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Abstrak

Minyak biji kapuk sebagai minyak non pangan merupakan bahan baku potensial untuk sintesis
biodiesel. Metode alternatif sintesis biodiesel dari minyak biji kapuk telah diterapkan pada penelitian
ini. Minyak biji kapuk diozonasi sebelum mengalami tahap esterifikasi, selanjutnya dilakukan tahap
trans-esterifikasi dengan katalis KOH. Kedua tahap sintesis biodiesel tersebut diselenggarakan
dengan bantuan gelombang ultrasonik. Tujuan penelitian ini adalah mempelajari pengaruh lama
reaksi trans-esterifikasi dengan katalis KOH dibantuan gelombang ultrasonik pada sintesis biodiesel
dari minyak biji kapuk terozonasi. Lama reaksi trans-esterifikasi dipelajari pada variasi waktu 30, 60,
dan 90 menit dengan bantuan gelombang ultrasonik pada frekuensi 35 kHz. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa reaksi trans-esterifikasi selama 60 menit memberikan biodiesel dengan kualitas
terbaik, yaitu bilangan asam 0,75mg KOH/g, bilangan iod 80,56mg I./g, densitas 877kg/m®, viskositas
4,7mm?/s, angka cetana 68,7, dan titik nyala 135°C, pada kondisi tersebut diperoleh biodiesel dengan
rendemen 86,75%.

Kata kunci : biodiesel, minyak biji kapuk, ozonasi, ultrasonik.

BIODIESEL FROM THE OZONATED KAPOK OIL (CEIBA
PENTANDRA) VIA ULTRASONIC-ASSISTED PROCESS

Abstract

Kapok seed oil as non-food oil is a potential raw material for biodiesel synthesis. An
alternative method of biodiesel synthesis from kapok seed oil has been applied in this study. The
kapok seed oil is ozonated before undergoing the esterification stage, and then the trans-esterification
step is carried out with KOH catalyst. The two stages of biodiesel synthesis are carried out with the
help of ultrasonic waves. The purpose of this study was to study the effect of the duration of the trans-
esterification reaction with KOH catalyst assisted by ultrasonic waves in the synthesis of biodiesel
from ozonated kapok seed oil. The duration of the trans-esterification reaction was studied in
variations of time 30, 60, and 90 minutes with the help of ultrasonic waves at a frequency of 35 kHz.
The results showed that the 60-minute trans-esterification reaction gave the best quality biodiesel, i.e.
the acid number of 0.75mg KOH/g, the iodine number of 80.56mg I./g, the density of 877kg/m?, the
viscosity of 4.7mm?/s, the cetane number of 68.7, and the flash point of 135°C, in this condition
biodiesel is obtained with a yield of 86.75%.

Key words : biodiesel, kapok seed oil, ozonation, ultrasonic.

PENDAHULUAN avtur dan avgas) di Indonesia dari tahun 2010-2015

menunjukkan jumlah dominasi, yaitu sebesar

Konsumsi energi jenis BBM (bensin, minyak  mencapai 25% dari total konsumsi energi nasional,

solar, minyak diesel, minyak tanah, minyak bakar, dengan peningkatan konsumsi sekitar 4,7% per
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tahun (BPPT, 2017). Di samping itu, efek rumah
kaca dan perubahan iklim global sebagai dampak
pemakaian BBN merupakan isu kontroversial dan
kritis yang berdampak terhadap industri energi,
pembuat kebijakan publik, dan masyarakat. Oleh
karena itu, sektor energi, transportasi, dan industri
sudah seharusnya memanfaatkan bahan bakar
bersifat terbarukan dan berkelanjutan, yaitu bahan
bakar dari sumber-sumber energi dengan kadar
energi tinggi dengan emisi gas-gas rumah kaca
minimal, dan bersifat terbarukan. Biomassa merupa-
kan salah satu sumber energi paling penting yang
bersifat terbarukan dan berkelanjutan tersebut
(Chung, 2013). Pemrosesan terhadap biomassa
tersebut akan mengasilkan salah satu jenis bahan
bakar terbarukan, yaitu biodiesel. Pemanfaatan
biodiesel akan mengurangi ketergantungan terhadap
bahan bakar fosil dan mengurangi emisi polutan
udara dari operasioal mesin diesel (Hayyan et al.,
2010).

