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Tembakau dikenal sebagai bahan baku utama dalam produk rokok dan cerutu
hanya memanfaatkan bagian daunnya. Akibatnya menyisakan batang, ranting, akar,
dan daun tembakau yang kecil sebagai limbah. Sebagai alternatif pemanfaatannya
adal ah diekstrak minyaknya dan dikonversi menjadi biodiesel.

Penelitian ini bertujuan mengetahui rendemen biodiesel yang dihasilkan pada
berbagal varias perbandingan katalis CaO/SrO dan mengetahui karakteristiknya.
Metode ekstraks minyak yang digunakan yaitu ekstraksi soxhlet sedangkan pelarut
yang digunakan yaitu n-heksana, konversinya dengan transesterifikasi dengan
perbandingan minyak:metanol yaitu 1:15. Minyak tembakau hasil ekstraksi dianalisis
komposisi senyawanya menggunakan GC-MS. Rendemen minyak biji tembakau yang
diperoleh sebesar 17,78%.Kadar FFA (Free Fatty Acid) minyak 5,92% karenanya
sebelum dikonversi menjadi biodiesel diesterifikasiterlebih dahulu hingga kadar FFA
minyak< 2%.

Massa jenis dan viskositas kinematik minyak tembakau sangat tinggiyaitu
0,914 g/cm®dan 108,33 cSt sehingga perlu dilakukan transesterifikasi untuk
menurunkan massa jenis dan viskositas kinematiknya. Rendemen biodiesel yang
diperoleh dengan varias rasio katalis CaO:SrO 100:0, 70:30, 60:40, 50:50, 40:60, dan
30:70 masing-masing 30,74%, 44,58%, 48,29%, 52,69%, 29,46%, 27,01%, dan
24,34%. Sifat fisik turun dibanding minyak tembakau massa jenis dan viskositas
kinematik yaitu 0,886 g/lcm>dan 3,2 cSt. Hasil ini sudah sesuai dengan standar SNI.
Identifikasi dengan GC-MS biodiesel dilakukan untuk membuktikan bahwa senyawa
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yang diperoleh merupakan metil ester. Senyawa metil ester yang terkandung dalam
biodiesel antara lain metil kaprilat, metil pelargonat, metil palmitat, metil linoleat,
metil palmitolinoleat, metil oleat, dan metil stearat di mana kelimpahan tertinggi yaitu
metil palmitolinoleat.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Tembakau dikenal sebagai bahan baku utama dalam produk rokok dan cerutu.
Selain dibuat rokok, tembakau juga dimanfaatkan sebagai biopestisida karena
kandungan nikotinnya mampu mengusir hama tanaman. Cerutu produksi Indonesia
merupakan cerutu terbaik kedua setelah Kuba. Penikmat cerutu Indonesia merupakan
penduduk negara asing yaitu sekitar 99% sedangkan penduduk Indonesia hanya 1%
(Junianto, 2011).

Salah satu daerah di Indonesia yang memiliki tembakau dengan kualitas terbaik
berada di Jawa Timur tepatnya di Kabupaten Jember. Hal ini membuat tembakau
menjadi komoditas unggulan Kabupaten Jember hingga dijadikan lambang
Kabupaten Jember. Tembakau di Jember sudah ada selama dua abad. Perusahaan
negara yang menaungi penanaman tembakau adalah PTPN X yang terdapat di
Kecamatan Arjasa. Lahan perkebunan yang disewa dari para petani ditanami
tembakau Besuki Na-Oogst yang digunakan sebagai bahan baku cerutu antara lain
sebagai isi, pengikat atau pembalut, dan pembungkus. Selain Na-Oogst jenis
tembakau yang ditaman yaitu Tembakau Bawah Naungan (TBN). Tembakau jenis
TBN tidak tahan terhadap hujan sehingga penanamannya harus dilapisi plastik tidak
seperti tembakau Besuki-Na-Oogst yang mampu menyerap hujan (Junianto, 2011).

Penggunaan tembakau sebagai cerutu hanya memanfaatkan bagian daun dari
tembakau sehingga menyisakan batang, ranting, akar, dan daun tembakau yang kecil.
Bagian tembakau yang tidak digunakan tertumpuk di gudang dengan jumlah yang
semakin banyak. Permasalahan yang dihadapi masyarakat akan kelangkaan bahan
bakar memunculkan ide pembuatan biodiesel dari minyak tembakau. Tembakau dapat
digunakan untuk produksi biodiesel karena di dalam tembakau mengandung 30-40%

minyak. Biodiesel atau yang juga disebut fatty acid methyl ester (FAME) diproduksi
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secara kimia dari trigliserida dengan alkohol rantai pendek. Proses pembuatan
biodiesel merupakan reaksi transesterifikasi yang bertujuan mengubah trigliserida
menjadi metil ester (Jr, 2010). Reaksi transesterifikasi trigliserida menjadi metil ester
menggunakan alkohol dan katalis. Katalis yang biasa digunakan yaitu katalis asam
dan katalis basa dapat berupa homogen atau heterogen. Katalis homogen banyak
digunakan dalam produksi biodiesel melalui transesterifikasi antara lain NaOH,
KOH, atau metoksidanya, H,SO,, dan HCI (Sharma, 2008). Katalis homogen
memiliki kelemahan antara lain proses pemisahan yang rumit, korosi pada mesin, dan
dapat terbentuknya sabun. Upaya untuk menghindari pemisahan katalis dan
terbentuknya sabun telah banyak dilakukan antara lain mencari katalis heterogen.
Kelebihan menggunakan katalis heterogen antara lain dapat mudah dipisahkan dari
produk melalui filtras karena fasanya berbeda dengan produk, dapat digunakan
kembali, tidak menghasilkan sabun, dan tidak korosif (Lam, 2010).

Jenis katalis basa heterogen yang dapat digunakan pada reaksi transesterifikasi
adalah MgO, CaO, SrO, dll. Berdasarkan aktivitas katalis oksida logam alkali urutan
kereativitasannya adalah BaO > SrO > CaO > MgO. Indah et al (2011) membuat
biodiesel dari minyak sawit dengan katalis basa heterogen campuran CaO dan SrO
(50:50) menghasilkan konversi sebesar 72,2110% . Penggunakan CaO saja hasil
konversinya 70,1749%. Hal ini dikarenakan SrO bersifat lebih basa dibanding CaO
sehingga memiliki aktivitas yang lebih tinggi dibandingkan CaO. Selain itu SrO dapat
mengkatalisasi banyak reaksi kimia seperti oksidasi kopling metana, oksidasi selektif
propana, reaksi nitroaldol, dan reaksi campuran tischenko (Liu et al., 2007).
Pemilihan penggunaan katalis campuran CaO dan SrO adalah karena SrO memiliki
aktivitas tinggi sedangkan bila campurannya menjadi CaO dan MgO maka akan
menyebabkan reaksi mengarah ke penyabunan. Berdasarkan latar belakang tersebut,
dilakukan penelitian pembuatan biodiesel dari minyak biji tembakau dengan katalis
Ca0:SrO (100:0), (30:70), (40:60), (50:50), (60:40), (70:30), dan (0:100).
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1.2 Rumusan Masalah
1. Berapa rendemen biodiesel pada masing-masing perbandingan Kkatalis
CaO0/SrO untuk konversi minyak tembakau?

2. Bagaimana karakteristik biodiesel transesterifikasi minyak tembakau?

1.3 Batasan Masalah
1. Bagian tembakau yang digunakan adalah bagian biji tembakau jenis Besuki
Na-Oogst yang didapat dari PTPN X Jember.
2. Katalis yang digunakan yaitu katalis heterogen campuran CaO dan SrO.
3. Analisis GCMS dan uji fisik berupa massa jenis dan viskositas dilakukan pada

biodiesel dengan rendemen tertinggi.

1.4 Tujuan
1. Mengetahui rendemen biodiesel pada masing-masing perbandingan katalis
CaO0/SrO untuk konversi minyak tembakau.

2. Mengetahui karakteristik biodiesel transesterifikasi minyak tembakau.

1.5 Manfaat
1. Mengurangi limbah tembakau dengan mengkonversinya menjadi biodiesel
sebagai bahan bakar yang ramah lingkungan.

