KEGIATAN 2

1. JUDUL
Rekayasa Proses Produksi Biodiesel

2. LATAR BELAKANG
Cadangan dan produksi minyak nasional cenderung menurun sejak lima tahun

terakhir [Shintawaty, 2006] sedangkan jumlah konsumsinya meningkat setiap
tahunnya. Hal ini mendorong berbagai pihak untuk melakukan penghematan dan
mencari bahan bakar alternatif untuk menutupi kekurangan pasokan pada masa
mendatang. Salah satu alternatif pengganti BBM (khususnya diesel/solar) adalah
biodiesel.

Biodiesel merupakan sumber energi alternatif pengganti solar yang terbuat
dari minyak tumbuhan atau lemak hewan. Banyak tumbuh-tumbuhan yang dapat
menghasilkan minyak, tetapi tidak semuanya dapat dijadikan sebagai bahan baku
alternatif biodiesel, karena beberapa spesies digunakan juga sebagai bahan
makanan.

Untuk menghindari tumpang tindih dalam penggunaan sumber daya
nabati, maka pengembangan biodiesel ini difokuskan pada bahan baku alternatif
nonpangan seperti minyak biji bintaro. Biji bintaro didapat dari tanaman bintaro
(Cerbera odollam), yang tersebar hampir di seluruh Indonesia [ Dewanto, 2009].

Satu pohon bintaro secara optimal menghasilkan 300 kg buah bintaro
setiap tahunnya. Untuk mendapatkan 1 kg minyak bintaro murni dibutuhkan 2,9
kg biji bintaro kering yang dapat diperoleh dari 36,4 kg buah bintaro tua. Minyak
biji bintaro memiliki daya bakar selama 11,8 menit, sedangkan minyak tanah 5,6
menit dengan takaran 1 ml minyak biji bintaro dan minyak tanah. Hal im
menunjukkan bahwa minyak biji bintaro memiliki daya bakar dua kali lebih lama

dibandingkan minyak tanah [Dewanto, 2009].

3. TUJUAN
Tujuan umum penelitian ini adalah untuk menguji kinerja katalis ZnO

komersial dalam mengkonversi minyak biji bintaro menjadi biodiesel. Khususnya,
penelitian ini ditujukan untuk mengkonversi minyak biji bintaro menjadi biodiesel

dengan katalis ZnO, Menentukan hubungan kondisi reaksi pada rentang waktu 4-6
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jam dan temperatur 100-200 °C terhadap yield biodiesel dan mengetahui
karakteristik sifat fisika dari biodiesel dengan cara penentuan densitas,viskositas

dan titik nyala dari biodiesel.

4. LUARAN
Hasil yang ingin dicapai dari penelitian ini adalah didapatkannya data-data

proses yang berkaitan dengan konversi minyak biji bintaro menjadi biodiesel
dengan katalis ZnO yaitu dengan melakukan penelitian berskala laboratorium.
Hasil penelitian ini juga diharapkan menjadi artikel tentang pembuatan biodiesel
dengan katalis ZnO yang dapat dijadikan referensi bagi peneliti lain yang

mengkaji pembahasan yang sama.

5. METODE
5.1. Bahan dan Peralatan

Bahan yang dibutuhkan pada penelitian ini adalah bahan baku minyak biji
bintaro yang diperoleh dengan cara ekstraksi biji bintaro, heksan sebagai pelarut
organik, asam posfat (H3PO4) 20 % untuk proses deguming, metanol (CH3;OH),
katalis zink oksida (ZnO) untuk proses transesterifikasi, etanol (C;HsOH) 96 %,
indikator pp, indikator pH universal produksi merk, kalium hidroksida (KOH)
N, asam oksalat (H,C,04.2H,0) 0,1 N, dan aquades (H,O) 1 kali pemurnian.

Peralatan yang digunakan pada penelitian ini terdiri dari soxlet extractor
bervolume 250 ml, water bath, reaktor stainless steel 1 L, mantel pemanas,
Magnetic Stirrer , pemisah vakum, corong pemisah, statip, klem, buret,
piknometer, viskosimeter otswald dan alat- alat gelas lainnya.