Biodiesel secara umum adalah metil ester
dari asam lemak rantai panjang. Biodiesel dapat
dibuat dari minyak nabati, lemak hewan, atau
sumber-sumber lainnya seperti limbah minyak
goring (Hayyan et al., 2010; Gerpen et al., 2004).
Salah satu sumber energi hayati potensial di
Indonesia adalah minyak biji kapuk (Ceiba
pentandra). Minyak biji kapuk ini mengandung
asam lemak tidak jenuh sekitar 63,27%, dengan
kadar asam lemak bebas sekitar 8,6% (Haryono &
Marliani, 2014). Hal ini menyebabkan minyak biji
kapuk mudah tengik, sehingga kurang baik untuk
dikembangkan sebagai minyak pangan. Pemanfaatan
minyak non pangan sebagai bahan baku pembuatan

biodiesel merupakan alternatif terbaik untuk
menghindari persaingan sektor energi dan sektor
pangan.

Secara konvensional, biodiesel diproduksi
melalui proses trans-esterifikasi menggunakan
katalis basa homogen, seperti NaOH atau KOH.
Katalis basa kuat tersebut memiliki aktivitas tinggi
(menghasilkan konversi hampir 100% dalam waktu
1jam), dan membutuhkan kondisi reaksi yang relatif
ringan (65°C dan latm). Namun jika kadar asam
lemak bebas (ALB) lebih dari 1,0% atau sekitar 2mg
KOH/g minyak, produksi biodiesel dengan katalis
homogen harus dilakukan melalui 2 tahap proses:
esterifikasi dengan katalis asam dilanjutkan trans-
esterifikasi dengan katalis basa (Gerpen et al., 2004;
Yan et al., 2010). Proses produksi biodiesel secara
konvensional tersebut dapat diperbaiki efisiensi dan
produktivitasnya dengan mereduksi waktu reaksi
atau menurunkan suhu reaksi melalui beberapa
inovasi teknologi, Salah satunya adalah dengan
bantuan gelombang ultrasonik (Badday et al., 2012).
Ultrasonik adalah bagian gelombang suara yang
frekuensinya di atas kemampuan pendengaran
manusia, biasanya di atas 20 kHz. Penggunaan
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gelombang ultrasonik pada pembuatan biodiesel
dapat mempersingkat waktu dari 1-6jam menjadi
kurang dari 30-60menit, dan mempersingkat waktu
pemisahan yang sebelumnya 5-8jam menjadi kurang
dari 60menit (Bulent, 2008).

Penelitian ini bertujuan untuk menghasilkan
biodiesel yang memenuhi standar kualitas biodiesel
menurut SNI 7182-2015 (BSN, 2015) dari minyak
biji kapuk melalui proses esterifikasi dan trans-
esterifikasi dengan katalis asam dan basa homogen,
dengan memanfaatkan bantuan gelombang ultra-
sonik.

METODE PENELITIAN

Bahan

Bahan-bahan utama yang digunakan pada
penelitian ini adalah minyak biji kapuk (diperoleh
dari Semarang, Jawa Tengah), HsPO4 85% (Merck),
H2S04 98% (Merck), dan KOH 90% (Merck).

Alat

Alat-alat utama yang digunakan pada
penelitian ini adalah ozone generator (Ozone S2Q-
0Z/2, Canada), reaktor labu leher tiga, hot plate
magnetic stirred dan oven (Thermoline scientific,
Australia), pendingin balik, corong pisah, visko-
meter Brookfield (Brookfield AMETEK), alat uji
titik nyala (Pensky-Martens closed cup flash point
tester K16225, Koehler Instrument Co, Inc.,
Jerman), dan instrumen GC/MS (Shimadzu QP 2010
ULTRA, Jepang).