2. Meningkatkan nilai tambah dari pengolahan limbah tembakau.
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1  Tembakau
Tembakau merupakan tanaman berbatang tunggal dengan tinggi antara 1,5-3
meter, berakar tunggang dengan panjang akar 50-70 cm dan terdapat akar serabut.
Daun tembakau berwarna hijau, berbulu halus, berbentuk bulat dan cenderung
memanjang dengan lebar mencapai 35 cm dan panjang 50 cm. Bunga tembakau
berwarna putih ungu. Daun tembakau berdasarkan fungsinya pada cerutu digunakan
sebagai pengisi, pembalut, dan pembungkus sedangkan pada sigaret tembakau hanya
sebagai pengisi (tembakau rajang) (Setiawan dan Trisnawati 1992).
Tanaman tembakau secara sistematis dapat diklasifikasikan sebagai berikut:
Famili : Solanaceae
Sub Famili : Nicotinae
Genus : Nicotiana
Spesies : Nicotiana tobacum
Nicotiana rustica
(Setiawan dan Trisnawati, 1992).
Terdapat empat varietas utama pada sejumlah besar tembakau antara lain:

a. Nicotiana tobacum (Tembakau Virginia) merupakan tembakau yang tumbuh di
Hindia Belanda salah satunya adalah Indonesia dan beberapa negara Eropa
yaitu Belanda dan Norwegia.

b. Nicotiana Macrophylla (Tembakau Maryland) yang diduga berasal dari
Honggaria dan Yunani.

c. Nicotiana rustica (Tembakau Booren) yang banyak dikembangkan di Amerika
Selatan antara lain di Brasilia dan Guyana.

d. Nicotiana chinensis berasal dari Daratan Cina dan menyebar ke Jawa dan

Filipina.
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Berdasarkan musim yang ada di Indonesia, tembakau digolongkan menjadi dua

macam antara lain:

a. tembakau Na-Oogst, ditanam pada musim kemarau dan dipanen pada musim
penghujan,

b. tembakau Voor-Oogst, ditanam pada musim penghujan dan dipanen pada
musim kemarau.

(Khorman & Benson, 2011).

Berdasarkan cara pengolahan pascapanen, dikenal tembakau kering-angin (air-
cured), kering-asap (fire-cured), kering-panas (flue-cured), dan kering-jemur (sun-

cured). Tabel 2.1 menunjukkan beberapa tembakau berkualitas yang ada di

Indonesia:
Tabel 2.1 Tembakau Berkualitas Di Indonesia
Tipe Daerah Kegunaan
Deli Deli Wrapper cerutu
Srintil Temanggung Temanggung, Parakan, Rokok (rajangan) dan
Ngadirejo kunyah
Virginia-Vorstenladen Klaten, Sleman, Boyolali, Sigaret
Sukoharjo
Vorstenlanden Klaten dan Sleman Filler, binder, dan
wrapper cerutu
Madura Madura Rajangan rokok
Besuki VVoor-Oogst Jember Rajangan rokok
Besuki Na-Oogst Jember Filler, binder, dan
wrapper cerutu
Virginia Lombok Timur Rajangan sigaret

(Khorman dan Benson, 2011)

2.2 Minyak dan Lemak

Minyak dan lemak merupakan campuran dari ester-ester asam lemak dengan
gliserol yang dinamakan trigliserida. Perbedaan antara suatu lemak dan minyak
bersifat sembarang. Pada temperatur kamar, lemak berbentuk padat dan minyak

bersifat cair. Sebagian gliserida dalam tumbuhan cenderung berupa minyak, karena
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itu biasa terdengar ungkapan lemak hewani dan minyak nabati. Lemak dan minyak
seringkali ditambahkan ke bahan makanan dengan berbagai tujuan. Berbagai bahan
pangan seperti susu, daging, ikan, telur, alpukat, kacang-kacangan, dan berbagai jenis
sayuran yang mengandung lemak dan minyak biasanya termakan bersama bahan
tersebut, lemak dan minyak ini biasa dikenal dengan sebutan lemak tersembunyi
(invisible fat) sedangkan minyak dan lemak yang telah diekstraksi dari hewani atau
bahan nabati dan dimurnikandikenal sebagai lemak atau minyak biasa (visible fat).
Minyak dengan asam lemak jenuh sulit mengikat gugus fungsi bila dilakukan reaksi
substitusi terhadapnya karena mempunyai atom C ikatan tunggal. Minyak dengan
asam lemak tak jenuh dapat mengikat gugus fungsi antara lain gugus asam lemak
bebas, gugus lemak, gugus glukosa, gugus gliserol, dan gugus amino sebagai reaksi
substitusi terhadapnya karena mempunyai atom C ikatan rangkap dua atau rangkap
tiga (Ketaren, 1986).

Komposisi minyak tembakau mirip dengan minyak nabati lainnya. Minyak
tembakau mengeras setelah ekstrasi minyak yang kaya akan nitrogen (6%) dan
suplemen untuk pakan ternak (Srinivas, et al., 2013). Tabel 2.2 dan tabel 2.3
menunjukkan sifat minyak tembakau dan komposisi berbagai asam lemak minyak

tembakau.
Tabel 2.2 Sifat Minyak Tembakau
Sifat Minyak tembakau
Massa jenis (g/cm®) 0,8902
Viskositas kinematik(mm?/s) 4,54
Flash point (-C) 56
Residu karbon (%) 0,78

(Srinivas et al., 2013)
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Tabel 2.3 Distribusi Asam Lemak Minyak Tembakau

Asam Lemak Minyak Tembakau
Asam palmitat 15,2%
Asam stearat 4,8%
Asam oleat 13,2%
Asam linoleat 66,7%
Asam linolenat 1,0%

(Murthy, 2010)

2.3 Ekstraksi Pelarut

Ekstraksi merupakan suatu metode penarikan satu atau lebih konstituen
metabolit sekunder dari jaringan bahan alam hayati dengan menggunkan suatu pelarut
tertentu. Prinsip dasar dari ekstraksi adalah distribusi komponen dalam dua fasa yang
tidak saling bercampur. Selama ekstraksi berlangsung terjadi kontak pelarut dengan
behan alam dan konstituen metabolit sekunder berpindah dari jaringan ke dalam
pelarut (Harbone, 1987).

Ekstraksi pelarut dapat merupakan suatu langkah yang penting dalam urusan
menuju ke suatu produk murni dalam laboratorium organik, anorganik, atau biokimia
(Underwood, 1999). Di antara berbagai jenis metode pemisahan, ekstraksi pelarut
atau juga disebut ekstraksi air merupakan metode pemisahan yang paling baik dalam
tingkat makro maupun mikro. Ekstraksi pelarut tidak memerlukan alat yang khusus
atau canggih kecuali corong pisah (Khopkar, 2002). Ekstraksi merupakan pemiahan
di mana suatu zat terbagi dalam dua pelarut yang tidak bercampur (Sudjadi, 1986).
Batasannya adalah zat terlarut dapat ditransfer pada jumlah yang berbeda dalam
kedua fase pelarut. Teknik ini dapat digunakan untuk kegunaan preparatif,
pemurnian, pemisahan, serta analisis pada semua skala kerja (Khopkar, 2002).

