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ABSTRAK
Biodiesel merupakan salah satu energy alternatif yang digalakkan oleh pemerintah.
Biodiesel dapat diproduksi dari minyak nabati dan slah satunya minyak kelapa. Proses
produksi biodiesel secara konvensional membutuhkan waktu yang lama, dimana
kelemahan ini dapat diatas dengan teknologi ultrasonic. Pada penelitian ini dilakukan
proses produksi biodiesel dengan menggunakan bantuan gelombang ultrasonik.
Penelitian ini bertujuan untuk memperoleh kondisi optimum untuk variabel rasio
metanol/minyak, jumlah katalis, dan waktu reaksi. Alat yang digunakan antara lain
ultrasonic cleaner dengan frekuensi 40 kHz yang dioperasikan pada suhu 60 °C. Variabel
proses dilakukan ketika reaksi transesterifikasi, yaitu rasio metanol/minyak 3:1 - 9:1
dengan jumlah katalis 0,3% - 0,7% serta variasi waktu reaksi 30 - 50 menit pada suhu 50
°C. Hasil penelitian yang memberikan konversi tertinggi dicapai pada rasio
metanol/minyak 9,12 - 11,05, jumlah katalis 0,6 — 0,84%, dengan waktu reaksi 32,91 —

56,82 menit. Konversi FAME yang dihasilkan sebesar 94,55%.

Kata kunci: biodiesel; gelombang ultrasonik; minyak kelapa, central composite design

1. Pendahuluan

Konsumsi bahan bakar minyak solar mengalami
peningkatan rata — rata 7% per tahun. Pada tahun
2020 konsumsi dari solar diperkirakan 34 juta kiloliter.
Sekitar 40 % dari konsumsi solar tersebut merupakan
impor. Sejak tahun 2004, Indonesia menjadi net-
importer minyak[1]. Solar merupakan sumber energi
dari bahan bakar fosil yang tidak dapat diperbaharui.
Untuk pengembangan bahan bakar pengganti solar
digunakan biodiesel yang merupakan bahan bakar
dapat diperbaharui.

Biodiesel dapat diproduksi dari minyak nabati
atau lemak dengan reaksi proses esterifikasi
transesterifikasi[2]. Beberapa keuntungan biodiesel
adalah menurunkan efek rumah kaca, biodegradable,
tidak toksik, serta secara spesifik menurunkan kadar

yaitu CO sebesar 65%, CO, sebesar 78%, SO, sebesar
90% dan karbon tidak terbakar sebesar 50% jika
dibandingkan bahan bakar fosil [2],[3],[4]. Sumber
bahan minyak nabati yang sering digunakan antara
lain kelapa sawit (Elageis)[5], minyak kelapa, jarak
pagar (Jatropha curcas) [6][7], dan biji karet (Hevea
Brasilienis)[8],[9].

Reaksi utama produksi bodiesel adalah reaksi
esterifikasi dan transesterifikasi[2],[5]. Pada reaksi
tranesterifikasi, trigliserida bereaksi dengan alkohol
seperti methanol atau ethanol untuk menghasilkan
metil ester dan gliserol sebagai produk samping.
Reaksi ini berlangsung relatif lambat sekitar 1 — 6 jam,
membutuhkan banyak katalis dan alkohol, sedangkan
reaksi yang terjadi belum sempurna. Proses
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konvensional dapat mencapai yield maksimal sebesar
89,72 % selama reaksi esterifikasi [5].

Dewasa ini telah dikembangkan teknik baru
untuk ekstraksi padat-cair suatu produk yaitu dengan
menggunakan  bantuan gelombang ultrasonik.
Pengolahan bahan makanan juga tak luput
memanfaatkan teknik ini[10]. Dalam bidang reaksi
penggunaan gelombang ultrasonic dikenal dengan
sonokimia dimana gelombang ultrasonik untuk
mempengaruhi perubahan-perubahan yang terjadi
pada proses kimia. Keuntungan utama dari
transesterifikasi  dengan  bantuan  gelombang
ultrasonik dibandingkan dengan konvensional yaitu
efisiensi lebih besar dan waktu operasinya lebih
singkat. Dalam  produksi biodiesel, teknologi
sonokimia juga sudah digunakan dan terbukti lebih
baik jika dibandingkan dengan proses konvensional.
Refaat dan Shelwaty (2008) elah membuktikan bahwa
teknologi ultrasonic memberikan hasil yang lebih baik
jika dibandingkan dengan teknologi konvensional[11].
Demikian juga dengan peneliti-peneliti lain juga
memberikan hasil yang sama(9],[12],[13].

