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RINGKASAN 

 

Sintesis Kalsium Aluminat (CaAl2O4) dengan Variasi Asam Sitrat dan Suhu 

Kalsinasi menggunakan Metode Sol-Gel sebagai Katalis Biodiesel; Siti 

Zulaicha, 141810301021; 2019:62 halaman; Jurusan Kimia Fakultas Matematika 

dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Jember. 

 

Konsumsi energi terbarukan penduduk Indonesia pada tahun 2016 sangat 

rendah yaitu 1,46 % dari 175 MTOE (Million Tonnes Oil Equivalent). Pemerintah 

berupaya meningkatkan produksi energi baru dan terbarukan (EBT), salah satunya 

adalah biodiesel. Biodiesel pada umumnya diproduksi melalui reaksi 

transesterifikasi antara trigliserida (minyak) dengan alkohol (etanol atau metanol) 

menghasilkan suatu metil atau etil ester dengan bantuan katalis. Penelitian saat ini 

banyak mengembangkan katalis alkali padat berpenyangga alumina sebagai 

katalis heterogen untuk produksi biodiesel seperti katalis kalsium-alumina. 

Sintesis katalis kalsium aluminat (CaAl2O4) dapat dilakukan dengan beberapa 

metode, salah satunya adalah metode sol-gel karena dapat berlangsung pada suhu 

yang lebih rendah, prosesnya sederhana, dan mempunyai homogenitas yang 

tinggi. Sintesis kalsium aluminat dengan metode sol-gel yang berlangsung pada 

suhu kalsinasi 1000 
o
C menghasilkan CaAl2O4 fasa rhombik dan monoklinik 

dengan perbandingan stoikiometri material awal Ca
2+

 : Al
3+

 : C6H8O7 (asam sitrat) 

= 1 : 2 : 3 mol. Oleh karena itu, penggunaan variasi jumlah mol asam sitrat 

diharapkan memberikan pengaruh terhadap pembentukan fasa katalis CaAl2O4 

sehingga kalsinasi dapat dilakukan pada suhu yang lebih rendah. 

Kalsium aluminat (CaAl2O4) disintesis menggunakan metode sol-gel dari 

material awal yaitu aluminium nitrat nonahidrat, kalsium nitrat tetrahidrat, dan 

asam sitrat monohidrat yang dilarutkan dengan akuades. Larutan ini membentuk 

sol selama proses pengadukan menggunakan stirer dan terbentuk gel setelah sol 

dipanaskan hingga suhu 85 
o
C. Gel dikeringkan pada suhu 130 

o
C hingga 

terbentuk xerogel dengan perbedaan warna yang semakin gelap untuk setiap 

jumlah mol asam sitrat yang berbeda.  
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Hasil kalsinasi pada suhu 700 
o
C dan 800 

o
C untuk perbandingan (Ca

2+
 dan 

Al
3+

) : asam sitrat = 1:1 mol dihasilkan serbuk kehitaman, sedangkan pada 

perbandingan 1:2 dan 1:3 mol menghasilkan serbuk putih. Kalsinasi pada suhu 

900 
o
C menghasilkan serbuk putih pada semua perbandingan mol asam sitrat. 

Serbuk CaAl2O4 yang berwarna putih dilakukan analisa XRD untuk mengetahui 

fasa CaAl2O4 yang terbentuk, sedangkan serbuk yang berwana kehitaman tidak 

dilakukan karakterisasi. Difraktogram serbuk CaAl2O4 pada suhu kalsinasi 700 

dan 800 
o
C menunjukkan puncak melebar yang berarti bahwa senyawa yang 

terbentuk memiliki kristalinitas rendah. Material hasil sintesis dengan jumlah mol 

asam sitrat yang semakin besar dan suhu kalsinasi yang semakin tinggi 

menunjukkan karakter kristal semakin jelas.  

CaAl2O4 yang dikalsinasi pada suhu 900 
o
C menunjukkan fasa kristal telah 

terbentuk dengan adanya puncak dengan intensitas tertinggi pada sudut 2θ = 

30,06
o
; 29,99

o
; dan 30,21

o
 secara berurutan untuk perbandingan 1:1; 1:2; dan 1:3 

mol yang sesuai dengan standar CaAl2O4 ICSD 159925. Puncak yang terbentuk 

diidentifikasi senyawanya dengan mengolah lebih lanjut data XRD melalui 

program FindIt dan Match! sehingga dapat diketahui pengotor yang terbentuk 

yaitu CaO, Al2O3, Ca12Al14O33 (Mayenit) dan Ca3Al2O6 (Trikalsium dialuminat). 

Semakin besar jumlah mol asam sitrat, % pengotornya semakin rendah dan % 

senyawa targetnya semakin tinggi. Serbuk CaAl2O4 dengan perbandingan 1:3 mol 

(asam sitrat 3 mol) digunakan sebagai katalis biodiesel dalam reaksi 

transesterifikasi karena memiliki % fasa CaAl2O4 paling besar yaitu 63,1%. 

Aktivitas CaAl2O4 sebagai katalis biodiesel diketahui dari rendemen hasil reaksi 

transesterifikasi yang dilakukan analisa GC-MS untuk menentukan konversinya 

dan dibandingkan dengan katalis NaOH. Konversi metil ester sebagai aktivitas 

katalis CaAl2O4 sebesar 33,78%, sedangkan dengan katalis NaOH sebesar 

80,05%.  
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BAB 1. PENDAHULUAN 

 

1.1. Latar Belakang 

Jumlah penduduk Indonesia yang saat ini mencapai 261 juta jiwa 

mengkonsumsi energi mencapai 175 MTOE (Million Tonnes Oil Equivalent) pada 

tahun 2016 yang terdiri dari 41,5 % minyak bumi, 35,8 % batu bara, 19,38 % gas 

alam, 1,87 % tenaga air, dan 1,46 % energi terbarukan (BP Statistical Review of 

World Energy, 2017). Pemerintah berupaya meningkatkan produksi energi baru 

dan terbarukan (EBT) untuk mengurangi ketergantungan terhadap energi fosil 

yang tidak dapat diperbarui, yang salah satunya adalah biodiesel. Biodiesel pada 

umumnya diproduksi melalui reaksi transesterifikasi menghasilkan metil ester 

asam lemak (FAME). Transesterifikasi merupakan reaksi antara trigliserida 

(minyak) dengan alkohol (etanol atau metanol) menghasilkan suatu metil atau etil 

ester dengan bantuan katalis (Sivasamy et al., 2009). Katalis dalam produksi 

biodiesel ada dua jenis yaitu katalis homogen dan katalis heterogen. Aktivitas dan 

selektifitas katalis homogen cukup tinggi, namun susah dipisahkan dari produk 

biodiesel karena dalam satu fasa (Benessere et al., 2016). Selain itu, katalis 

homogen dapat bereaksi dengan asam lemak bebas membentuk sabun sehingga 

dapat menurunkan Yield dan masih membutuhkan proses pemisahan (Kim et al., 

2012). Katalis heterogen memiliki fasa berbeda dengan fasa reaktan dan fasa 

produk sehingga mudah dipisahkan dari produk. Kelebihan lain yaitu katalis 

heterogen tidak korosif, kestabilan termalnya tinggi, dapat digunakan kembali, 

dan mudah diregenerasi (Tamborini et al., 2016; Istadi et al., 2015).   

Katalis heterogen yang telah digunakan dalam produksi biodiesel 

diantaranya Li/CaO dengan yield sebesar 94,8% (Mangesh et al., 2006), 

TiO2/MgO sebesar 92,3% (Wen et al., 2010), KNO3/Al2O3 sebesar 84% (Amish 

et al., 2009), dan CaO/Al2O3 sebesar 95% (Ndalew et al., 2011). Penelitian saat 

ini banyak mengembangkan katalis alkali padat berpenyangga alumina sebagai 

katalis heterogen untuk produksi biodiesel seperti katalis kalsium-alumina. 

