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Abstrak

Minyak bumi sebagai sumber energi semakin berkurang dan semakin mahal. Salah satu
sumber energi hijau yang ramah lingkungan dan berkelanjutan adalah biodiesel dari minyak
nyamplung. Tujuan penelitian ini adalau untuk mengobservasi aktivitas katalis ZnO, CaO
berpendukung MCM-48 yang teraktivasi dengan CTAB dan NaCl di dalam reaksi esterifikasi
minyak nyamplung menjadi biodiesel. Kondisi reaksi yang diterapkan yaitu, suhu 60 °C,
selama 1 jam, 2% (b/b) katalis, dan 1:9 (b/b) minyak banding metanol. Sintesis katalis
dilakukan menggunakan metode hidrotermal pada suhu 100 °C selama 48 jam dan dikalsinasi
dengan suhu 550, 650, dan 750 °C. Karakterisasi katalis menggunakan metode FTIR dan
XRD. Aktivitas katalis di dalam reaksi esterifikasi diidentifikasi menggunakan metode titrasi
asam-basa. Data FTIR menunjukan adanya serapan CH alifatik, Si-OH, Si-O-M (M. Si, Zn,
Ca). Difraktogram sinar X katalis menunjukan adanya puncak pada daerah 20 2-3° (dua
puncak) dan beberapa puncak pada daerah 20 4-5° yang merupakan ciri MCM-48. Rendemen
reaksi yang diperoleh sebesar 62,55% dan 81,21% untuk katalis ZMZ/NaCl/650 dan
ZMZ/NaCl/750. Persen aktivitas berturut-turut untuk kedua katalis tersebut lebih tinggi 1,83%
dan 0,23% daripada katalis H.SO4. Kedua katalis ini mempunyai potensi sebagai kandidat
pengganti katalis konvensional (H2SO4) yang tidak ramah lingkungan dan sering digunakan
sebagai katalis di dalam reaksi esterifikasi pada bahan baku biodiesel yang memiliki kadar
FFA lebih dari 20% seperti minyak nyamplung.

Kata kunci: Biodiesel, CTAB, Katalis heterogen bifungsional,
(Calophyllum inophyllum), NaCl

Minyak nyamplung

1. PENDAHULUAN

Kekhawatiran tentang polusi lingkungan,
pemanasan global (Dai dkk., 2021), dan
terbatasnya ketersediaan bahan bakar fosil telah
menarik  minat banyak peneliti  untuk
mengeksplorasi  sumber energi terbarukan
(YYarinsa dkk., 2024) yang ramah lingkungan
(Gardy dkk., 2019; Ramos dkk., 2019; Dai

dkk., 2021). Salah satu sumber energi
terbarukan dan ramah lingkungan serta
menjanjikan ~ adalah  biodiesel ~ minyak

nyamplung (Mansir dkk., 2021). Nyamplung
tidak dapat dimakan sehingga suplai bahan
baku dalam skala industri tidak akan
berkompetisi dengan  kebutuhan pangan.
Tumbuhan ini mengandung minyak (75%)

(Adepoju, 2021) dan lebih tinggi dari semua
bahan baku non-pangan (Arumugam dan
Ponnusami,  2019). Nyamplung  mudah
diregenerasi (Ranjithkumar dkk., 2021), cukup
melimpah di dunia (Arumugam dan Ponnusami,
2019), dapat berbuah sepanjang tahun (Sahoo
dkk., 2007; Arif, 2013), dan mampu
menghasilkan  minyak (4.656 L/ha/tahun)
terbesar kedua setelah kelapa sawit (Arumugam
dkk., 2018).

