dalam medan magnetik seragam

(Fowlis, 1998).

Prinsip dasar kromatografi gas yaitu penguapan sampel dalam inlet
injektor yang diinjeksikan ke dalam bagian atas dari kolom kemudian sampel
dibawa melalui kolom oleh gas pembawa yang bersifat inert. Fasa gerak yang
biasa digunakan adalah gas helium atau nitrogen. Sedangkan fasa diamnya yaitu
padatan berupa silika, alumina, grafit atau bahan polimer berpori.

3.10 Hipotesis Penelitian

1.  Penambahan zirkonium dioksida pada abu daun bambu sebagai katalis
dalam reaksi transesterifikasi dapat meningkatkan aktivitas katalis dan
meningkatkan konversi biodiesel.

2. Semakin lama waktu reaksi transesterifikasi, maka panas yang dihasilkan
semakin besar sehingga laju reaksi semakin cepat dan konversi biodiesel
yang dihasilkan semakin besar

3. Katalis yang telah digunakan dapat digunakan kembali serta meminimalisir

persoalan limbah yang dapat berdampak negatif terhadap lingkungan.



BAB IV
METODOLOGI PENELITIAN

Pada percobaan ini dilakukan preparasi ZrO, teremban pada abu daun
bambu untuk membantu mempercepat reaksi pada proses transesterifikasi. Proses
tersebut bertujuan untuk mengkonversi trigliserida menjadi metil ester (biodiesel).
Proses transesterifikasi ini dilakukan dengan menambahkan methanol, katalis

ZrO,/ ADB dan menggunakan metode konvensional (refluks).

4.1 Alat dan Bahan Penelitian
4.1.1 Alat Penelitian
Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi, furnace, neraca
analitik, lumpang alu, cawan porselin, kaca arloji, batu didih, statif dan klem,
corong pisah, corong gelas, erlenmeyer, gelas beker, labu takar, botol semprot,
batang pengaduk, spatula, pro pipet, pipet volume, pipet ukur, pipet tetes, kertas
saring dan tisu. Pengujian sampel dilakukan menggunakan GC-MS (Shimadzu,
QP2010 Plus), FTIR (Shimadzu, Prestige21), BET, dan XRD (Shimadzu, 6000).
4.1.2 Bahan Penelitian
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah limbah daun
bambu, zirkonil klorida (ZrOCl,), NaOH, KOH, Eter, minyak dedak padi, metanol
(CH30H), HCI, n-heksana, Asam phospat (H3PQO,), indikator phenolphthalein
(C20H140,), alkohol teknis (C,HgO ), dan akuades (H,0).
4.2 Prosedur Penelitian
4.2.1 Preparasi ZrO, — SiO, dari Daun Bambu
Katalis yang akan digunakan dalam pembuatan biodiesel ini adalah katalis
ZrO, /ADB 20% dari bahan dasar daun bambu. Pertama, daun bambu dicuci
hingga bersih menggunakan air untuk menghilangkan sisa-sisa pengotor,
kemudian dijemur di bawah terik matahari hingga kering. Setelah itu,daun bambu
dibakar kemudian dikalsinasi dalam furnace pada suhu 500 °C selama 4 jam,
kemudian ditumbuk hingga halus menggunakan mortar sehingga didapatlan abu

daun bambu. Langkah selanjutnya yaitu menimbang zirkonil klorida (ZrOCly),.

23
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Setelah itu dilarutkan dengan 50 mL akuades dan distirer selama 30 menit,
selanjutnya larutan tersebut diteteskan sedikit demi sedikit kedalam 10 gram abu
daun bambu yang sudah dilarutkan dengan 200 mL akuades di dalam gelas beker
250 mL. Kemudian distirer selama 24 jam, lalu dioven hingga larutan kering dan
tidak mengandung air. Selanjutnya dikalsinasi selama 2 jam pada suhu 400 °C.
Hasil Preparasi akan diuji kebasaan dan dianalisis dengan menggunakan X-Ray
Diffraction (XRD), Fourier Transform Infra Red (FTIR) dan metode BET surface
area analyzer (SAA).

4.2.2 Uji aktivasi katalis ZrO,Teremban Pada Daun Bambu

Aktivasi katalis diuji dengan reaksi transesterifikasi pada konversi metil
ester dari minyak dedak padi (rice bran oil) menggunakan metode konvensional
(refluks) dengan variasi waktu refluks. Diambil 2 gram sampel katalis ZrO,
/ADB, ditambah 50 mL metanol, dan 20 mL minyak dedak padi dimasukkan ke
dalam labu leher dua, kemudian direfluks dengan variasi waktu pemanasan yaitu
2; 3 dan 5 jam pada suhu konstan 55 °C. Kemudian, produk dimasukkan ke dalam
corong pisah lalu ditambahkan dengan 1 mL HCI 37% dan 10 mL akuades dan
digojog selama 5 menit, kemudian diambil lapisan atas. Lapisan atas ditambahkan
dengan 10 mL n-heksana dan digojog selama 5 menit dan diambil lapisan atas
sebagai hasil biodiesel. Hasil biodiesel dianalisis menggunakan GC-MS. Analisis
GC-MS untuk menentukan data konversi total (%) serta selektivitas reaksi
terhadap pembentukan metil ester.

Katalis daun bambu yang terendapkan dalam labu selanjutnya dicuci
dengan 10 mL alkohol teknis, lalu disaring menggunakan kertas saring. Filtrat
yang dihasilkan selanjutnya dititrasi dengan HCI hingga pH 7. Sedang katalis
daun bambu dioven pada suhu 60 °C selama 5 jam, kemudian katalis tersebut akan
digunakan kembali dengan menggunakan metode konvensional (refluks) dengan
variasi waktu refluks 2, 3, dan 5 jam. Biodiesel yang dihasilkan selanjutnya
dihitung dengan penentuan nilai asam. Hasil tertinggi di setiap variasi dianggap
sebagai kondisi optimum dan dibandingkan dengan standard mutu biodiesel SNI
7182: 2012.
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4.2.3 Penentuan Hasil Konversi Biodiesel

1. Perhitungan Hasil Konversi Biodiesel Dengan GC-MS
Biodiesel yang diperoleh dari hasil transesterifikasi selanjutnya dihitung

hasil konversinya (yield). Rumus yang digunakan untuk menghitung yield

biodiesel adalah :
mL Rendemen = mL Hasil Biodisel X % Area

2. Penentuan Hasil Konversi Biodiesel Didasari Pada Nilai Keasaman
Penentuan konversi didasari pada nilai asam dilakukan dengan menimbang
4 gram hasil biodiesel dari masing — masing variasi waktu 2, 3 dan 5 jam,
dilarutkan dalam eter dan etanol (1:1) 10 mL. Kemudian ditambahkan 2-3 tetes
fenolftalein ke dalam campuran larutan dan diaduk untuk sementara waktu.
Sebanyak 0,1 mol/L larutan kalium hidroksida (KOH) digunakan untuk mentitrasi

larutan di atas. Nilai asam bisa ditentukan berdasarkan rumus berikut:

— V1xMKOH xMr KOH
g sampel

AVl

Dimana: V1 : Volume titrasi larutan KOH (mL)
C : konsentrasi larutan KOH (mol)
g : Massa Sampel (9)
Mr : Molekul relatif KOH (g/mol)
Nilai keasaman memungkinkan untuk menentukan konversi reaksi sebagali

berikut:

~ AV0-AV1
% Konversi = o X100%

Dimana : AV, : nilai asam sebelum reaksi
AV : nilai asam sesudah reaksi
4.2.4 Analisis kebasaan Katalis ZrO,/ADB
Analisis kebasaan dilakukan dengan menimbang 0,1 gram Kkatalis
ZrO,/ADB, dilarutkan dalam 50 mL asam phospat (H3PO,;) 1 M dalam gelas
beker. Lalu diaduk dengan magnetic stirrer selama 1 jam. Setelah itu disaring
menggunakan kertas saring. Filtrat yang didapatkan dipipet sebanyak 5 mL lalu

dititrasi menggunakan NaOH 0,5 M dengan indikator Phenolphthalein (PP).



BAB V
HASIL DAN PEMBAHASAN

Dalam penelitian ini dibahas tentang pengaruh waktu refluks dalam konversi
biodiesel minyak dedak padi (rice bran oil) dengan modifikasi Kkatalis ZrO,
teremban pada daun bambu yang dilakukan di Laboratorium Penelitian Kimia
Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam Universitas Islam Indonesia.
Katalis ZrO,/ADB tersebut dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction
(XRD), Surface Area Analyzer (SAA), FTIR, diuji aktivitas katalitiknya
menggunakan metode refluks (metode konvensional) dan hasil biodiesel dianalisis
menggunakan GC-MS dan penentuan nilai konversi yang didasari pada nilai
keasaman.

5.1 Preparasi Katalis ZrO, Yang Teremban Pada Abu Daun Bambu

Proses preparasi katalis ZrO,/ADB meliputi pembuatan abu daun bambu
dengan proses daun bambu yang sudah kering dibakar dan dikalsinasi dalam
furnace pada suhu 500 °C selama 4 jam. Ketika melakukan kalsinasi furnace
dipanaskan secara perlahan (bertahap) yaitu pada suhu 200 °C selama 0,5 jam
kemudian dinaikkan menjadi 300 °C selama 0,5 jam kemudian baru dinaikkan
menjadi 500 °C. Kalsinasi selama 4 jam dihitung sejak suhu 500 °C tercapai.
Proses kalsinasi ini berfungsi untuk mengeliminasi komponen — komponen
organik dari daun bambu. Setelah kalsinasi daun bambu proses selanjutnya yaitu
pengembanan abu daun bambu pada ZrO..

Padatan abu daun bambu yang telah dibuat dilakukan penambahan logam
ZrO, konsentrasi 20%. Sebanyak 3,905 gram ZrOCI, yang dilarutkan dalam 50
mL akuades dan diaduk selama 30 menit, selanjutnya larutan tersebut diteteskan
sedikit demi sedikit kedalam 10 gram abu daun bambu yang sudah dilarutkan
dengan 200 mL akuades. Campuran tersebut kemudian diaduk selama kurang
lebih selama +24 jam, proses pengadukan ini berfungsi untuk meningkatkan
homogenitas ZrO, dalam abu daun bambu. Setelah diaduk, kemudian dioven pada
suhu 60 °C hingga kering. Kemudian dikalsinasi pada suhu 400 °C selama 2
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jam. Ketika melakukan kalsinasi furnace dipanaskan secara perlahan (bertahap)
yaitu pada suhu 200 °C selama 0,5 jam kemudian dinaikkan menjadi 300 °C
selama 0,5 jam kemudian baru dinaikkan menjadi 400 °C. Kalsinasi selama 2 jam
dihitung sejak suhu 400 °C tercapai. Menurut Alkan (2005) pada suhu 100 — 400
°C terjadi penghilangan berat yang berkaitan dengan proses predehidrasi yang
merupakan penataan ulang lapisan. Padatan yang diperoleh dikarakterisasi
menggunakan Surface Area Analyzer (SAA) metode Brunauer-Emmet-Teller
(BET) dan X-ray Diffraction (XRD), FTIR, dan analisis kebasaan.
5.2 Hasil Analisis XRD

Metode difraksi sinar-X atau XRD merupakan teknik analisis non-destruktif
untuk menentukan perubahan yang terjadi pada katalis ZrO,/ADB dan mengetahui
kristalinitas suatu material dengan menggambarkan hubungan antara intensitas
dengan sudut 20. Hasil analisis XRD material katalis ZrO,/ADB dapat dilihat
pada Gambar 6.

ZrO,/ADB

Iritemsity fa.u)

ADB

LT

Z2=thatm

Gambar 6. XRD Pola dari material (e = t-ZrO5,)

Pola XRD dari ZrO, /ADB dibandingkan dengan abu daun bambu (ADB)
disajikan pada Gambar 6, pada pola ADB hanya ada satu puncak yang luas
berpusat pada 20 = 23,19°, menunjukkan bahwa amorf SiO, dibentuk selama
kalsinasi pada suhu 500 °C. Ini menunjukkan bahwa metode sintesis yang
digunakan mempromosikan dispersi tinggi ZrO, dalam matriks silika amorf.
ZrO, tetragonal diamati dari pola XRD pada metode tahap demi tahap, ini
menunjukkan bahwa semua silika yang halus terdistribusi. ZrO, tetragonal

diperoleh kadar silika rendah dan puncak yang terindeks untuk ZrO, tetragonal
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bergeser ke sudut yang yang lebih tinggi dengan meningkatnya kadar silika.
Penelitian menunjukkan bahwa ZrO, tetragonal dan silika dioksida hadir setelah
dikalsinasi pada 400 °C. Penggabungan silika dalam kisi ZrO, mengakibatkan
hilangnya urutan dalam struktur ZrO, ketika dikalsinasi pada suhu 400 °C, dengan
peningkatan suhu kalsinasi yang dapat mengarah ke perubahan fasa. Struktur t -
ZrO, disajikan pada Gambar 7.

%

Gambar 7. Struktur dari t-ZrO,

Menurut Fatimah dkk. (2005) sudut refleksi 30° dan 50° menunjukkan adanya
ZrO, yang berbentuk fase tetragonal (T). Dalam penelitian ini difraksi sinar-X
dari sampel katalis ZrO,/ADB muncul pada puncak 26 =28,01°. 30,66 °. 31,56°.
34,25° atribut ke ZrO, tetragonal (JCPDS-17-0923), sesuai dengan tetragonal
ADB di samping satu puncak di 23,19°, yang dapat dikaitkan dengan SiO, amorf.
Hal ini menunjukkan bahwa transformasi ZrO, dari t -ZrO, sampai m- ZrO, tidak
terjadi karena stabilisasi tetragonal ZrO, oleh SiO,. Davies (2005) menyebutkan
bahwa puncak sekitar 28° menunjukkan fase monoclinic ZrO,. Perubahan fase
dari tetragonal menjadi monoclinic ini kemungkinan dikarenakan proses kalsinasi

dan hidrogenasi yang menyebabkan kerusakan struktur akibat panas.