5.2.  Prosedur Penelitian
Pelaksanaan dilangsungkan dengan mengerjakan percobaan pendahuluan,

percobaan pengumpulan data, serta tahap analisis dan pengolahan data penelitian,

seperti terlihat dalam Gambar 5.1
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Gambar 5.1. Diagram Alir Penelitian

Berdasarkan Gambar 5.1 tahapan penelitian dijelaskan sebagai berikut:

1. Percobaan Pendahuluan

a. Persiapan Bahan Baku Minyak Biji Bintaro [Putro, 2010]

v Biji bintaro dipisahkan dari kulitnya kemudian dikeringkan dalam oven
selama 3 jam pada suhu 105°C hingga kadar airnya kecil

v" Biji bintaro yang telah dikeringkan dicacah kemudian dilumat untuk kemudian
diekstrak

v Proses degumming dilakukan dengan penambahan asam fosfat 20% sebesar
0,5% (b/b) terhadap minyak pada suhu 80°C selama 15 menit sampai terjadi
endapan

v' Minyak biji bintaro dicuci dengan menambahkan air hangat 30% (b/b)
minyak, dengan suhu 60°C. Proses pencucian dilakukan berulang kali hingpa
air pencucian jernih

v" Minyak biji bintaro dikeringkan dalam oven selama 30 menit pada suhu 105°C

v" Minyak biji bintaro disimpan dalam wadah yang kedap udara untuk mencegah

oksidasi untuk menghindari terjadinya peningkatan kadar FFA

Analisis minyak biji bintaro: Kadar air, FFA (titrasi)

Persiapan Rangkaian Alat

Pada tahap ini dirangkai alat penelitian transesterifikasi. Setelah dirangkai,
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dilakukan pengujian kebocoran dan distribusi suhu.
2. Percobaan Pengumpulan Data

a. Persiapan Katalis
Katalis digerus, lalu diayak untuk mendapatkan partikel berukuran 20 mesh.




b. Aktifasi Katalis
Katalis berukuran 40 mesh sebanyak 30 mg, dimasukkan ke dalam tube
furnace dengan susunan seperti Gambar 5.2 berikut.

Ceramic Ball
Vaive Klem
Tabung Hy Katalis
Aliran Gas Glass Wool

Fumace

Sel Point

Gambar 5.2. Rangkaian Alam(tifasi Katalis

Katalis diaktifasi dengan gas nitrogen sebanyak 500 ml/ menit, selama 5 jam,
pada temperatur 500 °C.

c. Transesterifikasi

v Minyak biji bintaro sebanyak 30 gram dimasukkan ke dalam reaktor batch
stainlless steel 1 L

v" Metanol dan zink oksida ditambahkan ke dalam minyak biji bintaro,
direaksikan selama 4 jam pada 100°C.

v' Rasio metanol/lemak = 1/12 (mol/mol)

v" Rasio zink oksida/minyak biji bintaro = 0,05 (w/w) (0,05x 30 gr = 1,5 gr)

v Setelah reaksi selesai, campuran reaksi disaring dengan menggunakan
pemisah vakum untuk memisahkan katalis

v' Filtrat ditampung di dalam corong pemisah dan didiamkan selama 24 jam
untuk memisahkan crude biodiesel dari air

v' Lapisan atas dicuci hingga pH netral. Setelah pencucian dan netralisasi,

lapisan atas dikeringkan

v" Analisis: densitas, viskositas, dan flash point.

v" Diulangi langkah 1-8 dengan variasi waktu 5, dan 6 jam. Suhu 150 dan 200°C
Rangkaian alat proses transesterifikasi dapat dilihat pada Gambar 5.3
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Gambar 5.3 Rangkalan Alat Proses Transesterifikasi

5.3. Analisa Hasil Penelitian

Analisa yang akan dilakukan terhadap metil ester yang diperoleh adalah
analisa yield, densitas [Apriyantono ef al, 1989], Viskositas [Bourne, 2002], Titik
Nyala (Flash Point) dan analisa kandungan biodiesel dengan GC-MS.