Kelebihan kalsium-alumina sehingga digunakan sebagai katalis heterogen 
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diantaranya karena sumber daya kalsium yang lebih murah, distribusi ukuran pori 

alumina yang cukup besar, titik lelehnya tinggi, serta luas permukaan spesifik dan 

stabilitas situs aktifnya lebih tinggi (Komintarachat dan Chuepeng, 2009; Yan et 

al., 2007; Moradi et al., 2015). Umdu dan Seker (2012) telah mempelajari 

aktivitas CaO/Al2O3 dalam reaksi transesterifikasi menghasilkan biodiesel yield 

mencapai 96,6%. Penelitian lain juga dilakukan pada katalis KOH/Calcium 

aluminate untuk produksi biodiesel dan menghasilkan yield sebesar 85,9%. 

Reaksi transesterifikasi dengan katalis KOH/Calcium aluminate tersebut 

berlangsung pada suhu 65 
o
C selama 4 jam menggunakan minyak canola dengan 

perbandingan molar 12:1 untuk metanol dan minyak, serta katalis sebanyak 3,5 

%berat reaksi (Nayebzadeh et al., 2016).  

Sintesis katalis CaAl2O4 dapat dilakukan dengan beberapa metode seperti 

solid state, combustion, kopresipitasi, dan sol-gel. Sintesis menggunakan metode 

solid state membutuhkan waktu yang lebih singkat tetapi berlangsung pada suhu 

tinggi, luas permukaan katalis yang dihasilkan rendah, dan biayanya relatif mahal 

(Rivas et al., 2005). Sintesis menggunakan metode kopresipitasi menghasilkan 

katalis dengan kristalinitas tinggi, tetapi waktu yang dibutuhkan lama dan suhu 

kalsinasi yang digunakan juga cukup tinggi (Ranjbar dan Rezaei, 2014). Sintesis 

menggunakan microwave combustion methode (MCM) yang telah dilakukan 

Nayebzadeh et al. (2016) menunjukkan waktu sintesis yang singkat, aktivitas dan 

kebasaan katalis tinggi, tetapi membutuhkan biaya yang tinggi dan suhu kalsinasi 

tidak rendah.  

Kelemahan beberapa metode tersebut dapat diatasi dengan pemilihan 

metode lain yang lebih menguntungkan yaitu sol-gel. Sintesis menggunakan 

metode sol-gel memakan waktu yang sedikit lebih lama dibandingkan 

kopresipitasi dan MCM, tetapi dapat berlangsung pada suhu yang lebih rendah, 

prosesnya sederhana, mempunyai homogenitas yang tinggi, ukuran dan morfologi 

partikel dapat dikontrol, serta luas permukaan spesifik dan porositas katalis dapat 

divariasi (Avci et al., 2012; Zhang et al., 2015). Umdu dan Seker (2012) 

mensintesis CaO/Al2O3 menggunakan metode sol-gel dengan suhu kalsinasi 

500
o
C menghasilkan katalis CaO/Al2O3 dua fasa dengan kebasaan tinggi dan luas 
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permukaan spesifik 0,99m
2
/g. Sintesis CaO/γ-Al2O3 juga menggunakan metode 

sol-gel dengan variasi gelation temperature sebesar 70, 80, dan 90 
o
C yang 

dikalsinasi pada suhu 500
o
C menghasilkan katalis CaO/γ-Al2O3 yang masih 

berupa campuran dengan luas permukaan spesifik sebesar 2,04 m
2
/g, 4,57 m

2
/g, 

dan 6,86 m
2
/g (Moradi et al., 2015).  

Berdasarkan uraian di atas maka perlu dilakukan penelitian sintesis CaAl2O4 

sebagai katalis heterogen untuk produksi biodiesel menggunakan metode sol-gel. 

Selyunina et al. (2016) telah berhasil mensintesis CaAl2O4 dengan fasa rhombik 

dan monoklinik, serta luas permukaan spesifiknya <1 m
2
/g. Sintesis CaAl2O4 

tersebut menggunakan metode sol-gel yang dikalsinasi pada suhu 1000
o
C dengan 

perbandingan stoikiometri material awal Ca
2+ 

: Al
3+ 

: C6H8O7 = 1 : 2 : 3 mol. 

Asam sitrat (C6H8O7) dimanfaatkan sebagai agen pembentuk gel pada sintesis 

katalis CaO menggunakan metode sol-gel yang telah dilakukan oleh Nualpaeng et 

al. (2014). Penggunaan variasi jumlah mol asam sitrat diharapkan memberikan 

pengaruh terhadap pembentukan fasa katalis CaAl2O4 sehingga kalsinasi dapat 

dilakukan pada suhu yang lebih rendah. Penelitian yang dilakukan oleh Ranjbar 

dan Rezaei (2014) diperoleh katalis CaO/2Al2O3 tanpa pengotor pada suhu 

kalsinasi 1100 
o
C. Pada penelitian Nayebzadeh et al. (2016) terbentuk CaO/Al2O3 

satu fasa dengan suhu kalsinasi 700 
o
C, sedangkan Umdu dan Seker (2012) pada 

suhu kalsinasi 500
 o
C juga terbentuk CaO/Al2O3 dua fasa.  

 

1.2 Rumusan Masalah 

Berdasarkan uraian latar belakang tersebut maka dirumuskan masalah 

sebagai berikut: 

1. Bagaimana pengaruh variasi penambahan asam sitrat dan suhu kalsinasi 

terhadap pembentukan fasa CaAl2O4?  

2. Bagaimana aktivitas material hasil sintesis yang optimum sebagai katalis 

biodiesel? 
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1.3 Tujuan Penelitian 

Tujuan dilakukannya penelitian ini yaitu: 

1. Mempelajari pengaruh variasi penambahan asam sitrat dan suhu kalsinasi 

terhadap pembentukan fasa CaAl2O4. 

2. Mempelajari aktivitas material hasil sintesis yang optimum sebagai katalis 

biodiesel. 

 

1.4 Batasan Masalah 

Batasan masalah pada penelitian ini adalah: 

1. Minyak yang digunakan dalam produksi biodiesel adalah minyak goreng 

(sawit). 

2. Aktivitas katalis menggunakan % konversi. 

 

1.5 Manfaat Penelitian 

Manfaat dalam penelitian ini diantaranya: 

1. Memberikan solusi dalam peningkatan produksi biodiesel sebagai energi 

alternatif terbarukan menggunakan katalis heterogen CaAl2O4. 

2. Memberikan informasi mengenai jumlah mol asam sitrat yang optimum 

dalam sintesis CaAl2O4 menggunakan metode sol-gel.  

3. Memberikan informasi mengenai suhu optimum kalsinasi dalam sintesis 

CaAl2O4 menggunakan metode sol-gel. 

4. Memanfaatkan minyak goreng sebagai bahan untuk produksi biodiesel. 
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Katalis  

Katalis adalah suatu zat atau senyawa yang dapat meningkatkan laju reaksi 

untuk mencapai kesetimbangannya tanpa terkonsumsi dalam suatu reaksi. Katalis 

terlibat dalam proses reaksi, namun dihasilkan kembali pada akhir reaksi tanpa 

tergabung dengan produk reaksi. Proses reaksi menggunakan katalis disebut 

reaksi katalisis. Katalis ditambahkan pada suatu sistem reaksi untuk menurunkan 

energi aktivasi (Ea). Energi aktivasi adalah energi minimum yang dibutuhkan agar 

reaksi dapat berlangsung dan menghasilkan produk. Penambahan katalis dalam 

suatu sistem reaksi akan mempermudah pereaksi membentuk kompleks 

teraktifkan untuk menghasilkan intermediet reaktif yang membentuk produk 

(Wibowo, 2004). 