5.3 Hasil Analisis SEM-EDX
Analisis menggunakan Scanning Electron Microscope-Energy Dispersive X-

ray (SEM-EDX) dilakukan untuk mengetahui morfologi permukaan padatan dan
mengetahui komposisi pada sampel. Hasil analisis SEM katalis ADB dapat
dilihat pada Gambar 8.



Gambar 8. Hasil analisis SEM katalis ADB dengan perbesaran 500x
Komposisi unsur-unsur di dalam katalis ADB dapat diketahui melalui EDX.
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Gambar 9. Kurva EDX katalis ADB
Hasil analisis EDS material katalis ADB dapat dilihat pada Tabel 3.
Tabel 3. Hasil analisis EDX material katalis ADB

Komponen Persentasi (% wt.)
SiO; 78.98
C 5.09
MgO 4.99
Na,O 2.80
K,0 1.58
P20s 2.77

CaO 3.08
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Pada katalis ADB dilakukan analisis SEM-EDX dan hasilnya disajikan pada
Gambar 8. Dari hasil analisis EDX (Tabel 3) dapat dilihat bahwa diperoleh unsur
dominan SiO, dengan persentasi 78,98% dan merupakan komponen utama ADB
dengan beberapa pengotor terdiri dari Ca, C, P, Na dan Mg. Karena hasilnya dapat
disimpulkan bahwa ADB memiliki potensi sebagai pendukung oksida logam.
Hasil analisis SEM katalis ZrO,/ADB dapat dilihat pada Gambar 10.

Gambar 10. Hasil analisis SEM katalis ZrO,/ADB dengan perbesaran 10.000x
Komposisi unsur-unsur di dalam katalis ZrO,/ADB dapat diketahui
melalui EDX. Hasil analisis EDX material katalis ZrO,/ADB dapat dilihat pada
Tabel 4.
Tabel 4. Hasil analisis EDX material katalis ZrO,/ADB
Komposisi ZrO,/ADB (% wt.)

SiO, 38,88
Zro, 6,58
MgO 1,24
AlL,O; 03

Berdasarkan Tabel 4, komponen utama dalam katalis ZrO,/ADB terdiri
dari  SiO, dan ZrO, dengan kadar 38,88% dan 6,58%. Diameter rata-rata
ZrO,/ADB partikel nanokomposit meningkat karena ZrO; berada pada permukaan
SiO, (Gambar 10). Analisis EDX menunjukkan adanya kualitatif Zr, O, dan Si
sebagai elemen utama dan mengkonfirmasikan bahwa partikel ZrO, berada di

permukaan partikel SiO,,
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5.4 Hasil Analisis BET (Brunaeur-Emmet-Teller)

Metode BET (Brunauer-Emmet-Teller) dalam analisis menggunakan adsorpsi
serapan gas N, yang digunakan untuk menentukan luas permukaan spesifik dan
volume total pori dari suatu material. Banyaknya gas N, yang teradsorbsi pada
permukaan padatan berbanding langsung dengan luas permukaan, sehingga
semakin banyak gas N, yang terserap maka luas permukaan spesifik padatan
semakin luas. Hasil analisis adsorpsi gas N, material katalis dapat dilihat dalam
Tabel 5.

Tabel 5. Data bahan spesifik luas permukaan, volume pori dan jari-jari pori

Parameter ZrO,/ADB ADB
BET Luas Permukaan 103,09 14,45
spesifik (m%/g)
Rata — rata jejari pori (A) 18,45 14,05
Volume total pori (cc/g) 0,568 0,036

Dari Tabel 5, dapat dilihat bahwa luas permukaan katalis ZrO,/ADB (103,09
m?/g) lebih besar daripada katalis ADB (14,45 m?/g). Hal ini membuktikan bahwa
ADB telah terdistribusi mengisi sebagian pori katalis ZrO,/ADB. Konsentrasi
ADB yang diembankan juga mempengaruhi besarnya luas permukaan spesifik dan
volume total pori.

Rata-rata jejari pori dan volume total pori katalis ZrO,/ADB mengalami
peningkatan dibandingkan rata-rata jejari pori dan volume total pori ADB.
Volume total pori ADB sebesar 0,036 cc/g naik menjadi 0,568 cc/g setelah
diembankan dengan logam ZrO,, sedangkan jejari pori ADB sebesar 14,05 A naik
menjadi 18,45 A. Meningkatnya volume total pori dan rata — rata jejari pori
menunjukkan banyaknya volume gas N, yang teradsorpsi oleh sampel pada setiap
tekanan relatif lebih besar dibandingkan dengan volume gas N, yang teradsopsi
oleh ADB.
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Gambar 11. Pola adsorbsi — desorpsi dari ZrO,/ADB

Pada Gambar 11 pola adsorpsi-desorpsi ZrO,/ADB dan luas permukaan
spesifik, volume pori dan jari-jari pori data yang diukur berdasarkan pola
adsorpsi-desorpsi tercantum dalam Tabel 5. Pola profil adsorpsi-desorpsi
menunjukkan struktur mikropori bahan karena merujuk pada jenis IUPAC IV -
adsorpsi-desorpsi klasifikasi kurva dengan lingkaran histeresis menunjukkan
pembentukan mesopori dalam struktur. Pola ini umumnya ditemukan dalam bahan
struktur amorf dan silika berbasis.
5.4 Hasil analisis FTIR

Analisis FTIR (Fourier Transform Infrared) bertujuan untuk mengamati
interaksi molekul dengan radiasi elektromagnetik yang berada pada daerah
panjang gelombang 0,75-1.000 um atau pada bilangan gelombang 13.000 — 10
cm™. Spektrum serapan inframerah suatu material mempunyai pola yang khas
yang bermanfaat untuk identifikasi material dan identifikasi keberadaan gugus-

gugus fungsi yang ada.
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Gambar 12. Hasil analisis FT-IR

Kehadiran ikatan kimia antara SiO, dan ZrO, dilihat dengan analisis FT-IR
(Gambar 12). Dapat dilihat Si-O-Si asimetri peregangan di 1.055,08 cm™ sesuai
dengan SiO,. Karakteristik puncak dari Si-OH pada 793,50 cm™ dapat dikaitkan
dengan kelompok silanol pada partikel SiO,. Dalam kedua spektrum, puncak yang
muncul pada sekitar 3.400,17 cm™ disebabkan oleh getaran lentur OH dari air, hal
tersebut sesuai dengan penelitian Darehkordi dkk. (2012) menyebutkan pita pada
daerah 3.448,36 cm'lmenunjukkan adanya vibrasi gugus O-H (regangan) dari
molekul air pada lapisan permukaan. Dalam spektrum FT-IR dari ZrO, / SiO;
partikel nanokomposit bola, diamati bahwa puncak bergeser dari 1.055,08 - 1.073
cm™. Menurut Zhan (1999) dan Lee (1988) pergeseran ini muncul dari zirkonia
dalam ikatan Si-O-Zr karena elektro positivitas kuat ZrO,. Menurut Chen (2004)
bahwa adanya interaksi Si-O-Zr dapat dilihat dari spektrum pada 1.055 cm™ yang
dikaitkan dengan jaringan silika yang membentuk pita Si-O-Zr. Laporan-laporan
ini konsisten dengan temuan kami dan diverifikasi jembatan oksigen antara Si dan
Zr.
5.5 Hasil Analisis Kebasaan