6. HASIL DAN PEMBAHASAN

6.1. Ekstraksi Minyak Biji Bintaro
Karakteristik buah dan biji bintaro pada penelitian ini dapat dilihat pada
Tabel 6.1.
Tabel 6.1 Karakteristik buah dan biji bintaro

Pengamatan Buah Bintaro Biji Bintaro
Bentuk Bulat Oval
Warna Merah Putih
Diameter Rata- rata 5-6cm 2-3 cm
Berat Rata- rata 100 gram 10-15 gram

Minyak biji bintaro diekstraksi dengan soxhlet extractor. Mula-mula kulit
biji bintaro dilepaskan dari kulitnya lalu daging buah tersebut dioven selama 3
jam pada suhu 105 °C untuk mengurangi kadar air sampai -99,82% dan
melunakkan daging buah biji bintaro. Terakhir, daging biji bintaro yang telah
dioven dilumatkan sampai halus.

Selanjutnya, daging biji bintaro yang telah dilumat dengan menggunakan
soxhlet extractor. Perolehan minyak biji bintaro hasil ekstraksi ini adalah sebesar

52,05 % vyang berimbang dengan hasil penelitian terdahulu. Mulyani [2007]
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mendapatkan rendemen minyak biji bintaro sebesar 54,33 % dengan
menggunakan soxhlet extractor.

Minyak biji bintaro yang dihasilkan dianalisis untuk mengetahui
karakteristiknya. Perlakuan pendahuluan sebelum ditransesterifikasi adalah
degumming yang bertujuan untuk mengurangi zat pengotor pada minyak biji
binatro. Hasil analisis minyak biji bintaro yang dihasilkan dapat dilihat pada Tabel

6.2.

Tabel 6.2 Karakteristik Minyak Biji Bintaro sebagai Bahan Baku dalam
Pembuatan Biodiesel

No. Karakteristik Satuan Nilai
1 Kadar asam lemak bebas (ALB) % 0,026
2 Kadar air % 0,18

Berdasarkan hasil penentuan karakteristik yang tercantum pada Tabel 6.2,
minyak biji bintaro hasil ekstraksi merupakan bahan baku biodiesel karena
memiliki kadar ALB yang rendah. Kadar air yang terdapat pada minyak biji
bintaro yang diperoleh sebesar 0,18 % berada dibawah kadar maksimum yang
dianjurkan (0,5%). Dengan demikian, perlakuan pendahuluan pengurangan kadar
air tidak dilakukan sehingga minyak biji bintaro dapat langsung dipakai sebagai
bahan baku transesterifikasi.

Transesterifikasi minyak biji bintaro diselengggarakan dengan kondisi
operasi yang bervariasi. Kondisi operasi yang divariasikan adalah waktu operasi

yaitu 4 jam, 5 jam, 6 jam dan temperatur operasi yaitu 100 °C dan 150 °C.

6.2. Transesterifikasi Minyak Biji Bintaro

A. Pengaruh Waktu terhadap Yield Transesterifikasi Minyak Biji Bintaro
Pengaruh waktu yaitu 4, 5, dan 6 jam pada yield transesterifikasi dipelajari

dengan menyelenggarakan percobaan pada 2 temperatur, yaitu 100 dan 150 °C.

Hasil percobaan yang diperoleh ditampilkan pada tabel berikut.
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Tabel 6.3 Produk yang dihasilkan

Waktu Minyak Biji Fieli {7%)
(Jam) Bintaro (g) T Reawsi = 100 " T Reawsi = 150 °C
4 13,57 53,80
5 30 22,56 1471
6 34,52 38,35 |

Jika data tersebut disajikan dalam bentuk grafik, diperoleh grafik yang

ditunjukkan seperti Gambar 6.1 dibawah ini.
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Gambar 6.1. Grafik Hubungan Yield Biodiesel terhadap Perlakuan Waktu
Reaksi Pembuatan Biodiesel

Dari grafik diatas dapat dilihat nilai Densitas dari berbagai variasi ya
telah dilakukan. Data-data densitas tersebut diukur dengan piknometer pada
kondisi suhu 40 °C.