Pelaksanaan Penelitian

Degumming: Sejumlah tertentu minyak biji
kapuk dipanaskan pada suhu 70°C dan diaduk
selama 15 menit, kemudian ditambahkan 0,1%
larutan asam fosfat 85% dan diaduk selama 5menit.
Selanjutnya akuades sebanyak 20% dari berat
minyak ditambahkan dan diaduk selama 5menit.
Campuran hasil degumming didinginkan sampai
suhu ruang. Campuran selanjutnya disentrifugasi
pada kecepatan 3500 rpm selama 25 menit, lalu
disaring untuk memisahkan gum dari minyak.

Ozonasi minyak biji kapuk: Minyak biji
kapuk hasil degumming dimasukkan ke dalam
tangki oksidasi yang dilengkapi pengaduk. Saluran
pengaliran ozon dihubungkan dari ozone generator
ke bagian lapisan bawah minyak biji kapuk.
Oksidasi terhadap minyak dilakukan dengan
mengoperasikan ozone generator yang mampu
mengubah oksigen dalam udara menjadi ozon
dengan kapasitas laju alir 7,56L/menit. Proses
ozonasi dilakukan selama 90 menit dengan dibantu
pengaduk magnet.

Esterifikasi dan trans-esterifikasi: Minyak
biji kapuk dari proses ozonasi yang telah dianalisis
beberapa parameter kimia fisiknya kemudian
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disintesis menjadi biodiesel melalui 2 tahap proses:
esterifikasi dan trans-esterifikasi. Minyak biji kapuk
dan metanol dengan rasio mol 1:6 dimasukkan ke
dalam reaktor yang telah dilengkapi ultrasonic
generator. Kemudian ditambahkan katalis H»SO.
98% sebanyak 3%-v. Campuran reaktan dan katalis
direaksikan pada suhu 60°C selama 2jam dengan
bantuan ultrasonik pada frekuensi 35kHz. Hasil
reaksi esterifikasi (fase organik) kemudian dimurni-
kan. Fase organik hasil esterifikasi selanjutnya
direaksikan kembali dengan metanol pada rasio mol
minyak terhadap metanol 1:6 pada tahap trans-
esterifikasi dengan bantuan katalis KOH sebanyak
1%-b. Reaksi trans-esterifikasi dilakukan selama 30,
60, dan 90menit dengan bantuan gelombang
ultrasonik pada frekuensi 35kHz. Hasil reaksi berupa
biodiesel kasar dan gliserol lalu dimurnikan,
kemudian dilakukan perhitungan rendemen, serta
dianalisis  beberapa  parameter  kualitasnya.
Rendemen biodiesel dihitung dengan persamaan (1).

- Massa_lBl.odleseI A.ktual. 100% (1)
Massa Biodiesel Stokiometris

Rendemen
Biodiesel

Analisis kualitas dan komposisi minyak
dan biodiesel: Analisis sifat-sifat kimia fisik dan
komposisi dilakukan terhadap minyak nyamplung
sebelum dan setelah ozonisasi, setelah esterifikasi,
dan biodiesel murni hasil trans-esterifikasi. Sifat
kimia fisik dan kimia yang dianalisis adalah
densitas, viskositas, bilangan asam, bilangan iod,
bilangan penyabunan, titik nyala, bilangan cetana,
dan komposisi kimia asam lemak/metil ester.
Bilangan cetana dihitung berdasarkan persamaan (2)
(Azam et al., 2005).

Bilangan 548
A 930 _ 46,3+ Bilangan -0,225 - Bilangan iod (2)
etana
Penyabunan

HASIL DAN PEMBAHASAN

Minyak biji kapuk hasil degumming dan ozonasi
Minyak biji kapuk secara penampilan fisik
(ditampilkan pada Gambar 1.