Hasil volume titrasi pada uji kebasaaan katalis ZrO,/ADB adalah 17,6 mL.
Pada titrasi menggunakan larutan NaOH 5 M untuk menetralisir sisa asam dari
asam phospat yang berlebih. Semakin besar volume titrasi maka semakin besar
pula sisa asam phospat yang berlebih, sehingga semakin besar sisa asam phospat
maka semakin kecil tingkat kebasaan katalis.
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Keasaman bahan yang dihasilkan oleh titrasi dengan NaOH, yang hanya
mengidentifikasi situs asam Brgnsted, dimana sulfasi disukai pembentukan situs
asam Lewis dan menyebabkan penurunan lokasi asam Brgnsted. Sebagai situs
asam Lewis lebih kuat dari pada situs asam Brensted, disitu oksida campuran
phospat menunjukkan konsentrasi yang lebih tinggi dari lokasi asam dari pada
bahan standar ( ZrO,/ADB).

5.6 Uji aktivasi katalis ZrO, Teremban Pada Daun Bambu

Katalis ZrO,/ADB diuji aktivasi katalitiknya menggunakan metode
konvensional (refluks). Metode ini merupakan salah satu metode dalam sintesis
senyawa organik yang mengandalkan sumber panas, panas ditransfer ke reaktan
dengan cara konduksi, konveksi dan radiasi. Metode refluks dalam konversi metil
ester dari minyak dedak padi ini mempunyai keunggulan diantaranya kondisi
reaksi terkontrol dengan baik, rendemen bisa cukup banyak, dan reaksi
berlangsung secara bertahap. Penggunaan metode refluks ini dapat mengkontrol
reaksi dengan baik menggunakan bantuan katalis ZrO, teremban pada daun
bambu. ZrO,/ ADB ini berfungsi sebagai agen isomerisasi karena katalis tersebut
memiliki karakter keasaman, kestabilan dan selektivitas yang besar pada konversi
metil ester dari minyak dedak padi. Disisi lain, adanya pilar-pilar ZrO, dalam
antar lapis silika dari abu daun bambu dapat meningkatkan aktivitas dan luas
permukaan spesifik dari katalis. Reaksi konversi triglyserida menjadi produk
biodisel dengan katalis ZrO,- SiO, dapat dilihat pada Gambar 13.
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Gambar 13. Mekanisme reaksi katalis ZrO,- SiO, dalam transesterifikasi
(Elaine dkk., 2009)

Pada reaksi konversi triglyserida menjadi produk biodisel dengan katalis
ZrO,/ADB. Reaksi yang pertama bahwa ikatan © dari C=0 akan membentuk
ikatan dengan Zr karena Zr memiliki orbital d yang kosong. Kemudian setelah
elektron yang berasal ikatan © didonorkan pada Zr maka C karbonil yang terdapat
pada trigliserida menjadi bermuatan positif. Setelah itu metoksi yang merupakan
nukleofilik akan menyerang karbokation pada trigliserida sehingga terjadi reaksi
transesterifikasi.

Untuk menguji aktivitas katalitiknya dilakukan dengan ditimbang 2 gram
katalis ZrO, teremban pada daun bambu, ditambah 50 mL metanol, dan 20 mL
minyak dedak padi dimasukkan ke dalam labu leher dua. Pada penelitian ini
menggunakan katalis asam (ZrO,/ADB 20%). Perbandingan metanol dan minyak
yang digunakan adalah 2 : 5, jumlah metanol sengaja dibuat berlebih karena

proses transesterifikasi merupakan reaksi reversible, agar kesetimbangan bergeser



36

kearah hasil reaksi. Selanjutnya di refluks dengan variasi waktu pemanasan yaitu
2, 3 dan 5 jam pada suhu 55 °C. Kemudian, produk dimasukkan kedalam corong
pisah lalu ditambahkan dengan 1 mL HCI 37% dan 10 mL akuades, penambahan
HCL 37% dan akuades ini berfungsi untuk meningkatkan distribusi antara gliserol
dan metil ester. Setelah itu digojog selama 10 menit dan didekantasi selama 1
malam, Lalu diambil lapisan atas.

Gambar 14. Pemisahan lapisan biodiesel dan gliserol

Pemisahan lapisan ini terjadi karena perbedaan kepolaran yang sangat tinggi
antara gliserol dan biodiesel. Biodiesel seperti minyak umumnya bersifat
nonpolar, sedangkan gliserol merupakan senyawa pola dan karena massa jenis
biodiesel lebih rendah dari pada gliserol, maka biodiesel terletak dibagian atas
lapisan. Kemudian lapisan atas ditambahkan dengan 10 mL n-heksana dan
digojog selama 10 menit dan diambil lapisan atas sebagai hasil biodiesel.
Penambahan n-heksana ini bertujuan untuk pemurnian hasil biodiesel. Hasil
biodiesel dianalisis menggunakan GC-MS. Analisis GC-MS untuk menentukan
data konversi total (%) serta selektivitas reaksi terhadap pembentukan metil ester.

Katalis daun bambu yang terendapkan dalam labu selanjutnya dicuci dengan
10 mL alkohol teknis, lalu disaring menggunakan kertas saring. Filtrat yang
dihasilkan selanjutnya dititrasi dengan HCI hingga pH 7. Sedangkan katalis daun
bambu dioven pada suhu 60 °C selama 5 jam, kemudian katalis tersebut akan
digunakan kembali dengan menggunakan metode konvensional (refluks) dengan
variasi waktu refluks 2, 3, dan 5 jam. Biodiesel yang dihasilkan selanjutnya

dihitung hasil konversi yang didasari pada nilai keasaman.
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5.7 Hasil Analisis GC-MS
Dari hasil analisis Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS) yang

dilakukan, proses transesterifikasi sebagai upaya untuk memanfaatkan dedak padi
sebagai bahan baku pembuatan biodiesel dapat menghasilkan metil ester.