Katalis yang diharapkan dalam suatu reaksi idealnya bersifat aktif, selektif, 

stabil, dan ekonomis. Pembentukan intermediet akibat interaksi antar reaktan 

dapat dipercepat jika katalis bersifat aktif. Selektif berarti katalis mampu 

memperbanyak produk utama yang diinginkan dan memperkecil produk samping 

dari suatu reaksi katalisis. Stabil dapat diartikan bahwa katalis tidak berubah sifat 

fisika dan kimianya setelah reaksi katalisis berakhir. Katalis bersifat ekonomis 

dengan artian bahwa jumlah katalis yang digunakan hanya sedikit untuk 

mengurangi biaya reaksi katalisis, namun produk reaksinya lebih baik daripada 

reaksi tanpa katalis (Gates, 1992).  

Katalis dikatakan efektif dalam meningkatkan kecepatan suatu reaksi karena 

katalis mampu membuat mekanisme alternatif, dimana tiap tahapan memiliki 

energi aktivasi lebih rendah daripada reaksi tanpa ada katalis. Katalis juga mampu 

memperbesar kemungkinan terjadinya tumbukan efektif antara molekul reaktan 

karena molekul-molekul reaktan akan teradsorpsi pada permukaan aktif katalis, 

sehingga kemungkinan terjadi interaksi antar molekul-molekul reaktan akan 

semakin besar (Gates, 1992). Tiga komponen utama penyusun katalis adalah situs 

aktif, penyangga atau pengemban, dan promotor. Situs aktif berperan dalam reaksi 
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kimia yang diharapkan, penyangga berperan dalam memodifikasi komponen aktif, 

menyediakan permukaan yang luas, dan meningkatkan stabilitas katalis. 

Sedangkan promotor berperan dalam meningkatkan atau membatasi aktivitas 

katalis dan struktur katalis (Istadi, 2011). 

2.1.1 Jenis Katalis 

Menurut Wang et al. (2001) katalis secara umum dikelompokkan menjadi 

katalis homogen, katalis heterogen, dan katalis enzim seperti berikut: 

a. Katalis Homogen 

Katalis homogen adalah katalis yang memiliki fasa yang sama dengan fasa 

reaktan dan produk. Dengan kata lain, interaksi antara reaktan dan katalis berada 

dalam fasa yang sama. Kelemahan dari katalis homogen yaitu pemurnian produk 

dari katalis dan produk samping yang dihasilkan harus dilakukan berulang kali, 

katalis homogen asam bersifat korosif, dan tidak dapat diregenerasi. 

b. Katalis Heterogen 

Katalis heterogen adalah katalis yang memiliki fasa yang berbeda dengan 

fasa reaktan dan fasa produk yang berarti interaksi antara substrat dan katalis 

berada dalam fasa yang berbeda. Katalis heterogen mempunyai keuntungan antara 

lain mudah dipisahkan dari produk, tidak bersifat korosif, tidak beracun, dan tidak 

mencemari lingkungan. Pada proses katalis heterogen terjadi tahapan reaksi 

(siklus katalitik) sebagai berikut: 

- Transport reaktan ke permukaan katalis. 

- Interaksi antara reaktan dengan katalis (proses adsorpsi pada permukaan 

katalis). 

- Reaksi antara spesies-spesies teradsorpsi menghasilkan produk. 

- Desorpsi produk dari permukaan katalis. 

- Transport produk menjauhi katalis. 

c. Katalis Enzim 

Katalis enzim adalah molekul protein dengan ukuran koloid yang memiliki 

fasa yang berada di antara katalis homogen dan katalis heterogen. 
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2.1.2 Katalis Heterogen untuk Biodiesel 

Aspek yang memegang peranan penting dalam produksi biodiesel adalah 

penggunaan katalis pada reaksi transesterifikasi trigliserida. Katalis homogen 

dapat bereaksi dengan asam lemak bebas membentuk sabun sehingga dapat 

menurunkan yield dan masih membutuhkan proses pemisahan dari produk 

biodiesel karena dalam satu fasa (Kim et al., 2012). Katalis heterogen lebih 

mudah dipisahkan dari produk karena memiliki fasa yang berbeda, tidak korosif, 

kestabilan termalnya tinggi, dapat digunakan kembali, dan mudah diregenerasi 

(Tamborini et al., 2016; Istadi et al., 2015). Katalis heterogen yang digunakan 

dalam reaksi transesterifikasi untuk produksi biodiesel berfasa padat sedangkan 

reaktannya berfasa cair. Reaksi transesterifikasi menggunakan katalis heterogen 

biasanya dilakukan pada suhu dan tekanan yang tinggi, sehingga agar dapat 

berlangsung pada suhu rendah maka katalis perlu diaktivasi terlebih dahulu 

dengan impregnasi atau kalsinasi. Kinerja katalis heterogen dalam produksi 

biodiesel cukup baik berdasarkan % yield  yang dihasilkan umumnya berada pada 

kisaran 90–97% yang berarti katalis heterogen menghasilkan produk biodiesel 

dengan tingkat kemurnian yang tinggi (Bharathiraja et al., 2014).  

Katalis heterogen yang sering digunakan dalam produksi biodiesel adalah 

kalsium oksida (CaO). CaO merupakan katalis heterogen dengan aktivitas 

katalitik dan kebasaan yang cukup tinggi. Namun, CaO mudah larut dan mudah 

bereaksi dengan CO2 sehingga aktivitas katalitiknya menurun. Berdasarkan hal 

tersebut maka banyak dilakukan modifikasi katalis CaO dengan logam lain seperti 

CaO/ZnO, CaO/Al2O3, CaO/Li (Kesic et al., 2016). Modifikasi katalis pada 

permukaan material pendukung katalis telah dilakukan oleh Zabeti et al. (2009), 

katalis CaO diimpregnasi dengan alumina. Material alumina memiliki luas 

permukaan yang tinggi, ketahanan termal dan mekanik yang baik sehingga cocok 

digunakan sebagai material pendukung katalis. Katalis tersebut menunjukkan 

performa yang baik dengan dihasilkan yield sebesar 95%. Katalis heterogen lain 

yang telah digunakan dalam produksi biodiesel diantaranya Li/CaO dengan yield 

sebesar 94,8% (Mangesh et al., 2006), TiO2/MgO sebesar 92,3% (Wen et al., 

2010), CaO/Al2O3 sebesar 95% (Ndalew et al., 2011).  
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2.1.3 Kalsium aluminat  

Kalsium aluminat dengan rumus struktur CaO-Al2O3 memiliki beberapa 

senyawaan diantaranya kalsium monoaluminat (CaAl2O4), kalsium dialuminat 

(CaO-2Al2O3), kalsium heksaaluminat (CaO-6Al2O3), trikalsium aluminat (3CaO-

Al2O6), and mayenit (12CaO-7Al2O3). Kalsium aluminat banyak diaplikasikan 

sebagai keramik optik, keramik struktural, dan pendukung katalis (Rivas et al., 

2005). Struktur kristal kalsium monoaluminat (CaAl2O4) telah dianalisa 

menggunakan analisis difraksi sinar-X menunjukkan bahwa kalsium aluminat 

mempunyai struktur kristal monoklinik dengan grup ruang P121/n1, parameter 

kisi selnya adalah a = 8,700 Å, b = 8,0920 Å, c = 15,1910 Å dan α = γ = 90
o
, β= 

90,2
o
 seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.1. 

 
 

Gambar 2.1 Struktur kristal CaAl2O4 monoklinik (Sumber: Kraus dan Nolze, 1999) 

Kalsium aluminat telah dilakukan sintesis dengan beberapa metode. 

