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ABSTRAK: Katalis basa heterogen paling banyak digunakan dalam produksi biodiesel.
Tujuan penelitian ini untuk mendapatkan konsentrasi Ca(NOs), dan suhu optimum dalam
sintesis katalis basa CaO-Bentonit sebagai katalis heterogen dalam proses reaksi
transesterifikasi minyak jelantah menjadi biodesel. Bentonit terlebih dahulu diaktivasi dengan
larutan NaOH 5% (b/v) kemudian dipanaskan pada suhu 500°C. Pembuatan CaO-Bentonit
dilakukan dengan proses impregnasi larutan Ca(NOs), dengan konsentrasi 0,10M; 0,25M;
dan 0,50M pada bentonit teraktivasi tersebut dan dikalsinasi pada suhu 500°C sampai 700°C
selama 5 jam. Karakterisasi CaO-Bentonit dilakukan dengan FTIR, XRD dan BET. Hasil
karakterisasi CaO-Bentonit menunjukkan bahwa konsentrasi Ca(NO3)2 dan suhu kalsinasi
optimum berturut-turut adalah 0,20 M dan 700°C. Aplikasi dari katalis CaO-Bentonit tersebut
pada proses transesterifikasi minyak jelantah menghasilkan biodiesel dengan rendemen
sebesar 66,74% dan telah memenuhi standar baku mutu nasional Indonesia SNI.

Kata kunci: CaO-Bentonit, reaksi transesterifikasi, minyak jelantah, biodiesel

ABSTRACT: Heteregeneous base catalysts are commonly used in biodiesel production. The
purpose of this study is to obtain the optimum concentration of aqueous solution of Ca(NOs3).
and the optimum temperature in the synthesis of CaO-Bentonite -catalysts for
transesterification reaction of waste cooking oil to produce biodiesel. Firstly, the bentonite
was activated with NaOH 5% (w/v) following by calcination at 500°C. Secondly, the
activated bentonite was impregnated with Ca(NOz3), solution with various concentration of
0.10M, 0.25M, and 0.50M and calcinated at temperature of 500°C, 600°C, and 700°C. The
characterizations of the CaO-bentonite were conducted by FTIR, RXD, and BET. The results
revealed that the optimum concentration of Ca(NOs), and the optimum calcination
temperature were 0.1 M and 700°C, respectively. Application of the CaO-bentonite catalyst
on transesterification reaction of waste cooking oil to biodiesel yielded 66.74% of biodiesel
fulfilling the Indonesian Standard Qualities.

Keywords: CaO-Bentonite, transesterification, waste cooking oil, biodiesel

1. PENDAHULUAN melalui reaksi transesterifikasi

o menggunakan katalis asam atau basa.

Biodiesel adalah salah satu bahan  katalis basa merupakan katalis yang paling
bakar alternatif yang digunakan untuk banyak digunakan pada proses
mesin  diesel.  Hasil-hasil ~ penelitian transesterifikasi  untuk  memproduksi
menunjukkan  bahwa  berbagai - minyak biodiesel. Terdapat dua jenis katalis basa
nabati maupun hewani digunakan sebagali yang dapat digunakan dalam pembuatan
bahan bakar alternatif (biodiesel). Biodiesel biodiesel, yaitu katalis basa homogen dan

atau metil ester dapat diperoleh dengan
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katalis basa heterogen. Katalis basa
heterogen  seperti Cao, memiliki
kemampuan katalisator yang sedikit lebih
rendah dibandingkan dengan katalis basa
homogen tetapi dapat menjadi alternatif
yang baik dalam proses pembuatan
biodiesel [1]. Stojkovic [2] telah
menggunakan Ca0o pada reaksi
transesterifikasi minyak bunga matahari
dengan yield 98%. Namun, ketika CaO
direaksikan langsung, ion oksigen (O%)
pada permukaannya mudah membentuk
ikatan hidrogen dengan metanol atau
gliserol yang akan meningkatkan viskositas
gliserol dan membentuk suspensi dengan
Ca0. Sehingga CaO maupun gliserol akan
sulit dipisahkan [3]. Solusi yang bisa
dilakukan adalah  melakukan  proses
penambahan penunjang katalis pada CaO.
Bentonit salah satu katalis heterogen yang
sangat potensial sebagai penunjang katalis
dalam  pembuatan  biodiesel.  Selain
penunjang katalis, bentonit ini membantu
dalam pemisahan dengan asam lemak
dalam minyak nabati.