2.4 Asam Lemak Bebas (Free Fatty Acid)
Asam lemak bebas terbentuk akibat adanya reaksi oksidasi dan hidrolisis oleh
enzim selama masa pengolahan dan penyimpanan. Kadar asam lemak dalam bahan

makanan yang melebihi 0,2% dari berat lemak menimbulkan rasa yang tidak
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diinginkan dan dapat meracuni tubuh. Proses penetralan minyak pada bahan makanan
diperlukan untuk mengurangi jumlah dari asam lemak bebas (Ketaren, 1986).Asam
lemak bebas dan kadar air dalam bahan baku secara signifikan mempengaruhi hasil
konversi transesterifikasi. Semua bahan awal termasuk bahan baku lipid, alkohol, dan
katalis harus dikondisikan tidak mengandung air (anhidrat). Jangka waktu katalis
kontak dengan udara atmosfer akan mengurangi kemampuan katalis akibat interaksi
permukaannya dengankarbon dioksida di udara. Semakin tinggi keasaman minyak,
semakin rendah konversi dan rendemen yang dihasilkan dari transesterifikasi. FFA
yang terkandung dalam bahan baku perlu penambahan katalisuntuk proses penetralan.
Reaksi antara katalis alkali dan FFA akan menghasikan air dan pembentukan sabun,
dan reaksi ini disebut saponifikasi, selama transesterifikasi ketika air terbentuk akan
mendukung hidrolisis gliserida dalampemembentukan sabun dan gliserol sehingga
dapat menurunkan ester yang dihasilkan. Sabun yang terbentuk selama saponifikasi
menyebabkan peningkatan viskositas dan pembentukan gel yang mengganggu
transesterifikasi serta kesulitan dalam pemisahan gliserol (Meher et al., 2006).
Menurut (Ma et al., 1998), mempelajari efek dari FFA dan air dalam transesterifikasi
lemak daging sapi dengan menggunakan natrium hidroksida dan natrium metoksida
sebagai katalis.

Cara penanganan untuk mengetahui kandungan asam lemak ialah dengan
mengetahuinya dengan menggunakan metode yang mengikuti American Oil
Chemists” Society (AOCS) yang menggunakan prinsip dasar titrasi. Melakukan
percobaan titrasi, berarti memiliki suatu larutan standar yang konsentrasinya telah
diketahui dengan pasti, yang nantinya larutan standar ini akan ditambahkan pada
larutan yang konsentrasinya belum diketahui, sampai reaksi antara dua larutan
tersebut berlansung secra sempurna. Volume larutan standar yang kita gunakan telah
ketahui dibandingkan dengan larutan yang tidak diketahui, nantinya dapat
menghitung konsentrasi dari lautan yang tidak diketahui tersebut (Chang, 2004).

Natrium hidroksida merupakan salah satu bahan kimia bersifat basa yang

umum digunakan dalam proses titrasi. Natrium hidroksida sulit didapat dalam
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keadaan murninya sehingga ketika dilarutkan nantinya perlu dilakukan standarisasi
terlebih dahulu. Proses standarisasi dapat dilakukan dengan menggunakan larutan
asam yang konsentrasinya telah diketahui dengan tepat. Asam yang biasanya
digunakan adalah asam oksalat dihidrat. Prosedur titrasinya sejumlah larutan asam
ditambahkan dalam erlenmeyer, kemudian larutan NaOH ditambahkan secara
perlahan dari buret samapai tercapai titik ekuivalen, atau titik dimana asam dan basa
telah bereaksi sempurna. Kenyataannya titik ini sulit teramati maka perlu
ditambahkan indikator dalam proses ini. Indikator sendiri merupakan zat yang dapat
mendeteksi sifat asam basa dengan perubahan warna biasanya. Pada kasus titrasi
seperti ini sulit mengetahui titik ekuivalennya, sehingga dengan indikator bisa
diketahui titik akhir dengan adanya perubahan warna setelah titik ekivalen tercapai
(Chang,2004).

25  Ester

Ester merupakan turunan asam karboksilat yang memiliki gugus fungsi (-
COOR) di mana karbonil dari asam karboksilat dan gugus alkil yang terikat dengan O
berasal dari alkohol (Fessenden & Fessenden, 1997). Esterifikasi merupakan reaksi
antara asam karboksilat (RCO,H) dengan alkohol (R-OH) dalam kondisi terkatalisasi
oleh asam kuat sehingga menghasilkan suatu senyawa ester (RCO,R”). Katalis asam
yang biasa digunakan dalam esterifikasi adalah asam sulfat (H,SO,). Persamaan

umum untuk reaksi esterifikasi sebagai berikut:

0]
I H*, panaskan Cl)
R—C—OH + ROH R—C—OR + Hy0
Asam Karboksilat Alkohol Ester Air

Gambar 2.1 Reaksi Esterifikasi (Freedman, et al., 1986)
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Reaksi di atas menunjukkan adanya pergantian gugus hidroksil (-OH) dari asam
karboksilat yang digantikan oleh gugus alkoksil (-OR”) dari alkohol. Reaksi
esterifikasi  bersifat reversible yang menyebabkan terjadinya campuran
kesetimbangan antara pereaksi dan hasil reaksi, sehingga untuk mendorong reaksi ke
arah kanan (ke arah produk ester) perlu menambahkan satu pereaksi berlebih
(Fessenden dan Fessenden, 1997).

Transesterifikasi adalah istilah umum yang digunakan untuk menjabarkan
reaksi organik yang penting di mana ester ditransformasikan menjadi bahan
lain(Manurung, 2006). Transesterifikasi minyak nabati yang mana trigliserida
bereaksi dengan alkohol dengan adanya asam kuat atau basa kuat sebagai katalis
menghasilkan asam lemak, alkil ester, dan gliserol (Freedman et al., 1986). Reaksi
transesterifikasi minyak atau asam lemak alami dengan metanol digambarkan sebagai

berikut:

0 (0]
Rl C O_CH2 R]_ C OCH3
(e} (@) HO_CH2

R,—C—O0—CH + 3CHOH —>» R,—C—O0CH; +  HO—CH

') metanol 0 HO—CH,
R3——C——O0——CH, R;——C——0CH; gliserol
Trigliserida Metil ester

Gambar 2.2 Hidrolisis trigliserida menjadi metil ester dan gliserol
(Freedman et al., 1986)

Reaksi stoikiometri membutuhkan 1 mol trigliserida dan 3 mol alkohol. Pemakaian
alkohol berlebih diperlukan untuk meningkatkan vyield alkil ester dan untuk

memudahkan pemisahannya dengan gliserol (Schurchardt et al., 1998) namun
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kelebihan alkohol mengakibatkan recovery gliserol sulit dilakukan (Manurung,
2006).

Reaksi transesterifikasi dipengaruhi oleh beberapa faktor antara lain suhu,
kecepatan pengadukan, jenis dan konsesntrasi katalis, serta perbandingan etanol-asam
lemak. Transesterifikasi akan berlangsung lebih cepat bila suhu dinaikkan mendekati
titik didih alkohol. Kecepatan pengadukan akan menaikkan pergerakan molekul dan
menyebabkan terjadinya tumbukan. Pengadukan akan menyebabkan difusi antara
minyak atau lemak pada awal reaksi hingga terbentuk metil ester (Hui, 1996).

Telah disebutkan sebelumnya bahwa transesterifikasi dapat dikatalisiasi oleh
asam kuat maupun basa kuat. Berikut merupakan penjelasan mengenai keduanya:

a. Transesterifikasi Katalis Basa

Transesterifikasi menggunakan katalis basa pada umumnya berlangsung lebih
cepat bila dibandingkan menggunakan katalis asam karena merupakan reaksi satu
arah. Kinerja katalis basa berlangsung sempurna bila minyak atau lemak dalam
kondisi netral dan tanpa air (Freedman et al., 1986). Berikut merupakan mekanisme

reaksi transesterifikasi menggunakan katalis basa:

e :'O.i o
((T:f o8 ||
.. CH,CH C..
“OCH,CH; <= | COCHLCH SOCH;4
: 0CH; :
_'.'O'CHg 0
e - OCH,CH3
nucleophilic attack tetrahedral intermediet

Gambar 2.3 Mekanisme reaksi transesterifikasi terkatalisasi oleh basa (Wade, 2010)

b. Transesterifikasi Katalis Asam
Mekanisme transesterifikasi katalis asam dari minyak nabati digambarkan

sebagai berikut:
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Bagian 1: Penambahan katalis asam dari nukleofil

Step 1: Protonasi Step 2: Penyerangan Step 3: Deprotonasi
Karbonil Nukleofil
OH
S o™ |
Il . || C—OCHg
Co c ocH3 [
OCHy == §~ocH; | = OR
ROH
ROH

Bagian 2: Eliminasi katalis asam gugus pergi
Step 1: Protonasi Step 2: Eliminasi Step 3: Deprotonasi

Karbonil Gugus Pergi
H
r -
OH OH o K\
oy 7 L CH,OH
C—OCH; p+ c—o0
| L | 7 ScHs “oR :
OR - OR ==

ﬂ

Gambar 2.4 Mekanisme Reaksi transesterifikasi terkatalisasi oleh asam (Wade, 2010).