L
MMWW

_ Mm""w
L et
P AN AtttV

100,000

T T T T
10.0 20.0 27.0
min

Gambar 15. Hasil analisis GC-MS biodiesel selama 2 jam dengan katalis 20%

dengan metode konvensional
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Gambar 16. Hasil analisis GC-MS biodiesel selama 3 jam dengan katalis 20%

dengan metode konvensional
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Gambar 17. Hasil analisis GC-MS biodiesel selama 5 jam dengan katalis 20%

dengan metode konvensional
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Tabel 6. Data Waktu Retensi dan Luas Puncak Kromatogram Kromatografi Gas

serta senyawa yang diduga dari Biodiesel Minyak Dedak Padi

No Nama 2 jam 3 jam 5 jam
Senyawa RTime %Area RTime %Area RTime % Area
1.  Metil palmitat 16,508 77,28 - - 16,466 46,79

2. Metil oleat 17,892 22,72 17,750 100,00 17,900 53,21

Dari data MS dapat dinyatakan bahwa hasil sintesis dari penelitian ini
adalah memang benar merupakan senyawa biodiesel, yakni metil ester. Senyawa
metil ester yang diperoleh adalah metil palmitat dan metil oleat. Senyawa metil
ester yang diperoleh tersebut sesuai dengan kandungan asam lemak yang terdapat
pada bahan dasar minyak dedak padi yang digunakan untuk sintesis. Berdasarkan
data hasil analisis GC-MS biodiesel dari metode konvensional (refluks), pada
biodiesel dengan katalis ZrO,/ADB 20% dengan waktu reaksi 2 jam diperoleh
hasil rendemen sebesar 6,8 mL, pada biodiesel dengan katalis ZrO,/ADB 20%
dengan waktu 3 jam diperoleh hasil rendemen sebesar 37 mL, dan pada biodiesel
dengan katalis ZrO,/ADB 20% dengan waktu 5 jam diperoleh hasil rendemen
sebesar 22,2 mL.

20 37 mL
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Gambar 18. Grafik Hubungan antara Waktu dengan Konversi Reaksi pada Proses

Transesterifikasi
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Berdasarkan teori semakin lama waktu reaksi, maka kemungkinan kontak
antar zat semakin besar sehingga akan menghasilkan konversi yang besar. Jika
kesetimbangan reaksi sudah tercapai maka dengan bertambahnya waktu reaksi
tidak akan menguntungkan karena tidak memperbesar hasil. Dalam penelitian
yang telah dilakukan, diperoleh data bahwa selama waktu 2 jam sampai dengan 3
jam hasil konversi reaksi terus meningkat, namun pada waktu 5 jam hasil konversi
reaksi menurun, hal ini disebabkan karena kesetimbangan reaksi sudah tercapai
dalam waktu kurang lebih 3 jam, sehingga dalam waktu yang lebih lama dari 3
jam tidak akan menguntungkan, karena tidak memperbesar hasil dan karena reaksi
yang terjadi dalam proses transesterifikasi adalah reversible (bolak- balik), maka
apabila sudah terjadi kesetimbangan, reaksi akan bergeser ke Kiri, dan akan
memperkecil produk yang diperoleh.

5.8 Pengaruh Waktu Reaksi Terhadap Konversi Pada Katalis Bekas

Penentuan konversi didasari pada nilai keasaman ditentukan menurut UNE
EN 14104 (2003) untuk menghitung jumlah asam yang ada dalam biodiesel.
Penentuan konversi didasari pada nilai keasaman dilakukan untuk mengetahui
banyaknya KOH yang digunakan dalam proses netralisasi.

Minyak dedak padi hasil transesterifikasi ditimbang sebanyak 4 gram dari
masing — masing variasi waktu 2, 3, dan 5 jam, kemudian ditempatkan dalam
erlenmeyer dan dilarutkan dalam eter dan etanol (1:1) 10 mL. alkohol yang
digunakan dalam proses ini harus dalam keadaan netral agar tidak mempengaruhi
kesetimbangan. Apabila alkohol tidak dalam keadaan netral, maka reaksi
kesetimbangan akan bergeser ke kanan (kelebihan asam) atau Kiri (kelebihan basa.
Setelah itu ditambahkan 2-3 tetes phenolphthalein ke dalam campuran larutan dan
diaduk untuk sementara waktu. Larutan dititrasi menggunakan KOH 0,1 N dan
dihitung volume KOH yang digunakan untuk menitrasi larutan hingga terjadi
perubahan warna larutan dari kuning menjadi merah muda.

Data hasil proses konversi yang didasari pada nilai keasaman yang diperoleh
adalah jumlah volume KOH yang dipakai pada proses titrasi. Hasil nilai asam dapat
dilihat pada Tabel 7.
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Tabel 7. Pengaruh Waktu Refluks Terhadap Konversi Pada Katalis Bekas

Waktu refluks 2 jam 3 jam 5 jam
Titran (mol/L KOH) 0,1 0,1 0,1
Nilai asam (mg KOH/q) 26,6 24,08 22,4

Massa biodiesel : 4 g ; campuran pelarut (Vether : Vetanot = 1:1) = 10 mL

Perubahan kadar asam lemak bebas selama proses reaksi transesterifikasi
berlangsung menunjukkan adanya reaksi antara asam lemak bebas dengan
metanol untuk menghasilkan metil ester. Semakin rendah kadar asam lemak
bebasnya semakin banyak metil ester yang terbentuk dari asam lemak bebas
minyak dedak padi. Hasil konversi metil ester dari minyak dedak padi pada
berbagai variasi waktu reaksi transesterifikasi ini dapat dilihat pada Gambar 19.
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Gambar 19. Grafik Hubungan antara Waktu dengan Konversi Reaksi pada
Proses Transesterifikasi dengan katalis bekas reaksi
Proses transesterifikasi dimulai dari waktu reaksi selama 2, 3 dan 5 jam. Hal
tersebut dilakukan agar reagen-reagen bereaksi hingga terbentuk campuran yang
homogen. Berdasarkan Gambar 15 hasil penentuan nilai asam biodiesel dari
metode konvensional (refluks) dengan katalis ZrO, /ADB 20% vyang telah
digunakan. Pada waktu reaksi transesterifikasi 2 jam, 3 jam, 5 jam diperoleh %
konversi berturut — turut yaitu 35,81%, 41,89% dan 45,94%. Sehingga dari grafik
dapat dilihat bahwa semakin lama waktu transesterifikasi maka konversi yang
dihasilkan semakin besar. Hal ini menunjukan bahwa produk metil ester dari asam
lemak bebas dapat terbentuk dengan baik.
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Setiap molekul yang bergerak memiliki energi kinetik dalam suatu reaksi
kimia. Semakin cepat gerakannya semakin besar energi kinetiknya, maka
frekuensi molekul-molekul bertumbukan juga semakin besar, sehingga dapat
memutuskan beberapa ikatan kimia yang merupakan langkah awal pembentukan
produk (Chang, 2005).

Chang (2005) juga menyatakan bahwa utuk mengawali reaksi kimia, maka
diperlukan energi Kinetik yang besarnya dapat melampaui energi aktivasi. Oleh
karena itu, proses reaksi dilakukan dalam sistem refluks agar diperoleh energi
kinetik dari pemanasan refluks. Energi yang dihasilkan dari pemanasan refluks
tersebut yang akan berperan untuk meningkatkan energi kinetik molekul agar
dapat mencapai energi aktivasi.

Freedman (1984) menyatakan bahwa semakin lama waktu reaksi
berlangsung, maka semakin banyak produk yang terbentuk, akan tetapi apabila
kesetimbangan reaksi telah tercapai, tambahan waktu reaksi tidak lagi

mempengaruhi pada peningkatan metil ester.