Penelitian ini bertujuan untuk memperoleh
kondisi optimum untuk variabel waktu operasi,
konsentrasi katalis dan perbandingan reaktan dengan
metode central composite design (CCD).

2. Metode Penelitian

2.1. Alah dan Bahan

Bahan baku yang digunakan adalah minyak
kelapa yang diperoleh dari pengrajin minyak kelapa
yang ada di Kabupaten Kebumen Jawa Tengah.
Minyak kelapa dianalisis kadar asam lemak bebas
telebih dahulu dengan metode tritrasi[14],[15].
Hasil analisis menunjukkan bahwa kadar asam
lemak bebas >3%, sehingga minyak kelapa harus
diakukan proses esterifikasi dahulu[[2],[5]. Bahan
kimia sebagai katalis dan pelarut seperti; metanol,
asam sulfat, dan kalium hidroksida mempunyai
kualitas /spesifikasi analisis (PA) dan diperoleh di
CV. Jurus Maju.

Peralatan yang digunakan adalah erlemeyer
yang berfungsi sebagai reactor dan Ultrasonic
Cleaner Bronsonic berfungsi untuk menghasilkan
gelombang ultrasonic. Peralatan ini mempunyai
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spesifikasi frekuensi 42 kHz. Peralatan ini
dilengkapi dengan heater untuk mencapai
temperatur operasi dan pengatur waktu degassing
/ultrasonic. Peralatan juga dilengkapi dengan
sarangan yang berfungsi untuk menahan dan
meletakkan reaktor.  Peralatan untuk proses
produksi biodiesel seperti disajikan pada Gambar
1.

Gambar 1. Alat Pembuatan Biodiesel dengan
Gelombang Ultrasonik

2.2. Rancangan Percobaan

Racangan penelitian yang digunakan untuk
optimasi proses adalah central composite design
atau metode respon permukaan (RSM). Variabel
yang dievaluasi adalah waktu operasi, konsentrasi
katalis dan perbandingan methanol dengan minyak
kelapa (CCO). Respon vyang diamati adalah
viskositas dan densitas dari produk utama dan
produk samping[16],[17]. Untuk merancang jumlah
run percobaan total digunakan persamaan sbhb:

SR=2“4+2k+n,. (1)
Dimana :
k =jumlah variavel bebas
n, = jumlah percobaan yang diulangi pada titik

pusat/tengah (di dalam kasus ini harga n,=2)
Rancangan percobaan disajikan pada Tabel 1

dan realisasi rancangan percobaan seperti disajikan
pada Tabel 2.
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Tabel 1.Rancangan percobaan central composite
design 3 variabel

Run Block X X, Xs Y
1 1 -1 -1 107
2 1 -1 -1 1 Y,
3 1 -1 1 1Y
4 1 -1 1 1 Y
5 1 1 -1 10Ys
6 1 1 -1 1 Y
7 1 1 1 1Y,
8 1 1 1 1 Y
9 1 0 0 0 Y
10 2 -1.76 0 0 Yo
11 2 1.76 0 0 Yn
12 2 0 -1.76 0 Yo
13 2 0 1.76 0 VY3
14 2 0 0 -1.76 Yy
15 2 0 0 1.76 Y5
16 2 0 0 0 VY
Keterangan :
X3 = pengkodean untuk variable rasio metanol-
cco
X, = pengkodean untuk variable konsentrasi
katalis
X3 = pengkodean untuk variable waktu operasi
Y = konversi reaksi

2.3. Prosedur percobaan
2.3.1. Proses esterifikasi
Minyak kelapa dilakukan proses esterifikasi
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menggunakan magnetic stirrer. Larutan kalium
metoksida diperoleh setelah sebuah KOH larut dalam
methanol. Campuran selanjutnya dimasukkan ked lam
ultrasonic cleaner dan selanjutnya diatur waktu
operasi untuk reaksi transesterifikasi. Seelah waktu
tercapai, campuran dipisahkan dengan proses
dekantasi. Produk bawah merupakan gliserol dan
methanol dan produk atas adalah biodiesel.