Reaksi di atas menunjukkan bahwa mekanisme transesterifikasi katalis asam untuk
monogliserida yang juga berlaku serupa untuk di- dan trigliserida. Penggunaan katalis
asam pada transesterifikasi memberikan konversi atau rendemen yang tinggi namun
reaksi berlangsung lambat dengan suhu di atas 100°C dan waktu reaksi lebih dari tiga

jam untuk mencapai reaksi rempurna (Freedman et al., 1984).

2.6 Katalis

Katalis merupakan zat lain yang ditambahkan pada suatu sistem reaksi yang
berfungsi meningkatkan laju reaksi. Kerja katalis yaitu dengan menurunkan energi
aktivasi selama reaksi. Energi aktivasi adalah energi minimum yang dibutuhkan

untuk menghasilkan produk.
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s __ reaksi tanpa katalis

reaksi dengan katalis

enerdl

; "~ _ _ produk
reaktan = ==
A+B N

Gambar 2.5 Kurva Hubungan Energi Aktivasi dengan Reaksi Menggunakan Katalis
(Satterfield, 1980)

Gambar di atas menunjukkan bahwa katalis tidak merubah entalpi produk yang
merupakan faktor termodinamika. Puncak pada diagram menunjukkan besarnya
energi aktivasi (Ea) atau besarnya energi yang dibutuhkan produk. Keberadaan katalis
memungkinkan terbentuknya produk pada suhu yang lebih rendah (Satterfield, 1980).

Katalis yang ideal memiliki sifat antara lain aktif, selektif, stabil, dan
ekonomis. Aktif yang menandakan dapat mempercepat pembentukan intermediet
akibat interaksi antar partikel reaktan. Selektif berarti memperbanyak produk utama
dan memperkecil jumlah produk samping. Stabil yaitu yang berarti katalis tidak
berubah baik sifat fisika maupun sifat kimianya setelah reaksi. Ekonomis diartikan
sebagai penghematan biaya penggunaan katalis namun jumlah produk yang
dihasilkan banyak. Katalis yang mempercepat reaksi dinamakan Kkatalis positif
sedangkan katalis yang memperlambat reaksi dinamakan Kkatalis negatif
(Oxford,1994).

2.6.1 Jenis Katalis
Menurut Wibowo (2007), katalis dibagi menjadi tiga kelompok antara lain:
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1.  Katalis Homogen
Katalis homogen adalah katalis yang memiliki fasa yang sama dengan
reaktan. Hal ini berarti interaksi antara reaktan dengan katalis berada salam fasa yang
sama. Katalis homogen biasanya berfasa cair atau gas sehingga reaktannya juga
berfasa cair dan gas.
2.  Katalis Heterogen
Katalis heterogen adalah katalis yang memiliki fasa yang berbeda dengan

reaktan. Kelebihan katalis heterogen dibandingan dengan katalis dengan katalis
homogen antara lain proses pemisahan dengan produk yang terbentuk lebih mudah,
mengurangi kemungkinan terjadinya korosi pada reaktor, dan dapat diperbarui.
Katalis heterogen tersusun atas komponen-komponen yang mendukung fungsi
kerjanya antara lain pusat aktif yang merupakan bagian terpenting dari katalis yang
berfungsi mempercepat reaksi, penyangga yang merupakan tempat penyebaran sisi
aktif yang berfungsi meningkatkan luas permukaan pusat aktif sehingga
meningkatkan sifat mekanik Kkatalis, serta bagian promotor yang berfungsi
meningkatkan kinerja katalis (Apriliyani, 2007).

Tahap-tahap sistem katalis heterogen menurut Gasser (1987) yaitu:
a.  transport reaktan ke permukaan katalis,
b. interaksi reaktan dengan katalis, di mana terjadi pelemahan ikatan dari molekul

yang teradsorb,
c. reaksi molekul reaktan yang teradsorbsi dengan membentuk senyawa

intermediet dan menghasilkan produk,
d.  desorpsi produk dari permukaan katalis,

e.  transport produk menjauhi katalis.

3. Katalis Enzim
Enzim adalah molekul protein ukuran koloid. Enzim merupakan salah satu jenis
katalis di antara homogen dan heterogen. Enzim merupakan driving force untuk

reaksi biokimia yang mana karakterisasinya adalah efisien dan selektif.
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2.6.2 Sifat Katalis
1.  Luas Permukaan

Luas permukaan diartikan sebagai jumlah permukaan luar dengan permukaan
dalam yang terbentuk dari dinding pori, retakan dan celah dalam material pori (Smith,
1970). Suatu molekul gas tertentu akan teradsorbsi pada permukaan padatan yang
aktif. Padatan yang berukuran kecil akan menyerap lebih banyak molekul gas
dibandingkan dengan padatan yang berukuran besar dalam jumlah yang sama.
Semakin kecil ukuran padatan, maka jumlah total luas permukaan semakin besar.
Luas permukaan akan mempengaruhi aktivitas katalis dan berperan dalam kecepatan
adsorbsi gas.
2. Ukuran Pori

Menurut Smith (1970), proses difusi dalam pori-pori akan selalulebih besar dari
laju difusi dipermukaan. Pori katalis akan sama banyaknya dengan permukaan yang
tersebar pada lapisan datar. Artinya, jika laju difusi di permukaan cepat dikarenakan
katalis aktif dan memiliki diameter pori kecil maka belum tentu proses difusi dalam
pori-pori sebanding laju difusi dipermukaan. Ukuran pori katalis sangat menentukan
besarnya difusi gas dalam pori. Idealnya semakin besar laju difusi gas oleh pori,
semakin besar laju reaksinya. Berdasarkan ukuran diameternya, Chambell (1998)
mengelompokkan pori-pori suatu material katalis padat sebagai berikut:

a. Mikropori, pori-pori yang berukuran paling kecil dengan diameter < 2 nm.
b. Mesopori, pori-pori yang memiliki ukuran diameter antara 2—-50 nm.

c. Makropori, pori-pori dengan diameter >50 nm.

2.7  Sifat Katalitik CaO dan SrO
2.7.1 CaO

Kalsium oksida merupakan oksida basa kuat yang memiliki aktivitas katalitik
yang tinggi (Tutik, 2011). Kalsium oksida biasa dibuat melalui dekomposisi termal
dari bahan seperti kapur, yang mengandung kalsium karbonat (CaCOg3). Hal ini

tercapai dengan memanaskan bahan sampai suhu diatas 825°C, proses ini dinamakan
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kalsinasi atau lime-burningyang bertujuan menghilangkan karbon dioksida (Liu et al.,
2008).

2.7.2 SrO

Stronsium oksida merupakan oksida basa karena mengandung ion oksida.
Katalis ini jarang digunakan didalam penelitian, salah satu penyebabnya ialah harga
katalis ini yang relatif cukup mahal dibandingkan dengan katalis basa heterogen
lainnya. Stronsium oksida merupakan oksida logam yang sangat aktif. SrO dapat
mempercepat banyak reaksi kimia, seperti pasangan oksidatif metana (gas) dan reaksi
nitroaldol (Zabeti, 2009). Stronsium oksida (SrO) dipersiapkan dengan cara kalsinasi

SrCOg3 di dalam furnace pada suhu 1200°C selama lima jam. (Liu et al., 2007).