Berdasarkan kinetikanya, reaksi transesterifikasi ini berlangsung reversibel
(bolak — balik) sehingga reaksi akan bergeser ke kiri dan akan memperkecil
produk yang diperoleh. Penelitian ini telah menganalisa bahwa pada rentang
temperatur 100-150 °C, minyak biji bintaro akan terkonversi menjadi biodiesel

(metil ester) sampai tingkat konversi 53,8 %. Selama pembentukan biodiesel, juga

terjadi reaksi bolak- balik (pembentukan kembali reaktan) akibatnya sampai




tingkat konversi tertentu reaksi akan bergeser ke arah pembentukan kembali
reaktan.

Pada temperatur 100 °C, bertambahnya waktu reaksi dari 2 jam menjadi 4
jam menaikkan yield dari 13,57 % menjadi 22,56 %. Kenaikan sebesar 8,99 %
menunjukkan laju reaksi ke arah pembentukan biodiesel jauh lebih cepat
dibandingkan pembentukan reaktan sehingga terjadi peningkatan yield.
Sebaliknya, pada 150 °C, bertambahnya waktu reaksi mengakibatkan yield turun
dari 53,8 % menjadi 44,77 % yang artinya temperatur 150 °C menyebabkan laju

reaksi ke arah pembentukan reaktan berlangsung lebih cepat daripada ke arah

pembentukan biodiesel, akibatnya yield akan berkurang.

6.3. Karakteristik Biodisel dari Minyak Biji Bintaro
A. Pengujian Densitas

Parameter seperti densitas atau berat jenis minyak atau biodiesel
dipengaruhi oleh panjang rantai asam lemak, ketidakjenuhan, dan temperatur
lingkungan [Formo, 1979]. Semakin panjang rantai asam lemak, maka densitas
akan semakin meningkat. Ketidakjenuhan juga mempengaruhi densitas, dimana
semakin banyak jumlah ikatan rangkap yang terdapat dalam produk akan terjadi
penurunan densitas. Biodiesel harus stabil pada suhu rendah, semakin rendah
suhu, maka berat jenis biodiesel akan semakin tinggi dan begitu juga sebaliknya.

Metil ester memiliki densitas yang lebih rendah dibandingkan dengan
trigliserida (minyak nabati). Sehingga untuk melihat berapa banyak metil ester
yang terbentuk densitas dapat dijadikan sebagai parameter. Namun parameter ini
memiliki kelemahan dimana bila didalam produk yang terbentuk terdapat zat- z:
pengotor seperti metanol yang tidak bereaksi, trigliserida, monogliserida dan zat
lainnya yang memiliki densitas yang bervariasi dapat mempengaruhi densitas
metil ester yang terbentuk. Sehingga tahap pemurnian menjadi hal yang penting.

Tahap pemurnian yang benar akan menghasilkan biodiesel yang berkualitas. Hasil

uji densitas biodiesel dari minyak biji bintaro untuk berbagai perlakuan suhu dan

waktu reaksi dapat dilihat pada Tabel 6.4.




Tabel 6.4 Data Hasil Pengujian Densitas Biodiesel

Waktu _ Densitas (kglm3) =
(Jam) | T gei=100°C T Reaksi = 150 °C B
4 844 .44 AL s . . i |
L n 866,67 882 ,
6 855,56 909 j

Jika data tersebut disajikan dalam bentuk grafik, diperoleh grafik yang

ditunjukkan seperti Gambar 6.2.
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Gambar 6.2. Grafik Hubungan Densitas Biodiesel terhadap Perlakuan Waktu

Reaksi Pembuatan Biodiesel

Dari grafik diatas dapat dilihat nilai densitas dari berbagai variasi yang
telah dilakukan. Data-data densitas tersebut diukur dengan piknometer pada
kondisi suhu 40 °C.