BAB VI
PENUTUP

6.1 Kesimpulan
Dari penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa :

1. Partikel ZrO, dapat teremban pada abu daun bambu yang dibuktikan dengan
hasil analisis XRD diperoleh hasil bahwa ZrO, dapat teremban pada ADB
pada difraktogramnya, pada analisis SEM-EDX terkandung unsur dominan
Si0O, 38,88% dan ZrO, 6,58%, pada analisis FTIR terdapat jembatan Si-O-Zr
antara partikel SiO, dan ZrO, dan pada analisis BET diperoleh luas
permukaan spesifik pada katalis ZrO,/ADB 103,09 m%/g.

2. Hasil penelitian menunjukkan bahwa semakin lama waktu reaksi, maka
kemungkinan kontak antar zat semakin besar sehingga akan menghasilkan
konversi yang besar. Jika kesetimbangan reaksi sudah tercapai maka dengan
bertambahnya waktu reaksi tidak akan menguntungkan karena tidak
memperbesar hasil. Dari hasil transesterifikasi yang dianalisis dengan GC-MS
diperoleh hasil konversi terbesar pada waktu 3 jam sebesar 37 mL, sedangkan
pada katalis bekas dengan metode titrasi yang didasari pada nilai keasaman
diperoleh hasil konversi terbesar pada waktu 5 jam sebesar 45,94%.

3. Katalis heterogen (ZrO,/ADB) dapat menjadi alternatif yang baik dalam
proses pembuatan biodiesel. Katalis ini dapat dengan mudah dipisahkan
dari campuran reaksi sehingga dapat digunakan kembali serta meminimalisir
persoalan limbah yang dapat berdampak negatif terhadap lingkungan.

6.2 Saran
Dari hasil penelitian ini diharapkan dapat membantu mengatasi masalah

keterbatasan sumber daya energi minyak bumi, dapat memberikan gambaran serta

dukungan kepada masyarakat terhadap pembuatan biodiesel sebagai energi
alternatif. Dapat meningkatkan nilai ekonomis minyak dedak sebagai bahan bakar
mesin diesel. Selain itu, penelitian ini nantinya dapat digunakan sebagai acuan
bagi peneliti-peneliti lanjutan atau sebagai tambahan informasi bagi masyarakat

yang berkaitan dengan biofuel.
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LAMPIRAN
Lampiran 1. Perhitungan Data

1.1 Pembuatan Larutan Zirkonium 20% Dari Zirkon (IVV) Oxidchlorid

10 gram daun bambu

‘1, 20%

2 gram
Jadi , Zr yang diambil dalam zirkon (V) oxidchoric (ZrOCly) :

Mr ZrOCl2

Ar Zr

178,12
= X 2 gram
91,22

2gramZr - X 2 gram

= 3,905 gram - dilarutkan dalam 50 mL Aquades

1.2 Pembuatan Larutan Standar NaOH 0,5 M Dalam 250 mL

M ==
L
_ mol
0.5M T 0,251
mol =05Mx0,25L
=0,125 mol
mol =4
My
__ 49
0,125mol = 209 /mol
g =5 gram, dilarutkan dalam 250 mL Akuades

1.3 Pembuatan Larutan H;PO,1 M Dalam 100 mL
P H3PO4 = 1,71 kg/L

m= pXxV

49



m = 1,71kg/L x 1L

m = 1710 gram - jika kadar 100%

85%

massa H3PO4 85 % = —— x 1710 gram
100%
=1453,5 gram
mol
M=
M = m/Mr

L

1453,5 gram/98 gram/mol
1L

M =

M= 14,83 M

Untuk membuat konsentrasi HsPO,1 M
Mi1.Vi=M;.V,
1M.100mL=14,83M.V2

V2=6,74 mL

1.4 Perhitungan Ukuran Kristal Katalis Dari Analisis XRD

Berikut rumus scheer:

Misal D =7r0O, /SiOz
a) ZrO; / SiOz (29) — 28,0171

D

0,9 X0,154060

_ 0,138654
0,0050266

=27,58 nm

= 3,14
(0,297 deg x E) X C0S ——
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b) ZrO,/SiO; (26) — 30,660

0,9 X0,154060
D (1”) - 30,660

3,14
(0,080 x M) X COS

_ 0,138654
0,00134536

= 103,08 nm

c) ZrO,/Si0O,(260) —»31,566
N 0,9 X0,154060
- (0,133 x %) X cos

D

31,566
2

_ 0,138654
0,00223264

=62, 103 nm

d) Zr0,/SiO; (26) - 34,253

0,9 X0,154060

D = (0,2667 x i’s—lg‘) X coSs —34'253
_ 0,138654
~ 0,00444613
= 31,185 nm
1.5 Pembuatan Larutan Standar KOH 0,1 M Dalam 100 mL
_ mol
M =T
_ mol
0,1M =i
mol =0,1Mx0,1L
=0,01 mol
mol =9
My
_ g
0,01 mol =569 /mol

g = 0,56 gram, dilarutkan dalam 100 mL Akuades
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1.6 Penentuan Nilai asam pada katalis bekas

rumus yang digunakan untuk menghitung nilai asam :

V1x M KOH xMr KOH
g sampel

AVl =

—Variasi waktu reaksi transesterifikasi 2 jam, 3 jam dan 5 jam dengan katalis

yang telah dipakai.

19mL x 0,1 M X 56 g/mol
a. AV2 =

49
= 26,6 mmol
17,2mL x 0,1 M X 56 g/mol
b. AV3 =
49
= 24,08 mmol
16 mL x 0,1 M X 56 g/mol
c. AV5 =
4g
= 22,4 mmol

Pengaruh waktu refluks terha.dap penentuan nilai asam

Waktu refluks 2 jam 3 jam 5 jam
Titran (mol/L KOH) 0,1 0,1 0,1
Nilai asam (mg KOH/g) 26,6 24,08 22,4

Massa biodiesel : 4 g ; campuran pelarut (Vether :Vetanol = 1:1) = 10 mL

1.7 Perhitungan Hasil Konversi Biodiesel katalis yang telah dipakai

Nilai keasaman memungkinkan untuk menentukan konversi reaksi sebagai
berikut:

AV0—-AV1

% Konversi = X100%

Dimana : AV, : nilai asam sebelum reaksi

AV : nilai asam sesudah reaksi
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V0Xx M KOH X Mr KOH
g Sampel

AVO =

__ 29,6 mLX0,1 MxX56 g/mol
49

= 41,44 mmol
—Perhitungan hasil konversi biodiesel variasi waktu 2,3 dan 5 jam katalis bekas