2. METODE PENELITIAN

2.1. Bahan dan Alat

Bahan yang digunakan adalah bentonit
alam yang berasal dari Jawa Barat, minyak
jelantah yang berasal dari minyak sisa
rumahan, larutan Ca(NOs);, NaOH,
CH30H, C,Hs0H 95%, KOH, H,C,0,4 dan
HCI 37%.

Alat-alat yang digunakan dalam
penelitian ini adalah seperangkat alat
refluks, hot plate, tanur, pengaduk magnet,
oven, cawan porselen, mortar, ayakan
dengan ukuran 200 mesh, pipet mikro,
timbangan analitik, desikator, piknometer,
viskometer oswald, termometer, FTIR,
NOVA 1000 Gas Sorbtion Analyzer dan
X’PertProPANalytical.

2.2. Metode
Aktivasi bentonit dengan NaOH

Bentonit dipanaskan pada suhu
500°C kemudian diaktivasi dengan NaOH
5% dengan rasio 1:10 (bentonit:NaOH) [4].
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Campuran diaduk menggunakan pengaduk
magnet selama 12 jam pada suhu 60°C, lalu
disaring dan dikeringkan didalam oven.
Bentonit teraktivasi kemudian dikalsinasi
pada suhu 500°C selama 3 jam.

Sintesis CaO-Bentonit

Sebanyak 10 g bentonit teraktivasi
diimpregnasi dengan larutan Ca(NO3);
dengan konsentrasi 0,10 M; 0,25 M; 0,50
M selama 12 jam pada suhu 60°C
menggunakan pengaduk magnet dengan
modifikasi dari Jurnal Kouzu [4,5].
Kemudian, campuran bentonit disaring dan
bubur Ca(NOs3), dikeringkan di dalam oven
pada suhu 110°C. Setelah itu bentonit
kering dikalsinasi dengan variasi suhu
500°C, 600°C, dan 700°C selama 5 jam.
Lalu, katalis CaO-Bentonit digerus, diayak
dan dikarakterisasi dengan XRD, FTIR,
dan BET.

Penentuan situs basa katalis

Sebanyak 0,1 g katalis CaO-Bentonit
dimasukkan ke dalam erlenmeyer dan
ditambahkan 10 mL HCI 0,10 M sambil
diaduk dengan menggunakan pengaduk
magnet selama 15 menit [5]. Lalu,
ditambahkan 3 tetes indikator
phenolphetalin dan dititrasi dengan larutan
NaOH 0,10 N hingga terjadi perubahan
warna menjadi merah muda. Volume
NaOH yang didapatkan dicatat.

Sintesis biodiesel dari minyak jelantah

Sebanyak 1,5 g katalis CaO-
Bentonit dan 51,3761 g metanol direfluks
selama 1 jam pada suhu 60°C diatas hot
plate [6]. Lalu, 30 g minyak jelantah
dimasukkan ke dalam campuran sambil
tetap dipanaskan selama 3 jam. Kemudian,
campuran didinginkan pada suhu kamar
dan dipisahkan menggunakan corong pisah.
Setelah  terjadi  pemisahan, biodiesel
disaring dengan kertas saring dan dilakukan
pengujian biodiesel viskositas, densitas,
angka asam, kadar air.

2.3. Karakterisasi biodiesel
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Penentuan densitas

Piknometer kosong ditimbang lalu
dicatat beratnya. Kemudian, piknometer
diisi dengan biodiesel lalu ditimbang,
dicatat beratnya dan dilakukan pengulangan
sebanyak tiga kali [7].

Penentuan viskositas

Viskometer  otswald  dibersihkan
dengan aseton, lalu dimasukkan 5 mL
sampel biodiesel dan dibiarkan cairan
turun, dicatat waktu yang diperlukan untuk
melewati 2 tanda batas pada viskometer

8].
Penentuan angka asam

Sebanyak 2 g sampel biodiesel
dimasukkan ke dalam erlenmeyer. Lalu,
ditambahkan 20 mL etanol 95% [9].
Ditambahkan 2 tetes indikator PP
kemudian dititrasi dengan larutan KOH 0,1
N dititrasi hingga terbentuk warna merah
jambu yang stabil selama 10 detik dan
dilakukan pengulangan tiga kali.

Penentuan kadar air

Sampel minyak jelantah sebanyak 2 g
ditempatkan pada cawan porselin lalu
dikeringkan dalam oven pada suhu 104-
106°C selama 2 jam [9]. Sampel diangkat
dari oven dan didinginkan dalam desikator,
setelah itu minyak ditimbang. Dilakukan
penimbangan sampai bobotnya stabil (tidak
berbeda lebih dari 0.005 %).