Nayebzadeh et al. (2016) melakukan sintesis kalsium aluminat menggunakan 

metode MCM (Microwave Combustion Methode) yang diimpregnasi dengan 

KOH. Aktivitas dan kebasaannya meningkat dengan penambahan KOH. Namun, 

terbentuk fasa mayenit (12CaO-7Al2O3) setelah dilakukan impregnasi. Selyunina 

et al. (2016) juga melakukan sintesis CaAl2O4 menggunakan metode sol-gel dan 

dihasilkan CaAl2O4 dengan fasa rhombik dan monoklinik. Metode pechini juga 

dilakukan dalam sintesis menghasilkan kristal CaAl2O4 dengan kemurnian tinggi 

tanpa pengotor (fasa sekunder) (Gaki et al., 2007). 
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2.2 Sintesis Katalis Metode Sol-Gel 

Metode sol-gel adalah salah satu metode sintesis material dari suatu larutan 

kimia atau partikel koloid untuk menghasilkan suatu bentuk gel dari sol yang 

mengandung fasa cair yaitu air. Pada metode sol-gel, larutan mengalami 

perubahan fasa menjadi sol (koloid yang memiliki padatan tersuspensi dalam 

larutannya), dan kemudian menjadi gel (koloid dengan fraksi solid yang lebih 

besar dari pada sol). Sol merupakan suatu sistem koloid dengan partikel-partikel 

atau molekul-molekul besar berdiameter 1-500 nm terdifusi dalam cairan. Gel 

merupakan suatu koloid bersifat padat dengan substansinya terdispersi (min. 1-3% 

beratnya) secara terus-menerus membentuk percabangan jaringan yang terikat 

secara kuat (Perry, 1996). Prekursor molekular pada proses sol-gel dirubah 

menjadi partikel berukuran nano untuk membentuk suspensi koloid atau sol. 

Nanopartikel koloid ini kemudian berikatan satu dengan yang lain melalui proses 

polimerisasi untuk membentuk gel. Polimerisasi membuat proses difusi kimia 

terus meningkat kemudian gel tersebut dikeringkan dan dikalsinasi untuk 

menghasilkan bubuk (Khaleel dan Richard, 2001). 

Proses sol-gel dapat dilakukan pada suhu rendah dan produknya mempunyai 

kehomogenan tingkat molekul. Prekursor untuk sintesis sol-gel biasanya dalam 

bentuk logam alkoksida (M(OR)z) atau garam logam seperti klorida, oksiklorida, 

dan nitrat. Jalur dalam proses sol-gel terdapat dua bagian yaitu jalur hidrolisis dan 

poli kondensasi, dan jalur Pechini. Apabila prekursor berbentuk logam alkoksida, 

perubahan bentuk sol menjadi bentuk gel terjadi melalui reaksi hidrolisis dan 

reaksi kondensasi. Sedangkan apabila prekursornya dalam bentuk garam logam, 

proses sol-gel melalui jalur pechini. Proses sol-gel pechini biasanya menggunakan 

asam sitrat sebagai pengkhelatnya. Penggunaan asam sitrat sebagai pengkhelatnya 

karena asam sitrat merupakan agen pengompleks yang efektif dan relatif murah. 

Contoh proses sol-gel pechini adalah sintesis Al2O3 nanopartikel, LiMn2O4 

nanopartikel (Syarif, 2016). Sintesis katalis CaO yang dilakukan oleh Nualpaeng 

et al. (2014) dengan metode gel-combustion menggunakan Ca(NO3)2 dan CaCO3 

sebagai prekursor dan asam sitrat sebagai fuel dan gelling agent. Selyunina et al. 

(2016) juga memanfaatkan asam sitrat sebagai agen pembentuk gel dalam sintesis 
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CaAl2O4 menggunakan metode sol-gel dengan Al(NO3)3 dan Ca(NO3)2 sebagai 

prekursor dan perbandingan mol pada material awal yang digunakan yaitu 

Ca
2+

:Al
3+

:C6H8O7 (asam sitrat) = 1:2:3.   

Sintesis katalis menggunakan metode sol-gel memiliki beberapa keuntungan 

seperti diperolehnya material yang stabil, suhu yang digunakan lebih rendah, serta 

dapat mencapai tingkat kemurnian yang tinggi (Avci et al., 2012; Zhang et al., 

2015). Teknik sol-gel banyak dimanfaatkan untuk proses sintesis material, 

terutama memperlihatkan kemampuan, kemurnian, homogenitas, dan modifikasi 

sifat material dengan mengubah parameter sintesisnya (Zawrah et al., 2009). 

Penelitian tentang sol-gel yang telah ada menunjukkan bahwa proses sol-gel tidak 

hanya menghasilkan material yang homogen, tetapi sol-gel juga dapat digunakan 

untuk sintesis berbagai macam material campuran antara organik dan anorganik 

(Bandyopadhyay et al., 2005).   

Tahapan-tahapan dalam proses sol-gel sesuai dengan produk yang akan 

dibuat. Apabila produknya berupa film tipis (thin film), maka prekursor langsung 

dilapiskan pada substrat, lalu dipanaskan pada suhu tertentu. Bisa juga prekursor 

dihidrolisis dan dipolimerisasi terlebih dahulu menjadi sol, lalu sol dilapiskan 

pada substrat kemudian dipanaskan pada suhu tertentu. Jika produknya berupa 

serbuk nanopartikel, maka dapat dilakukan dengan dua jalur. Pertama, sol 

diendapkan lalu dipanaskan dan hasilnya digerus (precipitation). Kedua, sol 

dipanaskan pada suhu rendah hingga menghasilkan gel basah (wet gel), lalu 

dipanaskan pada suhu lebih tinggi untuk menghasilkan xerogel. Kemudian 

xerogel dikalsinasi pada suhu tertentu, dan hasilnya digerus. Apabila ingin 

menghasilkan produk benda padat tertentu, xerogel dapat langsung disinter. 

Sedangkan untuk menghasilkan keramik fiber, sol dispin lalu dipanaskan (Syarif, 

2016). 

 

2.3 Kompleks Asam Sitrat 

Asam organik dapat membentuk senyawa kompleks dengan logam (non 

ionik, anionik atau kationik) bergantung jumlah muatan atom atau ion logam 
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pusat, serta ion dan molekul sekitarnya (Basolo dan Johnson, 1964; Munier-Lamy 

dan Berthelin, 1983). Asam organik yang memiliki gugus fungsional –COOH, –

OH fenolat, maupun –OH alkoholit, dapat membentuk kompleks dengan ion 

logam (Ariyanto, 2006). Khelasi menggunakan asam organik akan meningkat 

seiring dengan meningkatnya konsentrasi pengkhelat. Tingginya konsentrasi 

materi organik larut air mampu menarik ion logam kembali ke air dan membentuk 

kompleks (Setiawan, 2008). 

Asam sitrat adalah asam organik dengan tiga gugus karboksilat dan satu 

gugus hidroksil. Asam sitrat sebagai ligan multidentat yang dapat membentuk 

kompleks stabil dengan berbagai ion logam. Asam sitrat mengandung dua atau 

lebih kelompok donor elektron yang dapat membentuk satu cincin atau lebih, 

sehingga asam sitrat disebut agen pengkhelat dan kompleks yang dihasilkan 

disebut logam khelat (Martell dan Calvin, 1952). Kompleksasi seperti itu 

bergantung pada konsentrasi relatif anion dan logam dalam larutan, pH dan 

konstanta stabilitas berbagai kompleks (Denevre et al., 1996).  

Asam sitrat dapat membentuk kompleks mononuklear, binuklear, atau 

polinuklear bergantung pada logamnya. Asam sitrat dengan Ca
2+

, Fe
3+

, dan Ni
2+

 

membentuk kompleks bidentat, kompleks mononuklear dengan dua gugus asam 

karboksilat seperti pada Gambar 2.2 (Francis et al., 1992). Sedangkan kompleks 

tridentat Ca-sitrat dapat dilihat pada Gambar 2.3. Kompleks tridentat Ca-sitrat 

membentuk dua cincin khelat yaitu satu cincin 5 dan satu cincin 6 yang 

melibatkan dua gugus karboksilat dan satu gugus hidroksil. 