41,44 mol — 26,6 mol

a.% Konversi waktu 2 jam = 2144 mol %X 100%
=3581%

b.% K  waktu 3 iam = 41,44 mol — 26,6 mol % 100%

.% Konversi waktu 3 jam = 21,44 mol 0
=41,89%

% K  wakty S igm = 41,44 mol — 22,4 mol % 100%

c. % Konversi waktu 5 jam = 21,44 mol 0
= 45,94 %

1.8 Perhitungan Hasil Konversi Biodiesel dengan GC-MS

Rumus yang digunakan untuk menghitung yield biodiesel adalah :

mL Rendemen = mL Hasil Biodiesel X % Area

1. Variasi waktu 2 jam

Volume Biodiesel =29,7mL
% Metil Ester =2297 %
mL rendemen =29,7 mL x ﬁ X 22.97%

=29,7 x 0,2297%

=6,82209 mL



2. Variasi waktu 3 jam

Volume biodiesel =37mL

% metil ester =100%

mL rendemen =37 X Flo . 100%
=37mL

3. Variasi waktu 5 jam

Volume biodiesel =41,7mL
% metil ester =53,21%
mL rendemen =417 mL x % . 53,21%

=41,7 mL x 0,5321%

=22,18857 mL.
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Lampiran 2. Data Analisis FTIR Katalis ZrO,/ADB
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Lampiran 3. Data Analisis XRD Katalis ZrO,/ADB
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Lampiran 4. Data analisis GC-MS
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1. Hasil GC-MS dengan Waktu Reaksi Transesterifikasi 2 jam

Sample Information

Analyred by : Admin
Analyzed 162016 9:57:09 AM
Sample Name : 71 2jam
Sample ID 01
Injection Volume < 0.30
Data File - CMGCMSsolution Data\Project20661_C_GCMSWZr 2jamqed
Tuning File : CAGCMSsolution\SystemTune 1\Tuning 14112016.qat
Chromatogram Zr Zjam CMGCMSsolution\Data\ Project2A0661_C_OCMSWr 2jamqged
TiC
100,000
T T T T T
100 20,0 27.0
min
Peak Report TIC
Peaks R.Time ITine FTime Ama Arcalc Height
1 16.458 16.400 16.508 55053 7128 16658
2 17.891 17.858 17.933 16186 2272 6368
TI39 100.00 23526



63

Library

<< Target >

Line#:1 R.Time: 16.458(Scarf: 1976) MassPeaks: 300

RawMode: Averaged 16.450-16.467(1975-1977) BasePeak:43.05(1337)

BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Bvent 1
100

129

s =T g

n “|”1'|” OUNUAS a0 2 am amp o my 30 g0 3 naeasies w0 416 g3 asedss 404 SH

i ekl el o R i b s )
20 50 80 110 140 170 200 230 260 290 320 3500 380 410 M0 4700 500

Hiw#:1 Entry:164461 Librany:WILEY7.LIB

SE91 Formula:Cl6 H32102 CAS:57-10-3 MolWeight:256 Retlndex:0

ConpNare: Hexadecanoic acid (CAS) Palmitic acid $$ Palmitinic acid $8 n-Hexadecoic acid $% n-Hexadecanoic acid 53 Pentadecanecarboxylic acid $3 1-Penta
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Hit#:2 Entry:164462 Librany:WILEY7.LIR

SE91 Formula:C16 H32 02 CAS:57-10-3 MolWeight:236 Retindex:0

ConpNarre: Hexadecanoic acid (CAS) Palmitic acid $$ Palmitinic acid $8 n-Hexadecoic acid $3 n-Hexadecanoic acid $3 Pentadecanecarboxylic acid $3 1-Penta
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Hit#:3 Entry:195573 Library:WILEY7.LIB

SE91 Formula:C18 H36 O2 CAS:57-11-4 MolWeight: 284 Retlndex:0

CompName: Octadecanoic acid (CAS) Stearic acid $% n-Octadecanoic acid $% PD 185 $8 NAA 173 8% Vanicol 3% Kam 3000 $§ Kam 1000 $% Kam 2000 $§ Neo
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Hit#:4 Entry:223354 Librany: WILEYT.LIR
SE91 Formmula:C20 H40 02 CAS:506-30-9 MolWeight312 Retlndex:0
ConpMNare: Ficosanoic acid (CAS) Arachidic acid $8 Arachic acid £$ lecosanoic acid 8% Arachidic acid synthetic $% n-Ficosanoic acid $8 ARACHINSAEURE &
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Hiw#:3 Entry:164469 Librany:WILEY7.LIB
SE91 Formula:C16 H32 02 CAS:57-103 MolWeight: 236 Retlndex:0
ConpMNare: Hexadecanoic acid (CAS) Palmitic acid $3 Palmitinic acid $8 n-Hexadecoic acid $% n-Hexadecanoic acid 8% Pentadecane carboxylic acid 3% 1-Penta
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<< Target ==

Line#2 R.Time:17.892(Sca:2148) MassPeaks: 260

RawMode: Averaged 17.883-17.9002147-2149) BasePeak:55.05(633)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Fvent 1
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Hi#:1 Entry:255934 Library:WILEY7.LIB
SEE84 Formula:C23 Hi4 02 CAS:1120-34-9 MolWeight:352 Retlndex:0
ConpNane: 13-Docosenoic acid, methyl ester, (Z) (CAS) Methyl erucate $8 Erucic acid methyl ester 35 Methyl (Z)-13 docosencate $§ Methyl 13-docosenoate
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Hig#:2 Entry:2078635 Library: WILEYT.LIB
SEE3 FormulaC19 H36 02 CAS:112-629 MolWeight 296 Retlndex:0
ConpName: 9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl ester (CAS) Methyl oleate 3% Methyl cis-%-octadecencate $3 Oleic acid methyl ester $% Oleic acid, methyl ester £
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Hit#:3 Entry:20752% Library:WILEY7.LIB

SER2 FormulaC19 H36 02 CAS:13481-95-3 MolWeight:296 Retlndex:0

CompName: 10-Octadecenoic acid, methyl ester (CAS) METHYL OCTADEC-10-ENOATE $8
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Hit:4 Entry:193360 Library: WILEY7.LIB
SES? FormulzC18 H34 02 CAS:10152-61-1 MolWeight:282 Retlndex:0
ConpName: Cyclopropaneoctanoic acid, Z-hexyl-, methyl ester (CAS) METHYL 9,100 METHYLENE HEXADECANOATE $%
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2. Hasil GC-MS dengan Waktu Reaksi Transesterifikasi 3 jam

Sanple Information

Analyzed by : Admin
Analyzed S 162016 10:28:10 AM
Sample Name : 71 3jam
Sample ID :2
Injection Volume :0.30
Data File : CAGCMSsolutionData\Project20661_C_CCMS\Wr Jjam qed
Tuning File : CACGCMSsolutionSystemiTune 1\Tuning 14112016.gat
Chromatogram Zr 3jam C:MGCMSsolution'Data\ Project 20661_C_GCMS\Zr Jjam.qgzd
Tc
100,000

iy

T T T
100 200 7.0
min
Peak Report TIC
Peakst R.Time ITine F.Time Ara Areafic Height
1 17.804 17.750 18.000 70111 100.00 16277
70111 100.00 16277
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<< Target >

Line#:1 R Time:17.892(Scars:2148) MassPeaks:324
RawMode:Averaged 17.883-17.90(2147-2149) BasePeak:33.10(1114)
BG Maode: Cale. from Peak Group 1- Event 1
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Hit:1 Entry:207865 Library: WILEY7.LIB