Gambar 6.2 menunjukkan pengaruh waktu reaksi terhadap densitas
biodiesel. Untuk temperatur reaksi yang tetap, waktu reaksi hanya sedikit

mempengaruhi densitas biodiesel. Menurut Standar Nasional Indonesia (SNI 04-
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7182-2006), densitas biodiesel pada suhu 40°C adalah 850 — 890 kg/m3. Dari hasil
penelitian untuk berbagai variasi yang dilakukan diperoleh densitas yang
memenuhi standar biodiesel kecuali pada kondisi reaksi 100 °C (4 jam) dan 150
°C (6 jam). Pada temperatur reaksi 100 °C, densitas yang diperoleh adalah 844,44
kg/m’. Hal ini disebabkan karena waktu reaksi sangat singkat sehingga belum
memenuhi kondisi terbentuknya metil ester . Sementara pada temperatur reaksi
150 °C, densitas yang diperoleh justru semakin besar yaitu 909 kg/m’. Hal ini
disebabkan karena pada temperatur reaksi yang tinggi dan waktu reaksi yang lama

mengakibatkan reaksi bergeser ke arah pembentukan reaktan.

B. Pengujian Viskositas
Hasil pengujian yang dilakukan terhadap biodiesel dari minyak biji bintaro
untuk berbagai perlakuan suhu dan waktu reaksi diperoleh hasil pengujian

viskositas seperti pada tabel berikut.

Tabel 6.5. Data Hasil Pengujian Viskositas Biodiesel

Waktu Reaksi Viskositas ¢St
(Jam) T Reaksi = 100 °C T Reaksi = 150 °C
4 7,041 5.993 )
5 5,998 6.003 -
6 6,000 9,010

Jika data analisa tersebut diatas disajikan ke dalam grafik garis, maka

didapatkan data- data sebagai berikut.
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Gambar 6.3. Grafik Viskositas Kinematik Biodiesel terhadap Perlakuan Waktu

Reaksi Pembuatan Biodiesel

Dari grafik diatas dapat dilihat nilai viskositas kinematika dari berbagai
variasi yang telah dilakukan. Data-data viskositas tersebut diukur dengan
viskosimeter otswald pada suhu 40 °C.

Visikositas yang tinggi cenderung menjadi masalah dari bahan bakar, dan
ini menjadi salah satu faktor yang menentukan dalam produksi dan pemakaian
biodiesel. Salah satu tujuan transesterifikasi trigliserida menjadi Metil ester adalah
untuk menurunkan viskositas trigliserida. Sehingga dengan memenuhi persyaratan
tertentu, Metil ester dapat digunakan sebagai bahan bakar pada mesin diesel. Olch
karena itu viskositas dapat dijadikan salah satu parameter yang digunakan untuk
melihat keoptimalan penggunaan minyak nabati sebagai bahan bakar biodiesel.

Gambar 6.3 menunjukkan pengaruh waktu reaksi terhadap viskositas dari
biodiesel. Menurut standar biodiesel (SNI-04-7182-2006), viskositas kinematik
biodiesel adalah 2,3 — 6,0 ¢St. Dari hasil penelitian untuk berbagai variasi yang
dilakukan diperoleh viskositas yang memenuhi standar biodiesel kecuali pada
kondisi reaksi 100 °C (4 jam) dan 150 °C (6 jam). Pada temperatur reaksi 100 °C,
viskositas yang diperoleh adalah 7,041 cSt. Hal ini disebabkan karena pada
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kondisi reaksi tersebut pemutusan ikatan rangkap karbon berlangsung lambat
sehingga metil ester yang diperoleh masih kental. Sementara pada temperatur
reaksi 150 °C, viskositas yang diperoleh adalah 9,010 cSt. Viskositas ini jauh lebih
besar dari standar biodiesel. Hal ini disebabkan karena pada temperatur reaksi
yang tinggi dan waktu reaksi yang lama mengakibatkan reaksi bergeser ke arah
pembentukan reaktan sehingga viskositas biodiesel yang diperoleh mendekati

viskositas bahan bakunya.