Asam sitrat juga dapat membentuk kompleks dengan ion logam Al
3+

. Asam 

sitrat yang memiliki tiga gugus karboksilat dan satu gugus hidroksil 

berkemungkinan membentuk kompleks dengan Al
3+

 seperti kompleks 

monodentat, bidentat, dan tridentat. Asam sitrat yang membentuk kompleks 

dengan Al
3+ 

hanya melibatkan gugus karboksilat saja akan menghasilkan 

kompleks yang kurang stabil. Asam sitrat sebagai ligan tridentat lebih stabil 

membentuk kompleks dengan Al
3+ 

melibatkan gugus hidroksil dan gugus 

karboksilat membentuk cincin 5 atau 6 bergantung pada gugus karboksilat yang 

terlibat (de Noronha et al., 2007). Berdasarkan hasil percobaan sinar-X diketahui 
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struktur tridentat terbentuk.  Kompleks oktahedral memanjang dari dua ligan sitrat 

yang terdeprotonasi terikat pada Al
3+

. Sitratnya terkoordinasi dengan aluminium 

melalui dua gugus karboksilat dan gugus hidroksil (Aquino et al., 2001). 

    

 
 

(a) Asam sitrat; (b) Kompleks bidentat; (c) Kompleks tridentat 

Gambar 2.2 Struktur asam sitrat dan kompleksnya (Sumber: Francis et al., 1992) 

 
 

Gambar 2.3 Kompleks [Ca-sitrat]
-
 (Sumber: Chaberek dan Martell, 1959) 

 

2.4 Biodiesel 

Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif dan terbarukan yang saat ini 

sedang dikembangkan sebagai pengganti bahan bakar fosil. Biodiesel selain 

bersifat renewable dan biodegradable juga memiliki beberapa kelebihan yaitu 

hampir tidak mengandung sulfur, lebih ramah lingkungan, memiliki bilangan asap 

(Smoke Number) rendah, dan angka setana (Cetane Number) berkisar antara 57-62 

sehingga efisiensi pembakaran lebih baik daripada bahan bakar diesel. Biodiesel 

a b 

c 
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terbentuk dari bahan baku minyak nabati atau lemak hewani yang mengandung 

monoalkil ester dari rantai panjang asam-asam lemak jenuh maupun tidak jenuh. 

Minyak nabati lebih sering digunakan sebagai bahan baku biodiesel dibandingkan 

dengan lemak hewani. Biodiesel dapat diperoleh melalui reaksi transesterifikasi  

trigliserida dan atau reaksi esterifikasi asam lemak bebas yang bergantung pada  

kualitas minyak nabati yang digunakan sebagai bahan baku (Hambali, 2006). 

2.4.1 Minyak Kelapa Sawit 

Buah kelapa sawit merupakan buah yang kaya dengan minyak. Kelapa sawit 

dapat menghasilkan dua jenis minyak dari buah yang sama. Proses pengepresan 

daging buah sawit akan menghasilkan minyak sawit kasar (Crude Palm Oil, 

CPO), sedangkan pengepresan inti sawit akan menghasilkan minyak inti sawit 

kasar (Crude Palm Kernel Oil, CPKO). CPO kaya dengan asam palmitat (C16), 

sedangkan CPKO kaya dengan asam laurat (C12) dan asam miristat (C14). CPO 

lebih banyak diproses lebih lanjut menjadi minyak goreng yang biasa disebut 

minyak sawit (Hariyadi, 2014).  

Komponen penyusun minyak sawit terdiri dari campuran trigliserida dan 

komponen minor lainnya seperti pada Tabel 2.1. Komposisi trigliserida dalam 

minyak kelapa sawit dapat dilihat pada Tabel 2.2. Trigliserida dapat berfasa padat 

atau cair pada suhu kamar bergantung pada komposisi asam lemak penyusunnya. 

Semakin jenuh asam lemak dalam molekul trigliserida, maka semakin tinggi titik 

beku atau titik leleh minyak tersebut sehingga pada suhu kamar biasanya berfasa 

padat. Sebaliknya semakin tidak jenuh asam lemak dalam molekul trigliserida 

maka semakin rendah titik beku atau titik leleh minyak tersebut sehingga pada 

suhu kamar berada pada fasa cair (Pasaribu, 2004). Minyak sawit memiliki 

komposisi asam lemak jenuh dan tidak jenuh dengan proporsi yang seimbang. 

Komposisi asam lemak minyak sawit disajikan dalam Tabel 2.3. Minyak sawit 

bersifat semi padat, dengan titik leleh bekisar antara 33-39 
o
C dan dapat 

difraksinasi menjadi minyak yang lebih jenuh maupun minyak yang lebih tdak 

jenuh (Hariyadi, 2014). 
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Tabel 2.1. Komponen penyusun minyak sawit 

 

Komponen Komposisi (%) 

Trigliserida  95,62  

Asam lemak bebas  4,00  

Air  0,20  

Phosphatida  0,07  

Karoten   0,03  

Aldehid  0,07  
(Sumber: Gunstone, 1997). 

Tabel 2.2 Komposisi trigliserida dalam minyak sawit 

 

Trigliserida Jumlah (%) 

Tripalmitin  3 –5  

Dipalmito-Stearine  1 – 3  

Oleo-Miristopalmitin  0 – 5  

Oleo-Dipalmitin  21 – 43  

Oleo-Palmitostearine  10 – 11  

Palmito-Diolein  32 – 48  

Stearo-Diolein  0 – 6  

Linoleo-Diolein 3 – 12  
(Sumber: Ketaren, 1986). 

Tabel 2.3. Komposisi asam lemak minyak sawit 

 

Asam Lemak *) 
% Terhadap Asam Lemak Total 

Kisaran Rata-rata 

Asam Laurat (C12:0) 0,1 – 1,0  0,2 

Asam Miristat (C14:0) 0,9 – 1,5  1,1 

Asam Palmitat (C16:0) 41,8 – 45,8 44,0 

Asam Palmitoleat (C16:1) 0,1 – 0,3 0,1 

Asam Stearat (18:0) 4,2 – 5,1 4,5 

Asam Oleat (C18:1) 37,3 – 40,8 39,2 

Asam Linoleat (C18:2) 9,1 – 11,0 10,1 

Asam Linolenat (C18:3) 0,0 – 0,6 0,4 

Asam Arakidonat (C20:0) 0,2 – 0,7 0,4 

Total 

 

100 

*) asam lemak dinyatakan dengan notasi Cm:n, dimana m adalah panjang rantai karbon, 

dan n adalah jumlah ikatan rangkap. 

(Sumber: Hariyadi, 2014) 
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2.4.2 Reaksi Transesterifikasi 

Reaksi transesterifikasi merupakan reaksi dari minyak atau lemak dengan 

alkohol untuk membentuk ester dan gliserol. Transesterifikasi terdiri dari tiga 

reaksi reversibel yaitu konversi trigliserida menjadi digliserida, digliserida 

menjadi monogliserida dan monogliserida menjadi alkil ester dan gliserol 

(Chouhan, 2011). Reaksi transesterifikasi meliputi pengubahan lemak/minyak 

menjadi senyawa alkil ester. Umumnya pada reaksi transesterifikasi diperlukan 

adanya katalis berdasarkan reaksi pada Gambar 2.4.  

 
 

Gambar 2.4 Reaksi transesterifikasi (Brunschwing et al., 2012) 

Proses transesterifikasi menurut Meher et al. (2006) dipengaruhi oleh 

beberapa faktor penting diantaranya: 

a. Suhu Reaksi 

Pengaruh suhu terhadap reaksi transesterifikasi menghasilkan metil ester 

dengan bahan baku trigliserida dapat dilakukan dalam berbagai suhu reaksi. 