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Karakterisasi struktur katalis dengan X-
ray diffraction (XRD)

Pada Gambar 1 difraktogram bentonit
tanpa katalis terdapat puncak 20 : 9,0159°;
19,6161° 26,3434°. Refleksi 20 : 9° 20°,
26°, 30°, 62° mengindikasikan keberadaan
montmorilonit  dalam  bentonit  [10].
Sedangkan, difraktogram katalis CaO-
Bentonit dengan penambahan konsentrasi
Ca(NO3); 0,25 M pada suhu kalsinasi
500°C (C,) terdapat puncak pada 26: 21,81°
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yang mengindikasikan puncak kuarsa dan
puncak pada 20: 31,36° mengindikasikan
puncak kristobalit. Refleksi sekitar 20 : 34°
menunjukkan adanya kristal Na,O yang
terbentuk selama aktivasi dengan NaOH
[4]. Pada difaktogram katalis CaO-Bentonit
dengan penambahan konsentrasi Ca(NO3);
0,50 M dengan suhu kalsinasi 700°C (Cs)
terdapat puncak pada 20: 27,80° yang
mengindikasikan puncak mineral illit sesuai
dengan JCPDS (Joint Committee on
Powder Diffraction Standards) No.24-0495
yang digunakan sebagai data pembanding
[11].

CS
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Wmonit tanpa aktivasi

i

Gambar 1. Spektra XRD dari bentonit,
CaO- bentonit dengan penambahan
konsentrasi larutan Ca(NO3), 0,25 M
(C5), CaO-bentonit dengan
penambahan konsentrasi larutan
Ca(NO3), 0,50 M (Cs).
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S
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Pada Gambar 1 terlihat bahwa kristalinitas
pada katalis CaO-Bentonit  dengan
penambahan konsentrasi Ca(NOs3), 0,1 M
dan 0,25 M memiliki ukuran partikel yang
lebih kecil dibandingkan dengan ukuran
partikel dari bentonit tanpa aktivasi. Hal ini
bisa diperkuat karena intensitas pada pola
difraksi XRD berhubungan dengan tingkat
kristalinitas dimana umumnya semakin
tinggi kristalinitas maka semakin besar
ukuran partikelnya [12]. Spektra XRD dari
katalis CaO-Bentonit dengan penambahan
konsentrasi larutan Ca(NO3), 0,10 M (Cy),
0,25 M (C,) dan 0,50 M (C3) menunjukkan
puncak yang cenderung sama setelah
diimpregnasi dengan Kkatalis CaO yang
mengindikasikan bahwa sampel tersebut
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memiliki fase yang sama. Hal ini terjadi
karena CaO tidak merubah struktur dari
bentonit tersebut.
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W P\ senaisty
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0

Intensitas (a.u)

2 Theta
Gambar 2. Spektra XRD CaO-Bentonit
dari proses impregnasi menggunakan
konsentrasi Ca(NO3), 0,10 M (C,),
0,25 M (Cy), 0,50 M (Cs)

Karakterisasi gugus fungsi dengan FTIR

Analisis  FTIR dilakukan  pada
bilangan gelombang  4000-500 cm™.
Spektra inframerah bentonit murni pada
Gambar 3 adanya pita gugus OH di daerah
sekitar 3631,96 cm™, pita C=C aromatik
muncul pada bilangan gelombang 1535,34
cm™ dan pita CH asitilen pada bilangan
gelombang 2345,44 cm™[13]. Pada spektra
inframerah kalsium oksida (CaO) standar
menunjukkan adanya pita gugus OH di
daerah sekitar 3732,26 cm™, pita C=0
stretching muncul pada  bilangan
gelombang 1697,36 cm™ hal ini diperkuat
dengan C=0O Dbending pada bilangan
gelombang 124561 cm™ dan pita Ca=O
pada daerah sekitar 491,85 cm™. Pada
Gambar 3 menunjukkan adanya puncak
yang muncul pada ketiga katalis CaO-
Bentonit yang dihasilkan dari variasi suhu
500°C, 600°C dan 700°C pada proses
kalsinasi secara umum hampir sama.

