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ABSTRACT

Catalysts have an important role in converting oil or fat into biodiesel. By reason that the use of a method which is
appropriate in the synthesis of carbon needed to produce a catalyst that have high catalytic activity. In this study, sulfonated
carbon -based solid acid catalysts have been used successfully synthesized for PFAD esterification reaction. Carbon resulting
from the calcination residue yam for 1 hour at a temperature of 350 °C with the flow of O, and without the flow of O,. Carbon
subsequently sulfonated at a temperature of 160 °Cfor 4 hours in a system under reflux. The catalyst of carbon residue yam
sulfonated characterized by FTIR (Fourier Transform Infra Red) and carried out analysis of the number of sites of acid by the
method of titration. To determine the activity of the catalytic from catalysts are produced, do test some of the properties of
biodiesel is the density and number of acid. The results were obtained showed catalysts are prepared with the flow of O ; has
sites acids and activity of catalytic are high.
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ABSTRAK

Katalis memiliki peranan penting dalam mengkonversi minyak atau lemak menjadi biodiesel. Oleh sebab itu
penggunaan metoda yang tepat dalam sintesis karbon diperlukan untuk menghasilkan katalis yang memiliki aktvitas katalitik
yang tinggi. Pada penelitian ini, katalis asam padat berbasis karbon tersulfonasi telah berhasil disintesis untuk reaksi
esterifikasi PFAD. Karbon dihasilkan dari kalsinasi ampas bengkuang selama 1 jam pada suhu 350°C dengan aliran O, dan
tanpa aliran O,. Karbon selanjutnya disulfonasi pada suhu 160°C selama 4 jam dalam system refluk. Katalis karbon ampas
bengkuang tersulfonasi dikarakterisasi dengan FTIR (Fourier Transform Infra Red) dan dilakukan analisis jumlah situs asam
dengan metoda titrasi. Untuk mengetahui aktivitas katalitik dari katalsi yang dihasilkan, dilakukan uji beberapa sifat-sifat
biodiesel yaitu densitas dan bilangan asam. Hasil yang diperoleh menunjukkan katalis yang dipreparasi dengan aliran O,
mempunyai situs asam dan aktivitas katalitik yang tinggi.

Kata kunci: Aliran O,, Biodiesel, Kalsinasi, PFAD

PENDAHULUAN

Meningkatnya penggunaan bahan bakar fosil oleh masyarakat dunia menyebabkan menipisnya
ketersediaan bakar. Menipisnya ketersedian bahan bakar fosil menjadi masalah karena tidak terbarukan dan
harganya berfluktuatif. Tingginya penggunaan bahan bakar fosil menyebabkan meningkatnya polusi udara dan
meningkatnya efek rumah kaca [1]. Oleh karena itu upaya untuk menemukan bahan bakar dari sumber
terbarukan terus meningkat terutama dikalangan industri dan akademik. Biodiesel merupakan salah satu sumber
energi terbarukan yang potensial untuk dikembangkan. Hal ini disebabkan sumber bahan baku yang digunakan
dapat berasal dari limbah organik[2].

Beberapa limbah organik yang potensial dikembangkan adalah minyak jelantah dan PFAD [3] [4].
Minyak jelantah sangat mudah dikumpulkan karena banyaknya industri makanan dan restoran. Namun demikian
penggunaan minyak jelantah lebih rumit karena perlu penyaringan, kandungan asam lemak bebas dapat
menghambat aktifitas katalis basa dan reaksi berlangsung pada suhu tinggi jika menggunakan katalis asam.
Limbah PFAD lebih sederhana dari minyak jelantah karena tidak perlu penyaringan dan kandungan FFA lebih
dari 85% sehingga esterifikasi menggunakan katalis asam pada suhu dibawah titik didih alkohol [5].

Katalis merupakan materi bukan reaktan yang mempercepat laju reaksi kimia dengan menurunkan
energi aktivasi, materi ini tidak mengubah posisi kesetimbangan termodinamika, dan diregenerasi kembali diakhir
reaksi. Secara umum katalis dibagi dalam dua kelompok yaitu katalis homogen dan katalis heterogen [6].
Aktivitas katalis homogen lebih tinggi dari katalis heterogen karena katalis homogen bercampur dengan reaktan
yang akan dikatalisis. katalis heterogen memiliki kelebihan dibandingkan dengan katalis heterogen, seperti
mudahnya proses pemisahan katalis dengan produk yang dihasilkan [8]. Pencucian katalis relatif mudah,
sehingga produk yang dihasilkan lebih baik bila dibandingkan dengan penggunaan katalis homogen [9] [10].