(@) (b)
Gambar 1. Minyak biji kapuk (a) sebelum dan (b)
setelah degumming

Sebelum degumming berwarna orange
kecoklatan dan keruh. Setelah tahap degumming,
minyak biji kapuk berwarna kuning cerah. Hal
tersebut menunjukkan bahwa pengotor berupa
fosfatida dan fosfolipid telah berhasil dipisahkan
dari minyak biji kapuk. Minyak biji kapuk hasil
degumming selanjutnya diozonasi, dan dianalisis
sifat kimia fisiknya. Perbandingan sifat kimia fisik
minyak biji kapuk antara sebelum dan setelah
ozonasi ditampilkan pada Tabel 1.

Tabel 1. Sifat kimia fisik minyak biji kapuk sebelum
dan setelah ozonasi

. Nilai
Parameter Uji

Sebelum  Setelah
Bilangan asam
(mg KOH/g) 17,65 22,89
Kadar ALB (%) 8,83 11,45
Bilangan penyabunan
(mg KOH/g) 110,46 127,19
Bilangan iod 89,38 88,39
(mg 12/g)
Vlsk?snas kinimatik 386 376
(mmé#/s)
Densitas (kg/m?3) 906 904

Sedangkan jenis dan komposisi asam lemak
penyusun minyak biji kapuk dari tahap degumming
ditampilkan pada Tabel 2.

Tabel 2. Jenis dan komposisi asam lemak minyak

biji kapuk
Waktu . Berat Luas
Asam retensi/ Singkatan Molekul/  Puncak/
lemak - Umum a
menit g mol %
S:mtat 19,082  C16:0 256,43 19,10
s:mtoleat 19,983  C16:1 25441 438
ﬁsg:zat 21,139  Cl182 28045 27,69
Asam oleat 21,192 C18:1 282,47 17,89
Q:ggt 21439  C180 28448 595
aArZ‘"I"(?éat 23609  C20:0 31254 2,9
Asam
lemak variatif variatif variatif ~ 0,4-4,09
lain*

Minyak biji kapuk berdasarkan parameter
kadar ALB termasuk minyak berkadar asam lemak
bebas tinggi. Minyak sebagai bahan baku pembuatan
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biodiesel dinyatakan berkadar ALB rendah sehingga
langsung dapat ditrans-esterifikasi jika kadar ALB
maksimal 0,5-2,0% (Atadashi et al., 2010). Seperti
ditampilkan pada Tabel 1, minyak biji kapuk
memiliki kadar ALB sebesar 8,83% (sebelum
ozonasi) dan 11,45% (setelah ozonasi).* asam lemak
tak jenuh rantai bercabang dan asam lemak tak jenuh
teroksigenasi (0kso).

Tahap ozonasi dimaksudkan untuk memper-
pendek rantai karbon dari asam-asam lemak
penyusun minyak biji kapuk. Selain memperpendek
struktur molekul trigliserida dari minyak biji kapuk,
ozonasi juga mengakibatkan terbentuknya ALB
baru, sehingga minyak mengalami peningkatan
bilangan asam (Sadowska et al., 2008). Semakin
sederhana struktur molekul minyak sebagai dampak
ozonisasi, viskositas minyak semakin kecil dan
bilangan penyabunan semakin tinggi. Pemutusan
ikatan rangkap pada struktur molekul minyak selama
tahap ozonasi terpantau dari semakin menurunnya
bilangan iod minyak sebagai konsekuensi semakin
berkurangnya ikatan rangkap. Perubahan sifat-sifat
kimia fisik dari minyak biji kapuk sebagai akibat
proses ozonasi tersebut sesuai dengan hasil
penelitian seperti yang ditampilkan pada Tabel 1.
Sesuai hasil analisis, bilangan iod dari minyak biji
kapuk sebelum ozonasi sebesar 89,38mgl./g (Tabel
1). Nilai bilangan iod minyak biji kapuk tersebut
sedikit lebih rendah jika dibandingkan dengan hasil
penelitian Nkouam et al., 2017, yaitu sekitar 90,03-
94,06mgly/g. Viskositas dan densitas minyak biji
kapuk relatif tinggi, masing-masing 38,6mm?/s dan
906kg/m?. Relatif tingginya viskositas dan densitas
minyak biji kapuk tersebut merupakan indikator
bahwa struktur molekul trigliserida dari minyak biji
kapuk tersusun dari asam-asam lemak relatif
panjang dan terdapat ikatan bercabang pada rantai
karbonnya. Hal tersebut terkonfirmasi oleh hasil
analisis jenis dan komposisi asam lemak dari minyak
biji kapuk yang ditampilkan pada Tabel 2. Peneliti
lain melaporkan bahwa viskositas dan densitas
minyak biji kapuk berturut-turut sebesar 31,2 mm?/s
dan 923,2 kg/m® (Vedharaj et al., 2013). Nilai-nilai
tersebut relatif dekat dengan hasil penelitian ini.