Gambar 4 menunjukkan spektra hasil
katalis CaO-Bentonit yang dihasilkan dari
variasi konsentrasi dengan suhu kalsinasi
700°C terlihat bahwa puncak OH berturut-
turut sebesar 3597,24 cm™, 3604,96 cm™,
dan 359531 cm™. Puncak tersebut
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mengalami pergeseran yang tidak terlalu
signifikan. Bilangan gelombang pada
daerah serapan 2347,37 cm™ yang
menunjukkan adanya ikatan CH pada
katalis CaO-Bentonit yang dihasilkan dari
penambahan konsentrasi Ca(NOs3), 0,1 M
dengan suhu kalsinasi 700°C pada Gambar
4 menunjukkan puncak yang tajam.
Berdasarkan variasi konsentrasi katalis
CaO-Bentonit semakin bertambah
konsentrasi hanya mengalami pergeseran
bilangan gelombang saja dengan gugus
fungsi yang sama.

—— CaO Standar

—— bentonit tanpa aktivasi
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Gambar 3. Spektra FTIR Bentonit murni,
CaO standar, dan atalis CaO-Bentonit
yang dihasilkan dari variasi suhu
kalsinasi 500°C (A;), 600°C (B,) dan
700°C (C»)
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Gambar 4. Spektra Katalis CaO-Bentonit
yang dihasilkan dari variasi
penambahan  konsentrasi  larutan
Ca(NO3), 0,10 M (Cy), 0,25 M (C))
dan 0,50 M (C3) dengan suhu kalsinasi
700°C.
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Tabel 1. Nilai Kebasaan Permukaan dan Situs Aktif Basa Katalis

Sampel Katalis

Kebasaan Permukaan

Situs aktif basa

(mmol/g) (atom/q)
A 19,6690 + 0,0056 11,8446 x 10%
A, 19,6735 + 0,0205 11,8473 x 10
A; 19,6590 + 0 11,8386 x 10*
B: 18,9760 + 0,9446 11,4273 x 10%
B, 18,9835 + 0,9553 11,4318 x 10%
Bs 19,6585 + 0,0205 11,8383 x 10
C, 19,7240 + 0,0232 11,8777 x 104
C, 19,6875 + 0,0205 11,8558 x 10%
Cs 19,6880 + 0 11,8561 x 10*

A, = Katalis CaO-Bentonit dengan konsentrasi 0,10 M pada suhu kalsinasi 500°C
A, = Katalis CaO-Bentonit dengan konsentrasi 0,25 M pada suhu kalsinasi 500°C
A; = Katalis CaO-Bentonit dengan konsentrasi 0,50 M pada suhu kalsinasi 500°C
B, = Katalis CaO-Bentonit dengan konsentrasi 0,10 M pada suhu kalsinasi 600°C
B, = Katalis CaO-Bentonit dengan konsentrasi 0,25 M pada suhu kalsinasi 600°C
B = Katalis CaO-Bentonit dengan konsentrasi 0,50 M pada suhu kalsinasi 600°C
C, = Katalis CaO-Bentonit dengan konsentrasi 0,10 M pada suhu kalsinasi 700°C
C, = Katalis CaO-Bentonit dengan konsentrasi 0,25 M pada suhu kalsinasi 700°C
C; = Katalis CaO-Bentonit dengan konsentrasi 0,50 M pada suhu kalsinasi 700°C

Kebasaan permukaan katalis

Kebasaan permukaan katalis pada
reaksi transesterifikasi dapat meningkatkan
aktifitas katalis sehingga berpengaruh
terhadap yield biodiesel. Semakin tinggi
kebasaan katalis, maka semakin tinggi yield
biodiesel yang dihasilkan. Selain itu
kekuatan  basa  katalis  memberikan
pengaruh yang lebih besar terhadap yield
biodiesel dibandingkan dengan pengaruh
luas permukaan katalis[14]. Karakterisasi
kebasaan permukaan katalis dilakukan
dengan titrasi asam basa. Nilai kebasaan
permukaan tertinggi yaitu pada sampel B;
yaitu sebesar 18,9760 + 0,9446 mmol g*
dengan jumlah situs aktif basa sebesar
11,4273 x 10°* atom g*

Luas permukaan spesifik

Luas permukaan spesifik Kkatalis
ditentukan dengan metode BET dimana
prinsipnya yaitu menghitung jumlah gas
yang teradsorpsi pada permukaan bahan
yang dikarakterisasi. Berdasarkan hasil dari
kebasaan permukaan yang tidak terlalu

memberikan efek yang signifikan, luas
permukaan spesifik katalis CaO-Bentonit
hanya salah satu sampel Kkatalis yang
dikarakterisasi dengan metode BET. Hasil
karakterisasi luas permukaan spesifik
katalis menunjukkan bahwa katalis CaO-
Bentonit yang dihasilkan dari penambahan
konsentrasi Ca(NO3), 0,25 M dengan
proses suhu Kalsinasi 700°C (C,) memiliki
luas permukaan sebesar 1,974 m?/g.
Kecilnya luas permukaan Kkatalis ini
mungkin  disebabkan  karena  proses
preparasi katalis dan proses kalsinasi [15].
Ukuran pori rata-rata dari katalis meningkat
karena runtuhnya pori-pori kecil dari
dukungan  bentonit selama  langkah
impregnasi. Peningkatan luas permukaan
pada material yang difungsikan sebagai
katalis, umumnya akan meningkatkan
Kinerja  katalis tersebut dalam hal
aktivitasnya.