SI:93 FormulaC19 H36 02 CAS:112-62-9 MolWeight:296 Retindex:0

ConpNare: 9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl ester (CAS) Methyl oleate $3 Methyl cis-9-octadecenoate $3 Oleic acid methy] ester $3 Oleic acid, methyl ester $§
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Hi:2 Entry:207529 Library: WILEY7.LIB
SI91 FormulaC19 H36 02 CAS:13481-95-3 MolWeight:296 Retindex:0
CompName: 10-Octadecencic acid, methyl ester (CAS) METHYL OCTADEC-10-ENOATE £$
100+

HaOC{o) ICH2

123 oo n
7 180
] |l| L | ||

1100 140 170 200 230 260 290 320 350 380 410 440 470 500 530

Hit#:3 Entry:193360 Library WILEY7.LIB

SI:90 Formula:C18 H34 02 CAS:10152-61-1 MolWeight:282 RetIndex:0

CompName: Cyclopropaneoctanoic acid, 2-hexyl-, methyl ester (CAS) METHYL 9,10-METHYLENE HEXADECANOATE $3%
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Hitk:4 Entry: 177667 Libray: WILEY7.LIR
SL90 Formula:C17 H32 02 CAS:56875-67-3 MolWeight:268 Retindex:0
CompName: 7-Hexadecenoic acid, methy] ester, (Z)- 5%
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Hit:5 Entry:207872 Library: WILEY7.LIR
SE90 FormulaC19 H36 02 CAS:1937-62-8 MolWeight:296 Retindex:0

CompNare: 8-Octadecenoic acid, methyl ester, (E)- (CAS) Methyl elaidate $8 METHYL-TRANS 9-OCTADECENOATE $$ Haidic acid methyl ester 35 Elaidi
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3. Hasil GC-MS dengan Waktu Reaksi Transesterifikasi 5 jam

Sample Information

Analyzed by : Admin

Analyzed S 124672016 10:59:04 AM
Sample Name : Zr Sjam

Sample ID 03

Injection Volume 050

Diata File : CAOCMSsolution\Data\Project 240661_C_GCMS\WZr Sjam qed
Tuning File : CAOCMSsolution\SystemiTune 1\Tuning 14112016.qgat
Chromatogram Zr Sjam CMVGCMSsolution\Data Project20661_C_GCMS\WZr Sjamqged
TicC
100,000

WMWMmWMWWWWWJW

Peaks#

b —

10.0
R.Time LTine F.Time
16.466 16.392 16.483
17.901 17.875 17.958

Ama
20728
23574
44302

Peak Report TIC
Areals
4679
5321
100.00

Height
7321

17298

7.0
min
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Line#:1 R Time: 16.467(Scamt: 1977) MassPeaks:289
RawMode:Averaged 16.438-16.475(1976-1978) BasePeak:43.03(328)
BG Mode: Calc. from Peak Group 1- Event 1
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Hit:1 Entry:164462 Library: WILEY7.LIB

SI:82 Formula:C16 H32 02 CAS:57-10-3 MolWeight:256 Retlndex:0

CompNare: Hexadecanoic acid (CAS) Palmitic acid £ Palmitinic acid $% n-Hexadecoic acid $% n-Hexadecanoic acid $8 Pentadecanecarboxylic acid $8 1-Penta
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Hit#:2 Entry:131455 Library: WILEY7.LIB

SI:82 Formula:C14 H28 02 CAS:544-63-8 MolWeight:228 Retindex:0

CompNare: Tetradecanoic acid (CAS) Myristic acid $5 MYRISTINIC ACID $8 n-Tetradecanoic acid 8% neo-Fat 14 $8 Univol U 3165 38 n-Tetradecoic acid $8
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Hit#:3 Entry:131451 Library: WILEY7.LIB
SI:82 Formula:C14 H28 02 CAS:544-63-8 MolWeight:228 Retindex:0
ConpNarre: Tetradecanoic acid (CAS) Myristic acid $3 MYRISTINIC ACID $8 n-Tetradecanoic acid $% neo-Fat 14 $$ Univol U 3165 88 n-Tetradecoic acid $8
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Hir#:4 Entry: 164469 Library: WILEY7.LIB

SI:81 Formula:C16 H32 02 CAS:57-10-3 MolWeight:256 Retindex:0

CompNarre: Hexadecanoic acid (CAS) Palmitic acid $% Palmitinic acid $% n-Hexadecoic acid $% n-Hexadecanoic acid $8 Pentadecanecarboxylic acid $$ 1-Penta
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Hit#:5 Entry:164459 Library: WILEY7.LIB
SI:81 Formula:C16 H32 02 CAS:57-10-3 MolWeight:256 Retindex:0
CompNarre: Hexadecanoic acid (CAS) Palmitic acid $% Palmitinic acid $% n-Hexadecoic acid $% n-Hexadecanoic acid $8 Pentadecanecarboxylic acid $$ 1-Penta
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<< Target >

Linc#:2 R Time:17.900(Scaf:2149) MassPeaks:325
RawMode:Averaged 17.892-17.908(2148-21350) BasePeak:35.10(343)
BG Mode: Cale. from Peak Group 1- Event 1
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SI:E8 FormulaC19 H36 02 CAS:112-62-9 MolWeight:296 Retindex:0
CompNare: 9-Octadecencic acid (Z)-, methyl ester (CAS) Methyl oleate $% Methyd cis-9-octadecenoate $3 Oleic acid methyl ester $3 Oleic acid, methyl ester $§
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SLET FormulaC19 H36 02 CAS:2462-84-2 MolWeight:206 Retndex:0
CompName: -Octadecencic acid, methyl ester (CAS) METHYL OCTADEC-9-ENOATE $§ Methy] S-octadecenoate $3 METHYL OLEATE $%
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Hit#:3 Entry:207863 Library: WILEY7.LIB

SL:A7 Formula:C19 H36 02 CAS:112-62-9 MolWeight:296 Retlndex:0

ConpNarme: 9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl ester (CAS) Methyl oleate $8 Methyl cis-9-octadecenoate $3 Oleic acid methyl ester $3 Oleic acid, methyl ester $§
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Hit:4 Entry:207515 Library: WILEY7.LIB

SLET Formula:C19 H36 02 CAS:2345-20-1 MolWeight:296 Retindex:0

CompName: 8-Octadecenoic acid. methyl ester (CAS) METHYL OCTADEC-8-ENOATE $%
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Hitk:5 Entry:207859 Library: WILEY7.LIB

SI:86 FommulrC19 H36 02 CAS:2462-842 MolWeight:296 Retlndex:0

CorpNare:9-Octadecenoic acid, methyl ester (CAS) METHYL OCTADEC.9-ENOATE $$ Methyl 9-octadecencate $ METHYL OLEATE $$
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Lampiran 5. Foto Penelitian

==

MAGNETIK STIRRER

s .

Larutan ZrOCl, Larutan daun bambu



Setelah dioven

Katalis ZrO, - SiO,

Proses Transesterifikasi
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Proses ekstraksi + HCI dan akuades

Titrasi analisis Kebasaan

Proses ekstraksi n - heksana

Biodisel
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