Tabel 2 menampilkan jenis dan komposisi
asam lemak penyusun minyak biji kapuk. Asam
palmitat, oleat, dan linoleat merupakan 3 jenis asam
lemak dominan penyusun minyak biji kapuk. Kadar
asam lemak tak jenuh (asam oleat dan linoleat) lebih
banyak dibandingkan asam lemak jenuh (asam
palmitat, stearat, dan arakidat). Hasil ini sesuai
dengan peneliti lain (Putri el al., 2012) yang
melaporkan bahwa minyak biji kapuk tersusun dari
asam palmitat (22,3%), asam stearat (3,36%), dan
asam linoleat (70,71%).
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Tahap esterifikasi dan trans-esterifikasi

Tahap esterifikasi pada pembuatan biodiesel
dilakukan untuk menurunkan kadar ALB dari
minyak sebelum mengalami tahap trans-esterifikasi
dengan katalis basa homogen, dengan cara
mengkonversi ALB menjadi alkil(metil) ester atau
biodiesel. Hal tersebut harus dilakukan untuk
mencegah terbentuknya sabun pada tahap trans-
esterifikasi yang akan berdampak pada kurang
efektifnya peran katalis dan semakin sulitnya tahap
pemurnian biodiesel (Mat et al., 2012). Tahap
esterifikasi pada penelitian ini telah berhasil
menurunkan bilangan asam minyak biji kapuk
terozonasi dari 22,89mgKOH/g (atau kadar ALB
sekitar 11,45%) menjadi 2,33mgKOH/g (atau kadar
ALB sekitar 1,16%). Kadar ALB minyak biji kapuk
setelah tahap esterifikasi tersebut sudah memenuhi
syarat untuk pemrosesan lanjut di tahap trans-
esterifikasi (Atadashi et al., 2010).

Tahap trans-esetrifikasi, trigliserida dari
minyak dikonversi menjadi biodiesel, pada
penelitian ini, reaksi trans-esterifikasi dilakukan
dengan bantuan gelombang ultrasonik berfrekuensi
35 kHz pada suhu 60°C. Reaksi dikatalisasi KOH
sebanyak 1% dengan rasio mol minyak/metanol
sebesar 1:6 dan lama reaksi dipelajari untuk
ditentukan waktu reaksi optimumnya. Pengaruh
lama reaksi terhadap densitas, viskositas, bilangan

asam, dan rendemen biodiesel disajikan pada
Gambar 2.
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Gambar 2. Hubungan lama reaksi trans-esterifikasi
dengan densitas, viskositas, bilangan asam, dan
rendemen biodiesel

Gambar 2. menunjukkan kecenderungan
bahwa jika waktu reaksi diperlama, terjadi
penurunan nilai dari sifat-sifat kimia fisik dan terjadi
kenaikan rendemen. Namun kemudian terjadi hal
yang sebaliknya jika waktu reaksi lebih diperlama
(nilai sifat-sifat kimia fisik biodiesel meningkat,
sedangkan rendemen biodiesel turun). Penurunan
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densitas, viskositas, dan bilangan asam dari
biodiesel seiring dengan semakin lamanya waktu
reaksi menunjukkan reaksi trans-esterifikasi berlang-
sung lebih sempurna dalam mengkonversi trigliseri-
da menjadi biodiesel. Peningkatan viskositas dan
densitas, serta terjadinya penurunan rendemen
biodiesel pada lama reaksi 90 menit diduga sebagai
indikasi telah terjadi perubahan struktur molekul
dari sebagian tertentu biodiesel ke arah pemben-
tukan struktur molekul lain yang lebih komplek.