Peningkatan suhu menghasilkan peningkatan laju transesterifikasi. Meskipun 

demikian, suhu yang paling tepat untuk transesterifikasi adalah 80
o
C dengan tidak 

adanya kandungan asam lemak bebas di dalam bahan baku (Konwar, 2013). 

b. Perbandingan Molar Alkohol dengan Minyak 

Perbandingan molar antara metanol dengan minyak merupakan salah satu 

faktor yang sangat penting dengan adanya asam lemak bebas yang terkandung di 

dalam bahan baku minyak maupun lemak. Karena transesterifikasi merupakan 

reaksi yang setimbang, maka dibutuhkan alkohol berlebih agar kesetimbangan 

mengarah pada pembentukan ester asam lemak. Yao et al. (2010) telah melakukan 

reaksi transesterifikasi minyak biji kapas dengan variasi mol alkohol dengan 
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minyak yaitu 3 : 1 ; 9 : 1 ; 12 : 1 (mol / mol) dengan metil ester maksimal yang 

diperoleh pada perbandingan 12 : 1 (mol / mol) 

c. Waktu Reaksi 

Semakin lama waktu reaksi transesterfikasi maka semakin besar yield yang 

diperoleh dari reaksi tersebut. Yao, et al. (2010) telah melakukan reaksi 

transesterifikasi minyak biji kapas dengan variasi waktu 1-5 jam. Diperoleh hasil 

bahwa metil ester meningkat pada waktu reaksi 1 dan 2 jam sedangkan pada 3-5 

jam peningkatan kadar metil ester yang terjadi tidak terlalu signifikan (Yao, et al., 

2010). 

d. Katalisator  

Penambahan katalisator dapat menurunkan energi aktivasi. Semakin kecil 

energi aktivasi maka konstanta kecepatan reaksi semakin besar. Katalisator yang 

dapat digunakan berupa asam atau basa. 

e. Pengadukan 

Pengadukan sangat penting karena minyak, katalis, dan metanol merupakan 

campuran yang immiscible. Pengadukan akan meningkatkan tumbukan antara 

molekul zat pereaksi dengan zat yang bereaksi sehingga dapat mempercepat 

rekasi.  

 

2.5 Karakterisasi  

2.5.1 X-Ray Diffraction (XRD)  

Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) bertujuan untuk mengidentifikasi 

fasa suatu katalis dan untuk menentukan sifat kristal atau kristalinitas dari suatu 

katalis. Kebanyakan dari katalis adalah berbentuk padatan kristal seperti oksida 

logam, zeolit, dan logam yang berpenyangga. XRD menjadi teknik yang cukup 

handal dan mendasar untuk mengevaluasi sifat-sifat fasa kristal dan ukuran kristal  

(Leofanti et al., 1997).  

Pada analisis menggunakan XRD, kristal katalis memantulkan sinar-X yang 

dikirimkan dari sumber dan diterima oleh detektor. Dengan melalukan sudut 

kedatangan sinar-X maka spektrum pantulan adalah spesifik yang berhubungan 
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langsung dengan lattice spacing dari kristal yang dianalisis. Pola difraksi  

dikelompokkan berdasarkan intensitas peak yang menyatakan peta parameter kisi 

kristal atau indeks Miller (hkl) sebagai fungsi 2θ, dimana θ menyatakan sudut 

difraksi berdasarkan persamaan Bragg. Pada persamaan interpretasi Hukum 

Bragg dilakukan berdasarkan asumsi bahwa permukaan dari mana sinar X 

dipantulkan adalah datar.  

            ...................................................(2.1) 

Dimana d menyatakan jarak antar lapisan atom atau ion yang berdekatan, λ 

menyatakan panjang gelombang radiasi sinar-X, dan n adalah urutan pantulan 

(Richardson, 1989).  

Gambar berikut merupakan difraktogram kristal CaO/Al2O3. 

 
 

Gambar 2.5 Difraktogram kristal CaO/Al2O3 (Sumber: Nayebzadeh et al., 2016) 

 

2.5.2 Gas Chromatography – Mass Spectrometry (GC-MS) 

Metode kromatografi adalah metode pemisahan komponen dari suatu 

campuran menggunakan dua fasa yaitu fasa gerak (mobile phase) dan fasa diam 

(stationary phase). Proses pemisahan pada kolom kromatografi apabila fasa 
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geraknya adalah gas maka disebut kromatografi gas. Fasa diam yang terdapat 

pada kolom kromatografi umumnya suatu cairan, tetapi dapat berupa zat padat 

dan zat cair yang dapat mengabsorpsi komponen-komponen dalam sampel 

(Lestari, 2009). Prinsip dasar kromatografi gas melibatkan volatilisasi sampel 

dalam injektor, pemisahan komponen-komponen dalam campuran, dan deteksi 

tiap komponen dengan detektor. Kromatografi gas digunakan untuk memisahkan 

komponen campuran kimia dalam suatu bahan berdasarkan polaritas campuran 

(Eaton,1989). 

Gas Chromatography – Mass Spectrometry (GC-MS) merupakan metode 

pemisahan senyawa organik dengan dua metode analisis yaitu kromatografi gas 

dan spektrometri massa. Analisis kromatografi gas digunakan untuk menganalisis 

jumlah senyawa secara kuantitatif, sedangkan spektrometri massa untuk 

menganalisis struktur senyawa analit. Spektrometri massa pada umumnya 

digunakan untuk menentukan massa molekul, rumus molekul, dan untuk 

mengetahui informasi dari struktur dengan melihat pola fragmentasinya 

(Silverstein, 1986). 

Hasil analisis GC-MS akan diperoleh dua informasi dasar, yaitu hasil 

analisis kromatografi gas yang ditampilkan dalam bentuk kromatogram dan hasil 

analisis spektrometri massa yang ditampilkan dalam bentuk spektrum massa. 

Informasi mengenai jumlah komponen kimia dalam campuran yang dianalisis 

dapat diketahui melalui kromatogram yang ditunjukkan oleh jumlah puncak yang 

terbentuk pada kromatogram dengan kuantitasnya masing-masing. Hasil analisis 

spektroskopi berupa spektrum massa berupa gambaran mengenai jenis dan jumlah 

fragmen molekul yang terbentuk dari suatu komponen kimia. Setiap fragmen yang 

terbentuk dari pemecahan suatu komponen kimia memiliki berat molekul yang 

berbeda (m/z). Spektrum massa komponen kimia yang diperoleh selanjutnya 

diidentifikasi dengan cara dibandingkan dengan spektrum massa yang terdapat 

dalam suatu bank data (Agusta, 2000) 
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BAB 3. METODE PENELITIAN 

 

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian  

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik, Kimia Analitik 

dan Kimia Organik Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan 

Alam Universitas Jember. Analisa XRD dilakukan di Laboratorium Kimia 

Material dan Metalurgi FTI - ITS. Analisa GC-MS dilakukan di Laboratorium 

Kimia Organik FMIPA - UGM. Waktu penelitian dilaksanakan pada bulan Juli 

2018 – Agustus 2019.   

 

3.2 Alat dan Bahan  

3.2.1 Alat 

Alat yang digunakan pada penelitian ini diantaranya adalah gelas beaker 50, 

100, dan 150 mL, gelas ukur 10 mL, kaca arloji, batang pengaduk, spatula, pipet 

tetes, cawan, hot plate, termometer, stirer magnetik dan anak stirer, mortar dan 

alu, neraca analitik, oven, furnace, corong pisah, labu alas bulat 150 mL, set alat 

refluks, centrifuge, alat X-Ray Diffraction (XRD) dan Gas Chromatography – 

Mass Spectrometry (GC-MS). 