2.8 GC-MS

GC-MS (Gas Chromatography-Mass Spectrofotometry) adalah metode
analisis yang menggabungkan dua metode analisis yaitu kromatografi gas dan
spektroskopi massa (Munifah, 2005). Kromatografi gas adalah metode analisis di
mana sampel terpisahkan secara fisik menjadi molekul-molekul yang lebih kecil.
Hasil pemisahannya berupa kromatogram. Prinsip pemisahan kromatografi gas yaitu
perbedaan laju migrasi masing-masing komponen melalui kolom. Komponen-
komponen yang terelusi dikenali dari waktu retensinya. Proses pemisahan komponen-
komponen senyawa pada GC terjadi pada kolom yang melibatkan dua fase antara lain
fase diam yang dapat bersifat polar maupun non polar dan fase gerak yang biasanya
gas He atau H, dengan tingkat kemurnian 99,99% (Hermanto, 2008). Spektroskopi
massa adalah metode analisis sampel yang mengubah sampel menjadi ion-ion gasnya
dan massa dari ion-ion tersebut diukur berdasarka hasil deteksi berupa spektrum
massa (Fessenden dan Fessenden, 2006). Gabungan GC dengan MS saling
melengkapai di mana kromatografi gas berfungsi sebagai alat pemisah campuran
dalam sampel sedangkan spektrometer massa berfungsi mendeteksi masing-masing

komponen yang telah dipisahkan oleh kromatografi gas (Silversteinet al., 2005).
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Sampel yang dapat dianalisis menggunakan GC-MS haruslah stabil dan dapat
diuapakan hingga suhu 400°C (Hermanto, 2008).
Instrumentasi GC-MS menurut Hermanto (2008) terdapat delapan bagian antara
lain:
1. pengatur aliran gas,
2. injector yang berfungsi mencampur sampel dengan gas pembwa sebelum
masuk kolom,
3. kolom yang berfungsi sebagai tempat pemisahan sampel,
4. interface yang merupakan penghubunga atara GC dengan MS,
5. sumber ionisasi yang berfungsu mengionkan menjadi bentuk gas sebelum
masuk ke dalam mass analyzer,
6. pompa vakum,
7. mass analyzer,
8. detektor.

2.9 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

Spektroskopi inframerah digunakan untuk menentukan gugus fungsi molekul
pada analisa kualitatif, selain itu juga digunakan untuk analisis kuantitatif. Spektrum
Inframerah digambarkan sebagai korelasi persen cahaya transmitan terhadap panjang
gelombang dan frekuansi radiasi inframerah. Radiasi inframerah yang digunakan untuk
analisa instrumental adalah radiasi inframerah yang rentang bilangan gelombangnya
dari 670 hingga 4000 cm-1. Radiasi inframerah tersebut terbagi atas dua daerah yaitu,
daerah gugus fungsi pada rentang bilangan gelombang antara 4000 hingga cm-1 dan
daerah sidik jari pada rentang 1600 hingga 670 cm-1. Radiasi inframerah yang dipakai
tersebut harus berada pada rentang frekuensi yang sesuai dengan rentang getaran
alamiah (natural vibration) dari molekul agar memperoleh informasi gugus-gugus
molekul dari zat yang dianalisis. Bentuk dan struktur molekul juga menjadi penentu
terjadinya interaksi radiasi inframerah dengan molekul. Molekul yang simetris artinya

kedua gugus molekul atau atom mempunyai keelektronegatifan yang sama dan tidak


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

18

akan memberikan perubahan momen dipol sehingga tidak terjadi perbedaan muatan
listrik pada kedua kutub (Mulja dan Suharman, 1995).

Posisi relatif atom dalam molekul berubah-ubah terus-menerus karena bervibrasi.
Molekul-molekul dwiatom atau triatom vibrasinya dapat dianggap dan dihubungkan
dengan energi adsorpsi tetapi untuk molekul poliatom, vibrasi tidak dapat diperkirakan
karena banyaknya pusat vibrasi yang berinteraksi. Vibrasi diklasifikasikan sebagai
vibrasi ulur dan vibrasi tekuk. Vibrasi yang pertama menyangkut konstanta vibrasi antara
dua atom sepanjang sumbu ikatan, sedangkan yang kedua karena berubahnya sudut
antara dua ikatan. Ada empat tipe scissoring, rokcing, wagging, dan twisting. Keempat
vibrasi tersebut hanya mungkin terjadi bagi molekul yang mempunyai lebih dari dua
atom (Khopkar, 1990).

Vibrasi dasar merupakan jumlah gugus atom yang bervibrasi dalam molekul
secara utuh. Molekul linier memiliki vibrasi dasar yang dinyatakan dengan (3N-5)
macam vibrasi, sedangkan molekul tidak linier dinyatakan (3N-6) macam vibrasi, N
merupakan jumlah atom dalam molekul tersebut. Suatu molekul yang terdiri dari dua
atom selain terjadi reduksi vibrasi dasar juga terjadi vibrasi-vibrasi dalam molekul itu
sendiri yang dikenal sebagai kopling. Hal ini terjadi disebabkan dua hal yaitu:

a. vibrasi molekul dari dua atom atau lebih bisa merupakan jenis vibrasi

b. vibrasi molekul berpusat pada satu atom yang sama.

Berdasarkan dua hal tersebut, serapan dasar radiasi inframerah oleh molekul, yang
merupakan perubahan sifat khas dari dua atau lebih vibrasi dasar dengan kata lain terjadi

pergeseran puncak serapan dari perhitungan teoritis (Mulja dan Suharman, 1995).
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BAB 3. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Kimia Fisik, Laboratorium Kimia
Dasar, Laboratorium Kimia Organik, dan Laboratorium Biokimia Jurusan Kimia
Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam Universitas Jember pada Bulan
Juni 2015 hingga Februari 2016.

3.2  Alat dan Bahan
3.21 Alat

Peralatan yang digunakan dalam pembuatanbiodiesel dari minyak biji
tembakau (Nicotiana tobacum) adalah alat gelas sepertipipet mohr, labu leher tiga,
labu alas bulat,kondensor refluks, termometer raksa, gelas piala, corong, corong
pisah, buret, seperangkat alat soxhlet, dan evaporator.

Alat-alat non gelas seperti botol semprot, statif , klem, cawan porselen, dan
selang. Instrumen yang digunakan ialah neraca analitik, oven, penggiling, evaporator,
GC-MS (gas chromatography), FTIR, mantel pemanas, hot plate dan magnetic
stirer.

3.2.2 Bahan

Biji tembakau, metanol pa, etanol pa, akuades, NaOH pa, H,SO, pa, Asam

oksalat dihidrat pa, indikator PP, CaCOg3, Sr(NOg3),, urea, tissue, aluminium foil,

kertas label, dan kertas saring Whatmann No.42.

19
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3.3 Diagram Alir Penelitian

Biji tembakau

CaC0O3& Sr(NO3), - Dihaluskan
- Dikalsinasi - Diekstrak dengan n-
il heksana 1:5 (m/v)
CaO SrO
a v Ekstrak + Pelarut
- dievaporasi
A 4
v Minyak
FTIR
A 4
I Uji kadar FFA ¢
A
Katalis
Ca0/SrO
A\ 4
<2% >2%
\4 v JV
Transesterifikasi < Esterifikasi [—
Metil Ester Minyak
Tembakau (METO)
Menghitung yield biodiesel
A 4
Yield Tertinggi » GC-MS |¢

\4
Massa Jenis Viskositas
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3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Preparasi Sampel

Limbah tembakau pasca panen bagian biji dikeringkan di bawah sinar
matahari hingga berwarna kecoklatan lalu dilanjutkan dengan pengeringan
menggunakan oven pada suhu 60°C selama kurang lebih 12 jam. Biji yang sudah
kering ditumbuk hingga halus kemudian ditimbang sebanyak 40 gram dan
dimasukkan dalam kertas saring yang dibentuk silinder. Perlakuan ini dilakukan
sebanyak mungkin hingga mendapatkan ekstrak minyak yang cukup sebagai bahan
transesterifikasi.

3.4.2 Preparasi Larutan

Larutan yang disiapkan adalah NaOH 0,1 N dan Asam oksalat dihidrat 0,1 N
yang digunakan untuk penentuan kadar asam lemak bebas.
a. Pembuatan Larutan NaOH 0,1 N

NaOH ditimbang sebanyak 0,4 gram. Dimasukkan ke dalam gelas bekker dan
ditambahkan 5 ml akuades, diaduk dengan batang pengaduk hingga larut. Larutan
NaOH dimasukkan ke dalam labu ukur 100 ml. Ditambah akuades hingga tanda
batas. Dimasukkan dalam botol sampel dan diberi label NaOH 0,1 N.
b. Pembuatan Larutan C,H,04.2H,0 0,1 N

C,H,04.2H,0 ditimbang sebanyak 0,63 gram. Dimasukkan ke dalam gelas
bekker dan ditambahkan 5 ml akuades, diaduk dengan batang pengaduk hingga larut.
Larutan NaOH dimasukkan ke dalam labu ukur 100 ml. Ditambah akuades hingga

tanda batas. Dimasukkan dalam botol sampel dan diberi label Asam oksalat 0,1 N.