C. Pengujian Angka Asam

Angka asam merupakan banyaknya milligram KOH yang dipakai untuk
menetralkan kandungan asam lemak bebas di dalam 1 gram contoh biodiesel.
Angka asam yang tinggi merupakan indikator biodiesel masih mengandung asam
lemak bebas. Semakin rendah angka asam biodiesel, semakin baik mutu biodiesel
karena keasaman bodiesel dapat menyebabkan korosi dan kerusakan pada mesin
diesel. Hasil uji angka asam biodiesel dari minyak biji bintaro untuk berbagai

perlakuan suhu dan waktu reaksi dapat dilihat pada Tabel 6.6.

Tabel 6.6 Data Hasil Pengujian Angka Asam dalam Biodiesel

Angka Asam (mg KOH/g)
(Jam) T Reaksi = 100 °C T Reaksi = 150 °C
4 0,039 0,029
5 0,033 0,026
6 0,034 0,030

Jika data tersebut disajikan dalam bentuk grafik, diperoleh grafik

ditunjukkan seperti Gambar 6.4.
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Gambar 6.4. Grafik Angka Asam Biodiesel terhadap Perlakuan Waktu Reaksi

Pembuatan Biodiesel

Gambar 6.4 menunjukkan pengaruh waktu reaksi terhadap angka asam
dari biodiesel. Untuk konsentrasi temperatur reaksi yang tetap, waktu reaksi hanya
sedikit mempengaruhi angka asam dari biodiesel. Menurut SNI-04-7182-2006
bahan bakar biodiesel, bilangan asam yang diperkenankan adalah kurang dari 0,8
mg KOH/g biodiesel. Berdasarkan percobaan, semua sampel memiliki nilai
bilangan asam kurang dari 0,8 mg KOH/ g (0,029-0,039 mg KOH/ g). Dengan
demikian, semua biodiesel yang diperoleh dari penelitian ini telah memenuhi

standar angka asam biodiesel.

D. Pengujian Flash Point
Hasil pengujian flash point biodiesel dari minyak biji bintaro untuk

berbagai perlakuan suhu dan waktu reaksi pada proses pembuatan biodiesel dari

minyak biji bintaro dapat diperlihatkan pada tabel berikut.




Tabel 6.7 Hasil Pengujian Titik Nyala Biodiesel dari Minyak Biji Bintaro

Waktu reaksi Titik Nyala (°C)
(am) Suhu Reaksi 100 °C Suhu Reaksi 150 °C
4 138 128
154 134
6 152 146

Tabel 6.7 menunjukkan pengaruh waktu reaksi terhadap flash point dari
biodiesel. Untuk temperatur reaksi yang tetap, waktu reaksi hanya sedikit
mempengaruhi flash point biodiesel. Menurut Standar Nasional Indonesia (SNI
04-7182-2006), flash point biodiesel adalah min. 100 °C. Dari hasil penelitian
untuk berbagai variasi yang dilakukan diperoleh flash point berkisar 128 — 154 °C.
Dengan demikian, semua biodiesel yang diperoleh dari penelitian ini telah
memenuhi standar flash point biodiesel.

Flash point tidak memiliki efek pada unjuk kerja motor diesel. Titik nyala
(flash point) lebih diperlukan untuk pertimbangan keamanan dalam penyimpanan
dari bahan bakar tersebut

+ .Tabel berikut merupakan perbandingan karakteristik biodiesel hasil
penelitian dengan biodiesel standar dalam SNI.

Tabel 6.8 Perbandingan Karakteristik Biodiesel Hasil Penelitian dengan Standar
dalam SNI- 04- 7182- 2006

Sifat pengujian Hasil Laboratorium SNI-G{: 7182-
T Reaxsi = 100 2006
DC T Reaksi — 150 OC .
Densitas pada 40 °C ( 844,44 —
kg/m’) 866,67 882 - 909 850 - 890
Viskositas pada 40 °C
(cSt) 5,998 - 7,041 5,993 -9,010 | 2,3-6,0
[ [
Angka Asam (mg KOH/g) | 0,033 —0,039 0,026 — 0,030 Maks. 0.8

Flash Point (°C) 138 - 154 128 - 146 Min. 100
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