 

3.2.2 Bahan   

Bahan yang digunakan pada penelitian ini diantaranya adalah 

Al(NO3)3.9H2O Merck p.a, Ca(NO3)2.4H2O SAP e.p, C6H8O7.H2O SAP e.p, 

NaOH Merck p.a, akuades, metanol Merck p.a, MgSO4 teknis, dan minyak goreng 

sawit SunCo.  
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3.3 Diagram Alir Penelitian 

 

 

 

  

 diuji dalam reaksi 

transesterifikasi, 

dibandingkan dengan 

katalis NaOH 

Gel 

Berat metil ester hasil percobaan 

Serbuk CaAl2O4 

Difraktogram CaAl2O4, fasa 

CaAl2O4 yang terbentuk 

Campuran homogen 

 dikarakterisasi dengan XRD 

 dilarutkan sedikit demi sedikit 

dengan akuades 

 

 distirer magnetik selama 90 menit 

 

 dipanaskan bertahap hingga suhu 

85
o
C 

 dikeringkan (130
o
C) selama 6 jam 

 

Xerogel 

 dikalsinasi (700
o
C, 800

o
C, 900

o
C) 

 

Campuran Al(NO3)3.9H2O + Ca(NO3)2.4H2O + C6H8O7.H2O 

Sol 

 dianalisa lebih lanjut 

dengan program FindIt 

dan Match! 

  

% fasa CaAl2O4 dan % pengotor 

 dianalisa GC-MS 

Kromatogram dan spektrum massa 

metil ester 

 dihitung % konversinya 

  

Aktivitas CaAl2O4 
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3.4 Prosedur Penelitian 

3.4.1 Preparasi Katalis 

Aluminium (Al
3+

) nitrat nonahidrat, kalsium (Ca
2+

) nitrat tetrahidrat, dan 

asam sitrat (C6H8O7) monohidrat dengan perbandingan seperti pada Tabel 3.1 

masing-masing ditambahkan akuades tetes demi tetes hingga campuran larut. 

Setiap larutan sampel kemudian diaduk menggunakan stirer magnetik selama 90 

menit dan dipanaskan bertahap hingga suhu 85 
o
C agar reaksi kompleksasi 

sempurna membentuk gel. Gel yang terbentuk dikeringkan selama 6 jam pada 

suhu 130 
o
C hingga terbentuk Xerogel. Xerogel yang dihasilkan kemudian 

dikalsinasi pada suhu 700, 800, dan 900 
o
C selama 24 jam. 

Tabel 3.1 Perbandingan stoikiometri reaktan 

 

Sampel  Al
3+

 

(mol) 

Ca
2+

 

(mol) 

C6H8O7 

(mol) 

Al(NO3)3.9H2O 
(gram) 

Ca(NO3)2.4H2O

(gram) 
C6H8O7.H2O 

(gram) 

I (1:1) 0,010 0,005 0,015 3,75  1,18  3,15 

II (1:2) 0,010 0,005 0,030 3,75 1,18 6,30 

III (1:3) 0,010 0,005 0,045 3,75 1,18 9,45 

 

3.4.2 Analisa Data X-Ray Diffraction (XRD)  

Serbuk CaAl2O4 yang berwarna putih dianalisa dengan X-ray diffraction 

(XRD) menggunakan radiasi Cu-   (40 kV dan 30 mA) yang diemisikan melalui 

monokromator untuk mengetahui fasa yang terbentuk. Difraktogram dipindai 

mulai 5
o 

– 90
o
 (2θ) dengan laju pemindaian 2

o
 per menit. Interferensi konstruktif 

radiasi sinar-X akan terbaca sebagai puncak dalam grafik yang dihasilkan (Khan 

et al., 2016).  

Difraktogram serbuk CaAl2O4 dianalisa lebih lanjut menggunakan program 

FindIt untuk mencari standar CaAl2O4 dan kemungkinan pengotor. Standar dan 

kemungkinan pengotor yang sudah disimpan dalam format *.cif atau *.dat dari 

FindIt akan digunakan sebagai database dalam program Match! sehingga dapat 

diketahui diffraktogramnya. Data XRD serbuk CaAl2O4 hasil sintesis dalam 

format *.rd selanjutnya diolah menggunakan program Match! untuk dibandingkan 

dengan standar CaAl2O4 dan mengetahui pengotornya. Setelah file dibuka maka 
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secara otomatis akan ditampilkan database senyawa-senyawa yang mirip dengan 

diffraktogram senyawa yang dianalisis.  % fasa CaAl2O4 dan % pengotornya akan 

terhitung secara otomatis dari programnya setelah ditentukan database CaAl2O4 

dan pengotor yang dipilih. Data 2θ, d-spacing, intensitas, dan FWHM dari 

senyawa yang dianalisis akan ditampilkan dalam report dan dapat disimpan dalam 

bentuk *.pdf.    

 

3.4.3 Reaksi Transesterifikasi 

Aktivitas katalis ditentukan dari % konversi metil ester berdasarkan hasil 

reaksi transesterifikasi minyak sawit dengan metanol. Percobaan dilakukan 

menggunakan labu alas bulat 150 mL yang dilengkapi dengan pengaduk magnetik 

dan kondensor. Katalis CaAl2O4 sebanyak 3,5 % berat minyak yaitu 0,3115 gram 

ditambahkan metanol 4,032 gram diaduk 10 menit menggunakan stirer magnetik. 

Campuran katalis dan metanol ditambahkan minyak 8,9 gram yang sudah 

dipanaskan hingga suhu 50 
o
C

 
dengan perbandingan molar metanol:minyak yaitu 

12:1 dalam labu alas bulat yang sudah terset dengan alat refluks. Campuran 

diaduk selama 3 jam dan dipanaskan sampai 65 
o
C menggunakan penangas 

minyak. Hasil refluks kemudian dipisahkan menggunakan centrifuge dengan 

kecepatan 2500 rpm selama 25 menit. Kedua lapisan hasil sentrifus diekstraksi 

dengan air menggunakan corong pisah untuk mengetahui lapisan yang 

mengandung metil ester. Fasa yang mengandung metil ester hasil ekstraksi 

ditambahkan dengan MgSO4 agar terbebas dari air. Metil ester yang diperoleh 

ditimbang beratnya sebagai data untuk menghitung % konversi metil ester. Proses 

yang sama dilakukan menggunakan katalis NaOH sebagai pembanding. NaOH 

yang digunakan sebanyak 1% berat minyak yaitu 0,089 gram dan perbandingan 

mol metanol : minyak sebesar 6 : 1. Minyak yang digunakan sebanyak 8,9 gram, 

sedangkan metanolnya 2,016 gram. 
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3.4.4 Analisa Data Gas Chromatography – Mass Spectrometry (GC-MS) 

Sampel metil ester hasil percobaan dilakukan analisis GC-MS untuk 

mengetahui komposisi kandungan FAME. Hasil analisa GC-MS berupa data 

kromatogram dan spektrum massa. Berdasarkan data kromatogramnya dapat 

diketahui % area dan retention time dari puncak yang dihasilkan dan menentukan 

masing-masing senyawa metil ester dari data spektrum massa. % area yang besar 

menunjukkan kelimpahan senyawa yang terkandung dalam sampel metil ester 

cukup tinggi yang selanjutnya digunakan untuk mengetahui senyawa metil ester 

secara spesifik. Data spektrum massa sudah dilengkapi dengan pustaka acuan 

dengan SI (Similarity Index) berbeda-beda sehingga nama senyawa, rumus 

molekul, dan berat molekulnya dapat diketahui. SI yang tertinggi dipilih sebagai 

acuan karena memiliki kemiripan yang tinggi dengan senyawa yang dianalisa.  

Semua puncak yang terbaca di kromatogram ditentukan nama asam lemak 

dan berat molekulnya untuk menghitung berat molekul trigliserida sehingga dapat 

diketahui berat molekul metil ester. Berat molekul metil ester yang sudah 

diketahui digunakan untuk menentukan berat teoritisnya. Berat metil ester hasil 

percobaan dan berat teoritisnya digunakan untuk menentukan % konversi metil 

ester menggunakan persamaan berikut: 

Conversion (%) = 
(berat metil ester yang diperoleh)

(berat teoritis)
 × 100 % 

(Umdu dan Seker, 2012). 
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BAB 5. PENUTUP 

 

5.1 Kesimpulan 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa: 

1. Variasi asam sitrat dan suhu kalsinasi berpengaruh terhadap fasa CaAl2O4 

yang dihasilkan. Semakin besar variasi jumlah mol asam sitrat maka fasa 

CaAl2O4 semakin dominan dan pengotornya semakin sedikit. Begitupun 

pada suhu kalsinasi yang semakin besar maka semakin jelas karakter kristal 

CaAl2O4.  