3.4.3 Preparasi Katalis
CaO didapat dari kalsinasi CaCOj3 pada suhu 900°C selama tiga jam (Sharma,
Singh, dan Korstad, 2011) sedangkan SrO didapat dari Sr(NOgs),yang dicampur

dengan urea (1:1) kemudian ditambahkan 1 ml akuades dicampur hingga homogen
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setelah itu dipanaskan hingga akuades menguap menghasilkan panadan. Padatan
dikalsinasi pada suhu 1000°C selama lima menit (Correra dan Martinez, 2014). CaO
dan SrO berturut-turut ditimbang sehingga memiliki perbandingan (100:0), (30:70),
(40:60), (50:50), (60:40), (70:30), dan (0:100).

3.4.4 Karakterisasi Katalis

Katalis CaO dan SrO yang dihasilkan dari proses kalsinasi dikarakterisasi
menggunakan Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) untuk membuktikan
adanya ikatan oksida logam yang terdapat pada katalis. Puncak separan yang

dihasilkan digunakan untuk menentukan ikatan kimia di dalam katalis.

3.4.5 Ekstraksi

Sebanyak 40 gram biji tembakau diekstraksi menggunakan soxhlet dengan
pelarut n-heksana sebanyak 200 mL hingga warna pelarut kembali menjadi tidak
berwarna kurang lebih 60 menit. Ekstraksi dilakukan berkali-kali hingga mendapat
minyak yang mencukupi untuk transesterifikasi. Ekstrak minyak yang masih
bercampur dengan pelarut didapat dengan menguapkan pelarut menggunaan rotary
evaporator. Ekstrak minyak yang tersisa ditimbang massanya menggunakan neraca
untuk menentukan rendemennya, diuji sifat fisiknya berupamassa jenis dan viskositas

kinematik, serta dianalisis komposisi asam lemaknya menggunakan GC-MS

3.4.6 Uji Kadar FFA (Free Fatty Acid)

Minyak tembakau sebanyak 10 mL dimasukkan ke dalam gelas erlenmeyer 50
mL. Ditambahkan etanol sebanyak 25 ml. Ditetesi dengan indikator Phenolptalein
sebanyak tiga tetes. Dititrasi dengan larutan NaOH yang telah distandarisasi
menggunakan larutan C,H,04.2H,O 0,1N. Titrasi dilakukan secara triplo. Volume
NaOH vyang terpakai dicatat. Kadar asam lemak bebas dihitung menggunakan

persamaan berikut:
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% Asam Lemak Bebas = % x 100%
Keterangan:
N = Normalitas NaOH
\Y = Volume NaOH
W = Berat sampel

BM (Berat Molekulasamlemak) = 282,4 g/mol
(Ritongaet al., 2013).

3.4.7 Esterifikasi

Esterifikasi dilakukan karena kadar asam lemak bebas dari minyak lebih dari
2%. Reaksi esterifikasi menggunakan perbandingan minyak: metanol yaitu 1:6 (v/v).
Minyak tembakau sebanyak kurang lebih 10 mL dimasukkan ke dalam labu leher
tiga. Ditambahkan H,SO, sebanyak 1% berat dan 60 mL metanol ke dalamlabu leher
tiga yang berisi minyak tembakau. Campuran direfluks pada suhu 60°C selama satu
jam. Setelah reaksi selesai, campuran dipindahkan ke dalam corong pisah dan
kemudian dibiarkan hingga terbentuk dua lapisan. Lapisan atas merupakan asam
sedangkan lapisan bawah merupakan minyak. Fraksi minyak ditampunguntuk
digunakan  sebagai bahan transesterifikasi ~ (Srinivas, et al., 2013).

Minyakhasilesterifikasidiujikembalikadar FFA-nyadandianalisismenggunakan FTIR.

3.4.8 Transesterifikasi Minyak Tembakau

Minyak yang sudahdiesterifikasidiambilsebanyak 10 gram
kemudiandipanaskan pada suhu 100°C selama satu jam.Di tempat berbeda Katalis
diaktivasi dengan cara mencampur metanol dengan CaO/SrO sebanyak5% berat
minyak diaduk selama 40 menit menggunakan stirer magnetik (Srinivas, et al., 2013).
Campuran metanol dengan CaO/SrO ditambahkan ke dalam labu leher tiga yang
berisi minyak untuk direaksikan. Reaksi berlangsung pada suhu sekitar 65°C selama
tiga jam. VariasirasioCaO:SrO yang digunakan yaitu 100:0; 70:30; 60:40; 50:50;
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40:60; 30:70; dan 0:100. Hasil transesterifikasi didinginkan pada suhu ruang lalu
disentrifugasi pada 4000 rpm selama sepuluh menit untuk memisahkan katalis dengan
biodeisel dan gliserol. Campuran gliserol dan metil ester dituang ke dalam corong
pisah untuk kemudian dibiarkan selama 24 jam. Lapisan atas merupakan metil ester
sedangkan lapisan bawah merupakan gliserol.Fase metil ester dicuci dengan akuades
hingga pH 7 kemudian dipanaskan dengan penangas pada 105°C untuk
menghilangkan air. Transesterifikasi menggunakan katalis CaO:SrO yang
menghasilkan rendemen tertinggi diuji sifat fisiknya berupa massa jenis dan
viskositas serta diidentifikasi menggunakan GC-MS. Semua variasi juga dianalisis
menggunakan FTIR untuk mengetahui telah terbentuknya metil ester. Rendemen

biodiesel dihitung menggunakan persamaan di bawabh ini:

A massa produk
Rendemen Biodisel = , x100%
massa minyak

(Mulana, 2011).

3.4.9 Analisis Menggunakan GS-MS

Cara penggunaan GC-MS vyaitu GC-MS dinyalakan dan diatur seluruh
komponen yang terkait hingga sampel sebanyak 1uL diinjekkan ke dalam
autoinjector. Selama pengaturan waktu awal atau bila grafik sudah menunjukkan
agak datar analisis GC dapat dihentikan dengan menekan tombol stop pada monitor.
Pincak grafik diidentifikasi pada tiap waktu retensi dari puncak awal sampau puncak
akhir dan dicocokkan reference pada program GC-MS dengan menekan similary
search. Hasil identifikasi akan menunjukkan komponen yang paling mirip dari
beberapa komponen dari berat molekul serta tinggi intens peaknya dan yang teratas

adalah yang paling mendekati.

3.4.10 Penentuan Sifat Fisik Biodiesel
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Sifat fisik biodiesel ditentukan melalui katakterisasi meliputi pengkuruan
massajenidanviskositaskinematik.
a. Pengukuran massajenis

Piknometer kosong ditimbang kemudian diisi dengan biodiesel. Berat
piknoneter yang bersisi biodiese ditimbang.Massajenis biodiesel dihitung dengan
rumus:

massa biodiesel (g)

3y _
p (g/cm’) = Volume (cm”)

b. Penentuan ViskositasKinematik

Viskometer Oswald diisi biodiesel kemudian dihangatkan menggunakan
penangas hingga suhu 40°C. Waktu alir biodiesel melewati jarak antar dua tanda pada
viskometer diukur menggunakan stopwatch. Hal yang sama dilakukan pada

pembanding yaitu air. Viskositas dinamikbiodiesel dihitung menggunakan rumus:

n td

Ny todo

n = viskositas biodiesel

no = Viskositas pambanding
t = waktu alir biodiesel

to = waktu alir pembanding
d = densitas biodiesel

do = densitas pembanding

Nilai viskositas dinamik dikonversikan menjadi viskositas kinematik (Khasanah, et
al., 2009) dengan persamaan berikut:

Viskositas dinamik (kg/m.s)
massa jenis biodiesel (kg/m?3)

Viskositas kinematik (mm?/s) =
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BAB 5. PENUTUP

51 Kesimpulan
1. Rendemen biodiesel pada rasio katalis CaO:SrO 100:0 yaitu 30,74%,

70:30 yaitu 44,58%, 60:40 yaitu 48,29%, 50:50 yaitu 52,59%, 40:60

yaitu 29,46%, 30:70 yaitu 27,01%, dan 0:100 yaitu 24,34%.