Tabel 2. Realisasi percobaan central composite
design varibel 3

Run Minyak : me:;nol % Massa  waktu
metanol (m) katalis KOH (menit)
1 1:3 16,87 0.3 0,273 30
2 1:3 16,87 0.3 0,273 50
3 1:3 16,87 0.7 0,637 30
4 1:3 16,87 0.7 0,637 50
5 1:9 50,62 0.3 0,273 30
6 1:9 50,62 0.3 0,273 50
7 1:9 50,62 0.7 0,637 30
8 1:9 50,62 0.7 0,637 50
9 1:0.95 5,37 0.5 0,455 40
10 1:11.04 62,12 0.5 0,455 40
11 1:6 33,74 0.16 0,15 40
12 1:6 33,74 0.83 0,76 40
13 1:6 33,74 0.5 0,455 23.18
14 1:6 33,74 0.5 0,455 56.82
15 1:6 33,74 0.5 0,455 40
16 1:6 33,74 0.5 0,455 40

dengan cara direaksikan dengan metanol dengan
katalis asam sulfat. Proses esterifikasi juga
dilakukan dengan bantuan gelombang ultrasonic.
Produk reaksi dipisahkan, dengan proses dekantasi.
Metanol sisa akan terpisah sebagai produk atas
dan minyak dan biodiesel sebagai produk bawah

2.3.2. Proses transesterifikasi

Produk bawah ditambahkan dengan kalium
metooksida. Kalium metoksida dibuat denan sejumlah
methanol dan KOH (Tabel 2) diaduk dengan
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2.4. Pengolahan data

Viskositas dan densitas dari produk bawah
selanjutnya digunakan untuk menghitung
konsentrasi gliserol. Persamaan yang digunakan
untuk menghitung adalah seperti disajikan berikut
ini;

pm ngfcg-‘ +pmef6 (I_Cgf) (2)

A‘um = -ugl Cg.’ + :umet@(l B Cg{) (3)
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Pada Persamaan 2,3 diatas Cy merupakan fraksi
gliserol (mol/mol). Dalam Komposisi gliserol
selanjutnya dapat digunakan untuk menghitung
konsentrasi  gliserol dalam  produk. Nilai
konsentrasi gliserol secara stoikhiometri
merupakan 3 kali dari mol minyak. Dengan
demikian jumlah mol minyak yang bereaksi dapat
dihitung. Konversi biodiesel dapat didekati dengan
Persamaan 4.

_ Mol minyak bereaksi

biodiesel —

x100% (4)

Mol minyak awal

Pengolahan data dilakukan dengan
menggunakan perangkat lunak Statistica 6.

3. Hasil dan Pembahasan
3.1.Karakteristik Biodiesel

Tabel 3 menunjukkan bahwa karakteristik
biodiesel hasil percobaan telah memenuhi
karakteristik yang ditetapkan oleh SNI. Viskositas
coco-biodiesel sedikit tinggi tetapi masih memenuhi
standar yang ditetapkan oleh SNI. Viskositas yang
terlalu tinggi dapat memberatkan beban pompa
dan menyebabkan pengkabutan yang kurang baik.
Angka setana pada minyak diesel dari minyak
kelapa lebih tinggi dibandingkan dengan minyak
diesel yang diolah dari penyulingan minyak mentah.
Bilangan setana 57,64 berarti bahan bakar
biodiesel ini setara dengan campuran yang terdiri
atas 57,64 % cetana dan 42,36% alpha-metyl
naphthalene[15]. Angka setana tinggi akan
menghasilkan keterlambatan waktu penyalaan
pembakaran lebih pendek.