Karakterisasi biodiesel hasil reaksi
transesterifikasi minyak jelantah
menggunakan katalis CaO-Bentonit
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Tabel 2. Karakterisasi Biodiesel Hasil Transesterifikasi Minyak Jelantah Menggunakan
Katalis dan Tanpa Katalis yang Dibandingkan dengan SNI

Densitas Viskositas Angka Asam Kadar Air

(kg/m3) (cSt) (mg-KOH/q) (%)

Bentonit 923 19,00 1 0,1

Bentonit teraktivasi 921 16,61 0,8 0,06

NaOH

Cy 890 6,7 0,6 0,01

C 890 7,6 0,6 0,03

Cs 889 7,3 0,7 0,04

Tanpa katalis 935 22,00 2,4 0,1
SNI 850-890 2,3-9,0 Maks 0,8 Maks 0,05

Pada reaksi transesterifikasi, mula-
mula katalis direaksikan dengan metanol
agar terbentuk spesi metoksi yang
merupakan inisiator reaksi transesterifikasi.
Selama reaksi berlangsung suhu harus tetap
dijaga karena suhu merupakan salah satu
faktor yang mempengaruhi reaksi. Suhu
reaksi diatur sesuai dengan zat yang
memiliki titik didih terendah yakni metanol
(titik didih metanol 65°C) apabila reaksi
dilakukan pada suhu penangas diatas titik
didih metanol maka metanol akan lebih
cepat habis menguap, namun apabila suhu
reaksi terlalu rendah reaksi pembentukan
metil ester menjadi lebih lambat. Setelah
melalui reaksi transesterifikasi sifat fisik

yang terlihat pada minyak jelantah
mengalami perubahan menjadi lebih jernih
dan encer. Perubahan tersebut

mengindikasikan bahwa minyak jelantah
sudah menjadi biodiesel. Biodiesel pada
rasio molar minyak:metanol adalah 1:15
dengan katalis  CaO-Bentonit 5%
menghasilkan rendemen sebesar 66,74%.

Biodiesel yang dianalisis adalah
biodiesel yang  dihasilkan  dengan
penambahan larutan Ca(NOs3), dengan
variasi konsentrasi 0,10 M (Cy), 0,25 M
(Cy) dan 0,50 M (C3) pada suhu kalsinasi
700°C, bentonit tanpa katalis dan bentonit
teraktivasi NaOH. Berdasarkan Tabel 2
biodiesel yang diperoleh dari penggunaan
ketiga katalis hasil transesterifikasi mampu
melakukan proses reaksi transesterifikasi
minyak jelantah menjadi metil ester. Hal ini

bisa dilihat dari nilai densitas, viskositas,

angka asam dan kadar air yang mengalami
penurunan sesuai dengan standar baku
mutu yang ditetapkan dalam SNI-04-7128-
2006. Untuk bentonit tanpa katalis dan
bentonit teraktivasi NaOH masih belum
berada dalam standar, hal ini dikarenakan
bentonit hanya digunakan sebagai support
atau adsorben. Berikut hasil pengujian
biodiesel yang dibandingkan dengan
minyak jelantah (tanpa katalis) disajikan
dalam Tabel 2 dihasilkan dengan
penambahan larutan Ca(NOs), dengan
variasi konsentrasi 0,1 M (C;), 0,25 M (C,)
dan 0,5 M (Cs) pada suhu kalsinasi 700°C.

4. KESIMPULAN

Pembuatan katalis hetereogen CaO-
Bentonit untun reaksi transesterifikasi
minyak jelantah menjadi biodiesel sudah
berhasil dilakukan. Konsentrasi larutan
Ca(NOg), dan suhu kalsinasi yang optimum
untuk mendapatkan katalis CaO-Bentonit
adalah larutan Ca(NOs3), 0,10 M dan suhu

kalsinasi sebesar 700°C. Karakterisasi
biodiesel hasil reaksi transesterifikasi
minyak jelantah menggunakan katalis CaO-
Bentonit telah memenuhi SNI-04-7182-
2006
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