2. Karakterisasi biodiesel meliputi uji sifat fisik yaitu massa jenis dan
viskositas kinematik, FTIR, dan GC-MS.

a. Massa jenis biodiesel hasil transesterifikasi minyak tembakau yaitu
0,886 g/cm® sudah memenuhi standar menurut SNI 04-7182-2006.
Viskositas kinematik biodiesel hasil transesterifikasi minyak
tembakau yaitu 3,2 ¢St juga sudah memenuhi standar SNI 04-
7182-2006.

b. Spektrum FTIR menunjukkan adanya pergeseran serapan bilangan
gelombang gugus C=0O pada minyak tembakau dan biodiesel.
Pergeseran serapan bilangan gelombang menjadi lebih rendah dari
1744 cm-1 ke 1742 cm-1 hingga 1738 cm1l menandakan adanya
ikatan C=C yang terikat secara langsung dengan C=0.

c. Kromatogram dan data MS biodiesel menunjukkan senyawa
biodiesel yang dihasilkan dari transesterifikasi minyak tembakau
terdiri dari metil kaprilat, metil pelargonat, metil palmitat, metil

linoleat, metil palmitolinoleat, metil oleat, dan metil stearat.

52  Saran
Diharapkan adanya analisis kembali mengenai GC-MS untuk minyak
tembakau untuk mengetahui komposisi asam lemak yang terdapat pada minyak

tembakau dan diharapkan adanya penelitian selanjutnya mengenai pengaruh jumlah

40
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katalis CaO/SrO pada reaksi pembentukkan biodiesel, pengujian sifat fisik pada
semua variasi rasio CaO:SrO, pengujian sifat kimia biodiesel, serta analisis GC-MS

pada semua variasi rasio Ca0O:SrO
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A2

A3

LAMPIRAN

Pembuatan Larutan

Larutan NaOH 0,1 M

M_n
Y

01M= To0mL

n = 10 mmol

n = 0,01 mol

m = nxBM

m = 0,01 molx 40 g/mol
m = 0,4 gram

Larutan Asam Oksalat dihidrat 0,05 M

M= 2
\Y%
0.05M = To0mL
n = 5 mmol
n = 0,005 mol
m = nxBM

m = 0,005 molx 126 g/mol
m = 0,64 gram

Etanol 96%

V; x99% = 100 mL x 96%
0,99V; = 100 mL x 0,96

0,99V; = 96 mL
96 mL

Vv, = 099

V; = 96,96 mL
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B. Standarisasi NaOH 0,1 M

Ulangan V NaOH Normalitas
(mL) (N)
1 4,7 0,1
2 4,7 0,1
3 4 0,1
N rata-rata 0,1

Perhitungan
Vl X Nl = VZ x N 2

Keterangan:
N, : Normalitas Larutan C,H,04.2H,0
N, : Normalitas Larutan NaOH hasil standarisasi
V; : Volume Larutan C;H,04.2H,0
V, : Volume Larutan NaOH yang distandarisasi

. (0,1+0,1+4+0,1)N
Normalitas rata — rata = 3 =01N=01N

C. Penentuan Kadar FFA Minyak Tembakau Hasil Ekstraksi

a. Sebelum Esterifikasi
Ulangan W Minyak Normalitas V NaOH Kadar FFA
(9) NaOH (N) (mL) (%)
1 0,89 0,1 12 6,03
2 0,89 0,1 1,8 3,71
3 0,89 0,1 1,9 6,03
Rata-Rata 5,92
SD 5,8+0,184752
Perhitungan
Kadar FFA (%) = ——— M 500
adar 0) = W x 1000 X 0
Keterangan:
\Y : Volume NaOH yang dipakai untuk menitrasi minyak (mL)

N : Normalitas NaOH (0,1 N)
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BM

w : Berat minyak (g)
(6,03 + 5,71 4+ 6,03)%

: Berat molekul Asam lemak bebas (282,4 g/mol)

% FFA rata — rata = 3 =592 %
b. Sesudah Esterifikasi
Ulangan W Minyak Normalitas V NaOH Kadar FFA
(9) NaOH (N) (mL) (%)
1 0,89 0,1 0,1 0,32
2 0,89 0,1 0,2 0,64
3 0,89 0,1 0,2 0,64
Rata-rata 0,52
SD 0,52+0,184752
Perhitungan
Kadar FFA (%) = 0% 4 g0
adar 0) = Wx1ooo0 X 0
Keterangan:
\/ : Volume NaOH yang dipakai untuk menitrasi minyak (mL)
N : Normalitas NaOH (0,1 N)
BM : Berat molekul Asam lemak bebas (282,4 g/mol)

wW : Berat minyak (g)
(0,32 + 0,64 + 0,64)%

% FFA rata — rata = 3 =0,52%
D. Penentuan Rendemen Biodiesel
CaO/SrO  Berat Berat Metil Ester (g) Rendemen (%)
Minyak P1 P2 P3 P1 P2 P3
(9)

100/0 45700 1,1743 11,4567 1,5839 25,69 31,88 34,66
70/30 45700 2,0862 2,0020 1,9831 45,64 43,74 44,36
60/40 45700 2,0589 12,2643 2,2977 45,05 49,54 50,28
50/50 45700 2,2602 2,4123 25520 49,46 52,78 55,84
40/60 45700 1,3174 11,4029 11,1815 28,82 30,70 28,85
30/70 45700 11,1042 1,2469 1,3519 24,16 27,28 29,58
0/100 45700 1,0595 1,1776 1,1002 23,18 25,76 24,07
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Perhitungan

massa biodiesel (g)
Rendemen(%) = _ x 100%
massa minyak (g)

E. Karakterisasi Minyak Tembakau dan Biodiesel
E.1  MassaJenis (p)
Massa jenis minyak tembakau

50

Massa pikno (g) Massa Massa Minyak (g) Massa jenis (g.cm™)
pikno+minyak (g)
29,4608 38,6491 9,1883 0,914
29,4608 38,6488 9,1880 0,914
29,4608 38,6495 9,1887 0,914
Rata-rata 0,914

Perhitungan
Massa Minyak = massa piknometer dan isi - massa piknometer kosong

massa minyak (g)

3\
p (g/cm’) Volume (cm”)
(0914 +0,914-E +0914-E) )
massa jenis rata — rata = Sl Sl = =0,914 —=
3 cm
Massa jenis biodiesel
Massa pikno (g) Massa Massa Minyak (g) Massa jenis (g/cm)
pikno+minyak (g)
29,4608 38,3676 8,9068 0,886
29,4608 38,3665 8,9057 0,886
29,4608 38,3679 8,9071 0,886
Rata-rata 0,886
p standar SNI 0,85-0,89
(g/cm®)

Perhitungan
Massa Minyak = massa piknometer dan isi - massa piknometer kosong

massa biodiesel (g)

p (8/cm’) = Volume (cm”)


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

g g g
(0,886 £ +0,886-L- + 0,886 Cm—s) B g
= 0,886 —
cim

massa jenis rata — rata =

3
E.2  Viskositas Kinematik (v)
Viskositas Minyak
Waktu Alir (s) Viskositas
Kinematik
(mm?/s)
Pengulangan 1 1976
Pengulangan 2 1978 108,3
Pengulangan 2 1977
Rata-rata 1977

*p air (40 °C) = 992,25 kg/m’, viskositas air (40 °C) = 0,656 x 10~ kg/m.s

Perhitungan
(1976 s + 1978 s + 1977 s)

waktu alir rata — rata = 3 = 1977 s
n _td
Mo  todp

n = viskositas minyak tembakau
1o = Vviskositas pambanding (air)
t = waktu alir minyak tembakau

to = waktu alir pembanding (air)
d = densitas minyak tembakau

do = densitas pembanding (air)

Viskositas kinematik Minyak Tembakau :

Viskositas dinamik (kg/m. s)
massa jenis minyak tembakau (kg/m3)

Viskositas kinematik (mm?/s) =
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Viskositas Metil Ester (Biodiesel)

Waktu Alir (s) Viskositas Viskositas
kinematik kinematik
(mm?/s) standar SNI
(mm?/s)
Pengulangan 1 55
Pengulangan 2 57 3,2 2,3-6,0
Pengulangan 2 59
Rata-rata 57

*p air (40 °C) = 992,25 kg/m®, viskositas air (40 °C) = 0,656 x 10~ kg/m.s, viskositas minyak
tembakau = 110 mm?/s

Perhitungan
(55s+57s+595s)

waktu alir rata — rata = 3 =57s
n_td
Mo  todp

n = viskositas biodiesel

Mo = Vviskositas pambanding (air)
t = waktu alir biodiesel

to = waktu alir pembanding (air)
d = densitas biodiesel

do = densitas pembanding (air)

Viskositas kinematik Biodiesel :

Viskositas dinamik (kg/m.s)
massa jenis biodiesel (kg/m?)