Tabel 4. Perbandingan Karakteristik Biodiesel Hasil
Percobaan dan SNI

Karakteristik Hasil SNI
percobaan

Densitas (g/ml) 0,859 0,85-0,89
Viskositas 3,23 2,3-6,0
kinematis (Cst)
Angka asam 0.46 Maks 0.8
Angka setana 57,64 Min 51
Bilangan iod 79,65 Maks 115
Angka 186,53 261,26
Penyabunan
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3.2. Analisis Statistika

Respon hasil percobaan adalah konversi untuk
setiap eksperimen. Hasil pengolahan data disajikan
pada Tabel 3.

Tabel 3. Hasil Percobaan dengan Central Composite
Design

Run Block X; X X3 Y (%)
1 1 -1 -1 -1 45,81
2 1 -1 -1 1 55,98
3 1 -1 1 -1 76,29
4 1 -1 1 1 59,10
5 1 1 -1 -1 79,26
6 1 1 -1 1 67,92
7 1 1 1 -1 84,69
8 1 1 1 1 84,37
9 1 0 0 0 46,88
10 2 -1.76 0 0 94,55
11 2 1.76 0 0 58,60
12 2 0 -1.76 0 77,28
13 2 0 176 O 82,25
14 2 0 0 -1.76 74,25
15 2 0 0 1.76 85,29
16 2 0 0 0 83,85

Hasil analisis statistika akan diperoleh model
matematika, analisis variasi, diagram pareto dan
validasi data. Persamaan polynomial untuk model
CCD sebagai berikut. :

Y, =B+ BX,+D. B+ Bx,x, +& (5)

X - (X + X)/2]
B [(.Xir —X,-;,)/Z] (6)

Dimana:

Yu = respon yang diprediksikeu,u:1, 2, 3, ......., n

Bo suku ke 0 (rata-rata)

Bi : suku linier,  Bi: suku kuadrat,
interaksi,

x; : bilangan tdk berdimensi dari sebuah variabel
bebas

Bij :suku
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Xi : harga nyata dari sebuah variabel bebas

Dalam percobaan ini, jumlah variabel bebas ada

3, sehingga persamaan polynomialnya menjadi :
=, + BX*+ BX,+ ,83X3+,3”X|3+ ﬁ:zxi {7)
5 ﬁjjxf + ﬁEXIXE + PGIJXIX3+ ﬁzjx.\XE

Dengan bantuan Program Statistic 6,
didapatkan model persamaan matematis :

Y, = 65,5587 +2,2244X,+9,0491X,+ 0,1057X,
+42711X7+ 6.3307X’ + 6,3339X"
22,9300 X,X, —1,16X,X,4.085 f,,X,X,

(8)

Persamaan tersebut bisa dilihat bahwa X,
(persen katalis) mempunyai nilai koefisien terbesar
yaitu 9,041, selanjutnya parameter X; (rasio
metanol — minyak kelapa) memiliki nilai koefisien
kedua yaitu sebesar 2,2244. Halini berarti bahwa
konsentrsi katalis merupakan variable yang paling
berpengaruh dibandingkan dengan variabel rasio
/perbandingan metanol dengan minyak dengan
tingakt keberpengaruhan sebesar 4,068. Hal ini
berarti bahwa pengaruh konsentrasi katalis
sebesar 4,068 kali dibandingkan dengan variable
perbandingan minyak dengan methanol.

Koefisien dalam semua variable tunggal
bertanda positif hal ini berarti semakin besar
perbandingan metanol-minyak, konsentrasi katalis
dan waktu dapat meningkatkan konversi biodiesel.
Hal ini dikarenakan penambahan metanol berlebih
akan menggeser kesetimbangan reaksi ke kanan
sehingga produk biodiesel yang dihasilkan akan
semakin banyak[5]. Koefisien X, bertanda positif,
hal ini berarti semakin besar persen katalis yang
digunakan dalam reaksi akan meningkatkan
konversi, penambahan jumlah katalis dapat
meningkatkan aktifitas katalis mengarahkan reaksi
transesterifikasi sehingga dapat meningkatkan
jumlah metyl ester yang terbentuk. Koefisien X3
(waktu reaksi) bertanda positif hal ini berarti

lamanya  waktu reaksi  bertambah  juga
mengakibatkan peningkatan konversi
biodiesel[5],[2].
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Gambar 2. Diagram Pareto