2. Katalis yang disintesis dengan perbandingan mol (Ca
2+

 dan Al
3+

) : asam 

sitrat = 1:3 mol yang dikalsinasi pada suhu 900 
o
C mampu mengkonversi 

minyak sawit menjadi biodiesel sebesar 33,78%.  

 

5.2 Saran  

Saran untuk penelitian lebih lanjut dilakukan sintesis CaAl2O4 dengan 

variasi waktu kalsinasi pada suhu ≥ 900 
o
C untuk mengetahui pengaruh lama 

waktu kalsinasi terhadap fasa CaAl2O4 dan menentukan kristalinitasnya. Serta 

penggunaan ligan bidentat lain dengan karakter yang lebih rigid agar dihasilkan 

CaAl2O4 satu fasa seperti 1,4-benzenadiol dan asam para-ftalat (asam 1,4-

benzenadikarboksilat). Selain itu, untuk meningkatkan aktivitas katalis CaAl2O4 

bisa divariasi dengan katalis basa atau dilakukan esterifikasi terlebih dahulu 

dengan katalis asam untuk meningkatkan yield. Serta dengan memperbesar luas 

permukaan katalis agar kontak dengan situs aktif katalis semakin banyak sehingga 

yield yang dihasilkan semakin meningkat. 
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LAMPIRAN 

 

Lampiran 3.4 Perhitungan Preparasi Bahan 

3.4.1 Preparasi Katalis 

A. Massa Asam Sitrat 3 mol, 6 mol, dan 9 mol 

- Asam Sitrat 3 mol 

               

                     

           

- Asam Sitrat 6 mol 

               

                     

            

- Asam Sitrat 9 mol 

               

                     

            

B. Massa Aluminium Nitrat Nonahidrat untuk jumlah Aluminium 2 mol  

                         
        

               

      
 

  

 
 

               

          
 

 

 
 

                      

                   

                
       

                                           

                  

          

C. Massa Kalsium Nitrat Tetrahidrat untuk jumlah Kalsium 1 mol 

                         
        

Digital Repository Universitas JemberDigital Repository Universitas Jember

http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/


43 
 

 
 

               

      
 

  

 
 

               

          
 

 

 
 

                      

                   

                
       

                                           

                  

          

- Massa Reaktan yang digunakan  

Sampel  Al
3+

 

(mol) 

Ca
2+

 

(mol) 

C6H8O7 

(mol) 

Al(NO3)3.9H2O 
(gram) 

Ca(NO3)2.4H2O

(gram) 
C6H8O7.H2O 

(gram) 

I (1:1) 2 1 3 750  236  630 

II (1:2) 2 1 6 750 236 1260 

III (1:3) 2 1 9 750 236 1890 

Semua dibagi 200 

Sampel  Al
3+

 

(mol) 

Ca
2+

 

(mol) 

C6H8O7 

(mol) 

Al(NO3)3.9H2O 
(gram) 

Ca(NO3)2.4H2O

(gram) 
C6H8O7.H2O 

(gram) 

I (1:1) 0,010 0,005 0,015 3,75  1,18  3,15 

II (1:2) 0,010 0,005 0,030 3,75 1,18 6,30 

III (1:3) 0,010 0,005 0,045 3,75 1,18 9,45 

 

3.4.3 Perhitungan Reaksi Transesterifikasi  

A. Massa Minyak Goreng 

Vminyak goreng = 10 mL 

 minyak goreng = 0,89 g/mL 

             e 

               

                  

               

B. - Massa Katalis CaAl2O4 3,5 % berat minyak 
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- Massa Katalis NaOH 1 % berat minyak 

      
 

   
              

 
 

   
          

             

C. Mol Minyak Goreng 

Asam Lemak Berat Molekul (BM) Komposisi  
BM × Komposisi 

(gram/mol) 

Asam Miristat 228 gram/mol 1,10% 2,508 

Asam Palmitat 256 gram/mol 44% 112,64 

Asam Stearat 284 gram/mol 4,50% 12,78 

Asam Oleat 282 gram/mol 39,20% 110,544 

Asam Laurat 200 gram/mol 0,20% 0,4 

Asam Linoleat 280 gram/mol 10,10% 28,28 

Asam Linolenat 278 gram/mol 0,40% 1,112 

Asam Arakidonat 304 gram/mol 0,40% 1,216 

Asam Palmitoleat 254 gram/mol 0,10% 0,254 

Total 
  

269,734 gram/mol 

Berat Molekul Trigliserida : 

                                           

                                                  

                                          

                  

                
                   

               
 

  
        

                
 

            

D. - Mol Metanol dengan perbandingan mol metanol : mol minyak adalah 12 : 1 
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- Mol Metanol dengan perbandingan mol metanol : mol minyak adalah 6 : 1 

         

        
   

 

 
 

         

          
 

 

 
 

                         

           

E. - Massa Metanol (Katalis CaAl2O4) 

  
     

  
 

           

                        

            

- Massa Metanol (Katalis NaOH) 
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Lampiran 4.1. Hasil XRD Serbuk CaAl2O4 yang Diolah dengan Program 

FindIt dan Match 

4.1.1 Variasi asam sitrat 6 mol pada suhu 700 
o
C 
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4.1.2 Variasi asam sitrat 9 mol pada suhu 700 
o
C 
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4.1.3 Variasi asam sitrat 6 mol pada suhu 800 
o
C 
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4.1.4 Variasi asam sitrat 9 mol pada suhu 800 
o
C 
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4.1.5 Variasi asam sitrat 3 mol pada suhu 900 
o
C 
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4.1.6 Variasi asam sitrat 6 mol pada suhu 900 
o
C 
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4.1.7 Variasi asam sitrat 9 mol pada suhu 900 
o
C 
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4.1.8 Standar CaAl2O4 ICSD 159925 nomor 99-900-0007 

 

Digital Repository Universitas JemberDigital Repository Universitas Jember

http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/


59 
 

 
 

 

 

Lampiran 4.2 GC-MS Metil Ester 

4.2.1 Kromatogram Metil Ester 
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4.2.2 Spektrum Massa Metil Ester 

a. m/z metil heksadekanoat (metil palmitat) 

 

b. m/z metil cis-9-oktadekanoat (metil oleat) 
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c. m/z metil oktadekanoat (metil stearat) 

 

 

4.2.3 Perhitungan % Konversi Metil Ester 

Asam Lemak 
Berat Molekul 

(BM) 
% Area  

BM × % Area 

(gram/mol) 

Asam Kaprat 172 gram/mol 0,41 0,7052 

Asam Palmitoleat 254 gram/mol 0,13 0,3302 

Asam Palmitat 256 gram/mol 28,82 73,779 

Asam Oleat 282 gram/mol 62,74 176,93 

Asam Stearat 284 gram/mol 6,60 18,744 

Asam Oleat 282 gram/mol 0,16 0,4512 

Asam Liknoserat 368 gram/mol 0,31 1,1408 

Total 
 

99,17 272,08 

- Berat Molekul Trigliserida : 

                                           

                                                 

                                         

                 

-                 
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- Berat molekul metil ester                         

                               

                 

- Berat Teoritis                                

                                 

             

- Berat ME hasil percobaan : 

Katalis 
U1 (gram) U2 (gram) U3 (gram) Rata-rata 

Berat ME 

Standar 

Deviasi 
Berat ME Berat ME Berat ME 

CaAl2O4 3,0119 2,9640 3,0703 3,0154 0,0532 

NaOH 7,0921 7,2033 7,1412 7,1455 0,0557 

 

- Konversi Metil Ester (CaAl2O4) : 

    
                  

              
       

 
      

     
       

          

Konversi Metil Ester (NaOH) : 
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