Viskositas kinematik (mm?/s) =
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F. Data Hasil Ekstraksi Minyak Biji Tembakau

Massa Akhir
Ekstraksi  Massa Awal () (9) Massa Ekstrak (g)
1 43,00 36,67 6,34
2 43,26 37,09 6,17
3 42,44 34,99 7,44
4 43,48 35,38 8,10
5 43,26 35,06 8,19
6 43,67 36,27 7,40
7 43,84 37,12 6,72
8 43,78 37,61 6,17
9 43,22 35,43 7,78
10 43,70 36,45 7,25
11 43,28 36,05 7,23
12 42,49 35,27 7,22
13 43,72 36,11 7,61
14 43,54 36,17 7,37
15 43,02 36,72 6,30
16 43,48 37,92 5,56
17 43,41 35,39 8,02
Total 120,88
Rata-Rata 7,11
Perhitungan
120,88 gram
berat ekstrak rata — rata = T T = 7,11 gram
_ 7,11 gram
Rendemen minyak (%) = ———— = 17,78%

40 gram
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. GC-MS Minyak Tembakau

Chro Faan Minyak Dr\dom 201 van. minyak: qzd
903 290
“‘*WL-ULM
bbbt Mo “TcrLo0
R T R T R T T
min

1. Metil Oleat
<= Target =
Line#:1 R Time:41 100(Scan#4549) MassPeaks:96
RawMode: Averaged 41.092-41.108(4548-4550) BasePeak:55.10(14450)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event 1
100

41
69
4
2
bis emm mn w0
1 T LI} 1 L 1 L LI i T LI 1 I 1 T L 1 L 1 1 LI 1 LI 1 LI L 1 1 LI 1 LI 1 T LI 1 LI}

30 60 90 120 150 180 210 240 270 300 330 360 390 420 450 480 510 540 570

2. Metil Stearat
Line#2 R Tine:41 658(Scan#:4616) MassPeaks:50
RawMode: Averaged 41.650-41.667(4615-4617) BasePeak:74.10(12662)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
100 =

87
13
4 b 143
Lk e 0 i s s 0

30 60 9 120 150 180 210 240 270 300 330 360 390 420 450 480 510 540 500

3. Asam Oleat
Line#:3 R Time:42 483(Scan#:4715) MassPeaks: 111
RawMode: Averaged 42 47542 492(4714-4716) BasePealc41.05(37587)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event 1
100 s

109 155
o 149 171 185 199 213 227 241 264 280
L T T o A i A
30 60 90 1200 150 180 210 240 270 300 330 360 390 420 450 480 510 M0 570
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4. Tetrakosan

Line#4 R Tine:53.033(Scan#:5981) MassPeaks:43

RawMode: Averaged 53.025-53.042(5980-5982) BasePeak:57.10(34207)
BG Mode-Cale. from Peak Group 1 - Event 1

100

{7

E

43

71

- 83

4

29

113 197 ;

| I B g L7141 155 160 195 197 211
30

9 120 150 180 210 240 270

5. Sekuelena

Line#5 R Time:56 350(Scan#:6379) MassPeaks-41

RawMode: Averaged 56.342-56.358(6378-6380) BasePealc69.10(102280)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event 1

100

41
9

‘5131 121 137
I

37 "
e bt bbb et 161 175
d Pty

30 60 9 120 150 180 210 240 270

H.Spektra IR Minyak Tembakau

ER
"1 c-H
—_- 2
£ S
§ . p @
g o
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1 gt «— ()
- ulur
3500 3000

'300 330 360 390 420 450

'480 510 540 570

ulur
C=0
-— @
ester
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I. Spektra IR Minyak Tembakau Setelah Esterifikasi

00

1

%(T/O e —

B C-H ulur / O
gg sp?
:
€3 tekuk O
g O \ c.0
> / C=0 ulur
C-H sp’ulur ester — O
3500 3000 2500 2000 1500 1000

Wavenumber cm-1

J. GC-MS Biodiesel

Chrommtogram Stiawan Biodisel Heterogen D-\doni 201 6vwan \Fwan heterogen qzd

23,074,683

L A \_Jk - ) L,.J o W N ST . | TICL®

T U T
10.0 20.0 30,0 40.0 50.0 60.0

1. Metil Kaprilat

<= Target ==
Line#:1 R Time:14.683(Scan#:1379) MassPeaks:32

RawMode: Averaged 14.675-14.692(1378-1380) BasePeak:74. 10(458620)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event 1

100 yry

87

lDl 11' 1?’

00 60 90 130 150 180 210 2400 270 3000 330 360 300 420 450 480 Sl0 540 570
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2. Metil Pelargonat

Line#:2 R Time:23.525(Scand:2440) MassPeaks: 72
RawMode: Averaged 23.517-23.533(2439-2441) BasePeak:74. 10(364740)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event 1

0037
87
59
111
s 1431‘5
s 5
AR A e
30 60 90 120 150 180 210 240 270 300 330 360 390 420 450 480 510 340 570
3. Metil Palmitat
Line#3 R Time:33 833(Scan#:3917) MhassPeaks 46
RawMode:Averaged 35 825-35 842(3916-3918) BasePeak-74. 10(3605627)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event 1
100 -
.
43
4
o 4
! I], L.| ol Lol s 128 1]B 157 171 185 199 270
30 60 9 120 150 180 210 270 300 330 360 390 420 450 480 510 540 570
4. Metil Linoleat
Line#4 R Time:36.008(Scan#3938) MassPeaks:85
RawMode: Averaged 36.000-36.017(3937-3939) BasePeak:81.10(197467)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event 1
100
178 ]?6
30 60 9 120 150 180 210 240 270 300 330 360 390 420 450 480 510 540 570
5. Metil Palmitolinoleat
Line#5 R Tine:39.125(Scan#:4312) MassPeaks:71
RawMode: Averaged 39.117-30.133(4311-4313) BasePeak:67.15(1414858)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
100 :
81
14 s 95
109
b |8 10 e s
30 60 90 120 150 180 210 240 270 300 330 360 390 420 4350 480 510 340 570
6. Metil Oleat
Line#6 R Tie:39.342(Scm#:4338) MassPeaks 96
RawMode: Averaged 39.333-39 350(4337-4339) BasePealc 55.10(1563323)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
100 -
123 11n 2
||h |||.1|3\|-: 12 166 180 il _ﬁ4
1200 150 180 210 240 270 300 330 360 390 420 450 480 510 540 570
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7. Metil Stearat

Line#7 R Time:30 783(Scan#4391) MassPeaks:47
RawMode: Averaged 39.775-39.792(4390-4392) BasePeak:74. 10(2619150)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
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K. Spektrum IR Biodiesel Rasio CaO:SrO 50:50
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L. Spektra IR Biodiesel Semua Variasi
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Pengulangan 2

60

Pengulangan 3
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N. Uji Sifat Fisik Biodiesel

Massa jenis

Viskositas Kinematik

15 Feb 20,6
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