Untuk mendukung analisis tersebut dilakukan
analisis pareto. Diagram pareto adalah sebuah
distribusi frekuensi sederhana (histogram) dari data
yang diurutkan berdasarkan kategori dari yang
paling besar sampai yang paling kecil. Diagram ini
didasarkan atas prinsip yang menyatakan bahwa
ada banyak faktor yang mempengaruhi sesuatu
tetapi hanya beberapa faktor penting saja yang
diperhitungkan yakni faktor-faktor yang
menimbulkan dampak yang paling berarti. Dengan
menempatkan faktor-faktor yang sedang dikaji
menurut urutannya, segera dapat dikenal faktor
yang pailng penting. Dengan demikian, diagram
pareto dapat membantu dalam memusatkan upaya
pada sesuatu yang paling penting saja[16],[17].
Diagram pareto hasil pengolahan data pada
penelitian ini disajikan dalam Gambar 3. Hasil
analisis Pareto menunjukkan bahwa variable waktu
tunggal dan interaksi waktu dengan perbandingan
methanol dengan minyak (X;,X3) mempunyai
pengaruh yang sangat kecil.

Dari grafik Pareto, dapat dilihat bahwa harga
efek variabel yg melewati garis p=0.05 merupakan
variabel yang berpengaruh terhadap konversi yaitu
konsentrasi katalis (L) dan persen katalis,
perbandingan metanol dengan minyak dan waktu
dalam bentuk kwadrat (Q). Gambar 2 menunjukkan
bahwa harga efek dari variabel tidak ada yang
melewati garis p=0.05, sehingga tidak ada yang
diabaikan.

Model matematika dilakukan validasi,
dimana hasil perhitungan dicocokan dengan
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eksperimen. Hasil validasi disajikan dalam Gambar
3. Hasil validasi menunjukkan ada beberapa data
yang cocok, namun sebagian besar berbeda cukup
signifikan.

90|
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65|
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40 45 &0 55 60O 65 70 75 BO 85 20 as 100

Observed Values

Gambar 3. Validasi model

3.3. Optimasi Proses

Kondisi operasi optimum dicari dengan melihat
grafik optimasi 3 dimensi dan grafik kontur
permukaan. Grafik optimasi 3 dimensi terdiri dari
sumbu x, y, dan z, di mana sumbu x dan y merupakan

The Challenge of Chemfca! Engmeenng Insﬁ!u!fons in Product Innovation for a Sustainable Furure

§ £ N N

mmarah Nasional APTEKINDO 2

permukaan

variabel vyang diujikan sedangkan sumbu z

menunjukkan nilai konversi. Grafik kontur permukaan :

terdiri dari sumbu x dan y, di mana sumbu x dan y b. kontur

tersebut merupakan variabel yang diujikan. Pada Gambar 4. Grafik hubungan X,, X, terhadap
CHz-OCOR, cotaysr SHTOH R, —COOCH,
CH—OCOR, + 3HOCH, =——= CH—OH + R,~COOCH,
CHzOCOR, CH5-OH Ry —COOCH,
Trigly Methanol Glycerol Methyl esters
{parent oil) (alcohol) {biodiesel)

grafik kontur permukaan tergambar daerah — daerah
warna, sehingga dari grafik ini dapat dilihat titik — titik
hasil interaksi dua variabel secara jelas, dimana

interaksi yang paling optimal adalah yang berada di
daerah yang berwarna merah paling tua. Hasil ploting
grafik untuk variable X; dan X, disajikan dalam
Gambar 4 berikut ini.

Dﬁukung oleh: AN
Nt

konversi biodiesel

Pada penelitian yang telah dilakukan yaitu

dengan pengaruh rasio minyak:metanol
divariasikan antara 1:3 , 1:6 dan 1:9. Hasil
percobaan pengaruh rasio reaktan terhadap

konversi minyak kelapa ditunjukkan dari grafik
optimasi 3 dimensi dan kontur permukaan yaitu
optimum pada rentang 9,12 - 11,05. Reaksi
transesterifikasi ini merupakan reaksi reversible,
dengan reaksi :

Semakin banyak metanol yang ditambahkan
maka konversi reaksi akan semakin besar, hal ini
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dikarenakan penambahan metanol berlebih akan
menggeser kesetimbangan reaksi kekanan sehingga
produk biodiesel yang dihasilkan akan semakin
banyak[2],[5]. Konversi maksimum dicapai pada
rasio minyak : metanol = 1 : 11.05 menghasilkan
konversi sebesar 94,55 %.