Katalis asam padat berbasis karbon tersulfonasi telah dilaporkan sebagai katalis yang sesuai dengan
konsep green chemistry. Katalis ini dapat diperoleh melalui karbonisasi bahan organik alam yang mengandung
selulosa, pati, lignin dan lain-lain [11]. Salah satu sumber karbon yang berpotensi digunakan sebagai karbon
tersulfonasi adalah ampas bengkuang. Selain merupakan limbah tak terpakai, ampas bengkuang mengandung
sumber karbohidrat seperti pati, selulosa, lignin, dan hemiselulosa. Kandungan pati mencapai 63%, hal ini yang
membuat ampas bengkung berpotensi digunakan sebagai sumber karbon [12].

Sintesis katalis dengan kalsinasi adalah proses penguraian material atau molekul organik pada
tempertatur tinggi dengan ada atau tanpa adanya udara (dalam lingkungan inert). Kalsinasi dapat dilakukan
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dengan menggunakan aliran gas oksigen dan gas nitrogen. Kalsinasi dengan menggunakan aliran gas memiliki
peran penting dalam menghilangkan senyawa yang mudah menguap dari permukaan karbon [18]. Kalsinasi yang
baik menghasilkan karbon dengan struktur cincin polisiklik aromatic [9][13]. Pada penelitian ini dilaporkan
perbandingan metoda kalsinasi dengan dan tanpa oksigen pada sintesis katalis karbon ampas bengkuang
tersulfonasi yang nantinya diaplikasikan pada produksi biodiesel menggunakan PFAD.

METODE

Penelitian ini merupakan penelitian eksperimental laboratorium, dilakukan pada bulan April 2020
sampai Juni 2021 dan lokasi penelitian dilakukan di Laboratorium Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan
llmu Pengetahuan Alam (FMIPA) Universitas Negeri Padang. Metode yang digunakan untuk sintesis katalis
adalah metode kalsinasi dengan dan tanpa aliran O, kemudian dilanjutkan dengan proses sulfonasi, produksi
biodiesel dilakukan secara esterifikasi.

Alat yang digunakan meliputi furnance yang dialiri gas O, dan tanpa O, refluk untuk proses sulfonasi
karbon, peralatan gelas, timbangan analitik, oven, desikator, aluminum foil, lumpang dan alu. Bahan untuk
sintesis katalis adalah ampas bengkoang yang diperoleh dari penjual jus buah, asam sulfat pekat (merck),
aquades. Palm Fatty Acid Distilate (PFAD) dari pabrik Minyak Sawit, metanol, etanol, NaOH dan NacCl.
Karakterisasi katalis karbon tersulfonasi dilakukan dengan Fourier Transform Infrared Spectroscopy.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Analisis dengan FTIR (Fourier Transform Infra Red) bertujuan untuk mempelajari gugus fungsi dari
karbon dan katalis yang dihasilkan serta untuk menyelidiki efek sulfonasi pada karbon ampas bengkuang.
Spektrum IR dari Karbon dan katalis ditunjukkan oleh gambar 1. Pada spektra Karbon (KAB-O, dan KAB-N,)
hadirnya pita serapan pada bilangan gelombang 1660 cm™ menunjukkan vibrasi C=C dari peregangan karbon
cincin polisiklik aromatik. Sementara itu, adanya pita serapan pada bilangan gelombang 1090 cm™ merupakan
vibrasi dari C-O dari pati dan lignin. Adanya pita-pita serapan ini menandakan bahwa ampas bengkuang tidak
terkarbonisasi secara sempurna, sehingga dilanjutkan dengan proses sulfonasi pada karbon [14]. Secara umum
yang membedakan antara spektra karbon dan katalis adalah dengan munculnya dua buah pita serapan pada
bilangan gelombang 1120 cm™ dan 1030 cm™ yang menunjukkan peregangan SO; simetris dan asimetris dalam
katalis. Hadirnya pita serapan ini menjadi bukti keberadaan kelompok —SOs;H yang berikatan secara kovalen
dengan struktur karbon polisiklik aromatik. Gugus sulfonat yang melekat pada permukaan karbon ditandai
dengan terjadinya pergeseran dan peregangan pada spektrum katalis. Maka dari itu proses sulfonasi
menyebabkan terjadinya perekatan gugus sulfonat pada permukaan karbon ampas bengkuang [13].
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Gambar 1. Spektra FTIR Ampas Bengkuang, Karbon Ampas
Bengkuang dan Karbon Ampas Bengkuang Tersulfonasi