Penentuan kondisi (lama) reaksi optimum pad
tahap trans-esterifikasi ini dilakukan dengan
mengkomparasikan nilai sifat-sifat kimia fisik
(densitas, viskositas, dan bilangan asam) biodiesel
tersebut dengan standar kualitas biodiesel Indonesia
(SNI 7182-2015). Menurut SNI biodiesel, syarat
nilai densitas, viskositas, dan bilangan asam
berturut-turut 850-890kg/m3, 2,3-6,0 mm?/s, dan
maks. 0,5 mg KOH/g. Oleh karena itu, dengan
pertimbangan perbandingan sifat-sifat kimia fisik
biodiesel hasil penelitian dengan SNI biodiesel serta
nilai rendemen, maka kondisi optimum reaksi trans-
esterifikasi dicapai pada lama reaksi 60 menit.
Pemanfaatan gelombang ultrasonik pada tahap trans-
esterifikasi relatif membantu kinerja reaksi, yaitu
dalam hal mereduksi kebutuhan metanol, kadar
katalis KOH, dan lama reaksi jika reaksi dilakukan
pada suhu yang sama, pada reaksi trans-esterifikasi
pembentukan biodiesel dari minyak jarak pagar
tanpa bantuan gelombang ultrasonik pada suhu
60°C, kondisi optimum dicapai ketika reaksi
diselenggarakan pada rasio mol minyak terhadap
metanol, kadar katalis, dan lama reaksi berturut-turut
sebesar 1:9, 2%, dan 2 jam (Patil el al., 2009).

Terhadap biodiesel pada kondisi optimum
tersebut selanjutnya dilakukan analisis kualitas
secara lebih lengkap. Hasil analisis biodiesel dan
perbandingannya dengan SNI biodiesel ditampilkan
pada Tabel 3.

Tabel 3. Standar kualitas biodiesel menurut SNI
7182-2015 dan perbandingannya dengan kualitas
biodiesel pada kondisi optimum

Parameter Kualitas SNI Hasil Penelitian
1 (o]

a0 C 850-890 877

Viskositas, 40°C

(M) 2,3-6,0 4,7

(Bn'qlgngg”;};‘;m maks. 0,5 0,75

(Bn']'gr;fg; lod min. 115 80,50

Titik nyala (°C) min. 120 135

Bilangan setana min. 51 68,7

Data pada Tabel 3. menunjukkan bahwa
kualitas biodiesel dari kondisi reaksi optimum telah
memenuhi ketentuan SNI biodiesel, kecuali untuk
parameter bilangan asam belum memenuhi
ketentuan. Belum dipenuhinya ketentuan dari nilai
bilangan asam lebih disebabkan oleh belum
sempurnanya pelaksanaan proses pada tahap
esterifikasi.

SIMPULAN

Komposisi minyak biji kapuk didominasi
oleh asam lemak tak jenuh sehingga berpotensi
sebagai bahan baku untuk pembuatan biodiesel
karena cenderung dikelompokkan sebagai minyak
non pangan. Tahap ozonasi berdampak terhadap
perubahan kimia fisik minyak biji kapuk, berupa
penurunan viskositas, densitas, dan bilangan iod,
serta peningkatan bilangan asam. Tahap esterifikasi
dengan bantuan gelombang ultrasonik relatif
membantu dalam proses penurunan kadar asam
lemak bebas yang terdapat dalam minyak biji kapuk.
Sedangkan pada tahap transesterifikasi dengan
bantuan gelombang ultrasonik, kondisi optimum
dicapai pada penyelenggaraan reaksi selama 60
menit. Pemanfaatan gelombang ultrasonik baik pada
tahap transesterifikasi mampu mempersingkat waktu
reaksi serta mengurangi kebutuhan metanol dan
katalis KOH. Biodiesel yang dihasilkan dari kondisi
optimum, relatif telah memenuhi SNI biodiesel.
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