Pengaruh perbandingan metanol/ minyak
terhadap konversi reaksi transesterifikasi ini dapat
dilihat dari gambar 4.a dan 4.b. Dari gambar
tersebut terlihat bahwa kurva yang dihasilkan tidak
berbentuk linier, sehingga agak sulit untuk
menentukan kondisi operasi optimumnya. Bahkan
lebih cenderung untuk minimasi, bukan untuk
memperoleh hail yang maksimum.

=1

anoom
0D =
===~

permukaan

Xy

20 15 .10 05 00 05 10 15 20
Xz

b. kontur
Gambar 5. Grafik hubungan X, X; terhadap
konversi biodiesel

Peningkatan jumlah katalis maka keaktifan
katalis akan  bertambah, sehingga dapat
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meningkatkan konversi. Konversi biodiesel akan
meningkat karena pada kondisi ini keaktifan katalis
untuk membentuk metil ester, sehingga pada
kondisi operasi ini diperoleh kadar metil ester yang
semakin meningkat dan akhirnya berpengaruh pada
peningkatan konversi.

Semakin lama waktu reaksi maka kontak
antara bahan baku dalam proses esterifikasi
biodiesel dari asam lemak bebas dan metanol akan
semakin lama dan memberikan peluang bahan
baku terkonversi menjadi produk sehingga
diperoleh harga konversi yang semakin banyak. Hal
ini sesuai dengan persamaan[19] :

dC4

: b
-=4 = kegck

Berdasarkan grafik Pareto bahwa waktu
reaksi tidak begitu berpengaruh terhadap konversi.
Dari gambar 5.a diketahui pula bahwa waktu reaksi
tidak terlalu berpengaruh terhadap konversi reaksi
transesterifikasi.

3.4. Analisa Varian
Tabel 4. Analisa Varian

e s DF Ms F 5
Blok 642.205 1 642.2054 1.500142 0.275200
X1 17.560 1 17.5595 0.041018 0.847487
Xlz 47.320 1 47.3196 0.110535 0.753022
Xz 290.601 1 290.6006 0.678821 0.447497
Xzz 103.963 1 103.9626 0.242849 0.643033
X3 0.040 1 0.0397 0.000093 0.992692
X32 104.069 1 104.0686 0.243096 0.642867
X1X3 17.170 1 17.1698 0.040107 0.849162
X1X3 2.691 1 2.6912 0.006286 0.939880
X2Xs3 33.374 1 33.3744 0.077960 0.791262
error 2140.482 5 428.0963
Totalss 3283.711 15

Tabel anova diatas menunjukkan bahwa

variable konsentrasi katalis saja yang mempunyai
harga F lebih besar dari harga p, sehingga optimasi
diatas maih harus diulang untuk memperoleh
kondisi optimum vyang sebenarnya. Hal ini
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ditunjukkan bahwa hasil analisis titik kritik
menghasilkan kondisi yang minimum, dengan nilai
minimu konveri sbesar 55,558%. Hasil maksimal
masih diperoleh pada kondisi yang teratas.

Tabel 5. Hasil analisis nilai kritis

variabel Nilai min  Nilai kritis  Nilai maks

X1 -1.76000 -0.652927 1.760000
X2 -1.76000 -0.990871 1.760000
Xs -1.76000 -0.387661 1.760000

4, Kesimpulan

1. Biodiesel yang diperoleh sudah sesuai SNI dengan
angka cetane sebesar 55,72.

2. Rasio metanol/minyak yang optimum dicapai pada
perbandingan 11,04 :1 dengan konversi yang
diperoleh sebesar 94,55 %.

3. Jumlah katalis optimum vyaitu 0,5 % dengan
konversi yang diperoleh sebesar 94,55 %.

4. Waktu reaksi optimum dicapai pada waktu 40
menit dengan konversi yang diperoleh sebesar
94,55 %.
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