Keberhasilan substitusi gugus sulfonat pada permukaan karbon ditandai dengan terjadinya peningkatan
nilai situs asam pada karbon setelah dilakukan sulfonasi. Nilai situs asam mempengaruhi jumlah situs aktif yang
tersedia untuk mempercepat terjadinya reaksi pengubahan PFAD menjadi biodiesel [13]. Data situs asam karbon
dan katalis ditunjukkan gambar 2, data menunjukkan telah terjadinya peningkatan nilai situs asam pada karbon
setelah dilakukan sulfonasi. Peningkatan terbesar ditunjukkan oleh KABS-N; dengan nilai mencapai 1,70 mmol/g
dan pada KABS-O, sebesar 1,175 mmol/g. Nilai situs asam memberikan gambaran hasil konversi FFA menjadi
biodiesel.

18



Vol.4 No. 2 (2021): Edisi Oktober
Hal.17-21

PRIMA MEDICAL JOURNAL (PRIMER): ARTIKEL PENELITIAN

1.70

1.175

0,10 0,125

KAB-02 KABS-02 KAB-N2 KABS-N2
Sampel

Situs asam (mmol/g)

Gambar 2. Situs Asam Karbon Ampas Bengkuang dan Karbon
Ampas Bengkuang Tersulfonasi

Densitas merupakan salah satu karakteristik utama bahan bakar. Nilai densitas biodiesel ditentukan
oleh kemurnian komponen metil ester dalam biodiesel. Biodiesel dengan densitas yang terlalu tinggi juga dapat
menyebabkan terjadinya pembakaran yang tidak sempurna [16]. Nilai densitas PFAD dan biodiesel ditunjukkan
oleh gambar 3, dari data nilai densitas PFAD berhasil diturunkan setelah menjadi biodiesel. Densitas PFAD
sebesar 0,865 g/mL menurun pada KABS-O, dengan nilai 0,8415 g/mL dan KABS-N, sebesar 0.8566 g/mL.
Berdasarkan data ini densitas masing-masing biodiesel yang didapatkan telah sesuai standar SNI yaitu maksimal
879 kg/m*[16][17].
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Gambar 3. Densitas PFAD dan Biodiesel

Nilai bilangan asam masing-masing sampel terdapat pada gambar 4, hasil menunjukkan terjadi
penurunan bilangan asam yang menandakan telah berhasilnya terjadi konversi FFA dari PFAD menjadi
biodiesel. Bilangan asam dari PFAD sebesar 198,75 mgKOH/g, menurun pada masing masing biodiesel, KABS-
0O, dengan nilai 176,32 mgKOH/g, dan KABS-N; yaitu 195,02 mgKOH/g. Nilai bilangan asam berbanding terbalik
dengan hasil konversi yang didapatkan. Hasil konversi FFA menjadi biodiesel ditunjukkan oleh gambar 5,
konversi FFA terbesar terdapat pada KABS-O; yaitu 25,45% dan KABS-N2 17,55%. Jumlah situs asam
memainkan peran penting dalam reaksi esterifikasi PFAD menjadi biodiesel [13]. Tingginya hasil konversi yang
dihasilkan KABS-O, dikarenakan tingginya jumlah situs asam yang terdapat pada katalis, selain itu situs aktif
yang tersedia bekerja secara maksimal dalam mengkonversi FFA menjadi biodiesel.
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Gambar 4. Bilangan Asam PFAD dan Biodiesel
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Gambar 5. % Konversi PFAD ke Biodiesel

KESIMPULAN

Katalis asam padat berbasis karbon ampas bengkuang tersulfonasi dapat disintesis melalui kalsinasi
dengan aliran gas O, dan aliran gas N, kemudian dilanjutkan proses sulfonasi dengan merendam karbon di
dalam H>SO, pa. Sifat fisikokimia katalis dikarakterisasi menggunakan FTIR dan metode titrasi asam basa. Pada
uji FTIR terdapat dua pita serapan yang kuat yaitu pada panjang belombang 1120 cm™ dan 1030 cm™
menunjukkan gugus sulfonat telah menempel pada permukaan karbon. Katalis dengan kalsinasi menggunakan
aliran gas O, memiliki nilai situs asam sebesar 1,175 mmol/g. Katalis yang disintesis dengan aliran gas O, baik
digunakan dalam produksi biodiesel dibandingkan dengan aliran gas N, ini dibuktikan dengan lebih tingginya
nilai persen konversi FFA menjadi biodiesel yang dihasilkan yaitu sebesar 25,45%. Uji densitas dan bilangan
asam menunjukkan Biodiesel yang dihasilkan dari katalis dengan aliran gas O, memberikan hasil yang baik.
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