Walaupun nyamplung memiliki
keunggulan, namun minyak tumbuhan ini
memiliki kadar free fatty acid (FFA) yang
cukup tinggi (22%) (Rajendran dkk., 2021).
Tingginya kadar FFA ini menyebabkan
penyabunan bila menggunakan Kkatalis basa
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homogen atau heterogen di dalam reaksi
transesterifikasi (Kim dan Yeom, 2020; Yenika
dkk., 2024). Oleh karena itu, sebelum reaksi
tersebut  dilakukan, kadar FFA minyak
nyamplung perlu diturunkan menjadi < 2% di
dalam reaksi esterifikasi menggunakan katalis
asam (H2SO4, HCI, HsPO.) (Encinar dkk.,
2021; Thul dkk., 2021). Turunnya kadar FFA
ini berkaitan dengan proses konversi minyak
nyamplung menjadi biodiesel (Hayyan dkk.,
2022). Langkah ini merupakan prosedur umum
di dalam produksi biodiesel dari bahan baku
yang memiliki kadar FFA >2% (Abdullah dkk.,
2013; Al-Sakkari dkk., 2020). Meskipun
metode ini paling disukai, beberapa kelemahan
ditemukan yaitu membutuhkan pemurnian
produk, cukup mencemari lingkungan, korosi
peralatan, dan tidak ekonomis (Hsiao dkk.,
2020). Oleh karena itu, pemanfatan Kkatalis
heterogen mulai dilakukan. Katalis heterogen
mudah dipisahkan dari produk, dapat digunakan
kembali, memiliki aktivitas dan selektivitas
yang tinggi (Krishnan dkk., 2022) serta limbah
yang dihasilkan lebih sedikit.

Berbeda dengan katalis basa heterogen,
katalis heterogen bifungsional (asam-basa)
mampu diterapkan untuk mengkatalisis reaksi
simultan (esterifikasi-transesterifikasi) bahan
baku yang memiliki kadar FFA tinggi menjadi
biodiesel (Sadia dkk., 2018; Sharma dkk., 2018;
Wang dkk., 2021b). Kemampuan katalis ini
berasal dari sisi basa Lewis atau Brgnsted dan
donor ikatan hidrogen di dalam sistem reaksi
(Dixon, 2016; Simbi dkk., 2022). Menurut
Pirouzmand dkk. (2018), situs asam Lewis
berasal dari ion logam dan =Si-O- sebagai situs
basa Lewis pada katalis CTAB-M-MCM-41
(surfaktan cetyltrimethylammonium bromide,
CTAB; M = Co, Mg, dan Zn) di dalam reaksi
simultan minyak jelantah. Aktivitas katalis di
dalam reaksi tersebut menunjukkan yang
mengandung surfaktan lebih aktif daripada
yang telah dikalsinasi. Kebeberadaan surfaktan
ini mampu mengkonsistensi sisi asam dan basa
pada permukaan katalis sehingga meningkatkan
persen konversi reaksi mencapai 30%. Aktivitas
katalis MCM-48 melalui metode kalsinasi dan
pencucian (Kolo dkk., 2024), MCM-48-Ca0
tanpa surfaktan (Kolo dkk., 2015), mengandung
surfaktan, CaO, ZnO (Kolo dkk., 2022), dan
NaCl (Kolo dkk., 2023) di dalam reaksi
esterifikasi minyak nyamplung juga telah
dilaporkan. Hasil yang dilaporkan menunjukkan
bahwa katalis tersebut cukup potensial untuk
dikembangkan karena selain memiliki aktivitas

katalitik yang baik juga berpotensi untuk
merengkah komponen  senyawa  yang
terkandung di dalam minyak nyamplung
menjadi sesuai untuk biodiesel. Akan tetapi,
aktivitas katalis ZnO, CaO berpendukung
MCM-48 dan mengandung surfaktan dan NaCl
belum pernah dilaporkan. Oleh karena itu,
penelitian ini bertujuan untuk mengobservasi
aktivitas Kkatalis tersebut di dalam reaksi
esterifikasi minyak nyamplung. Selain itu,
penelitian ini juga dilakukan untuk menemukan
katalis heterogen baru pengganti Kkatalis
konvesional (H.SO, dan HCI) yang tidak ramah
lingkungan dan sering digunakan di dalam
reaksi tersebut.

2. METODE PENELITIAN
2.1. Alat dan Bahan

Bahan-bahan yang digunakan di dalam
penelitian ini adalah minyak nyamplung
diperoleh dari Koperasi Jarak Lestari yang
berlokasi di daerah Cilacap, Indonesia. Bahan

dengan kadar pro analisis dari Merck;
Ca(CHsCO00),.xH-0, Zn(CH3C00),.2H,0,
NaOH, NaCl, CH;COOH, Iso Propanaol,

indikator fenolftalein, metanol, HsPO.. Kertas
pH universal (Merck), akuades, kertas saring
(Whatman no. 42), dan n-heksan (teknis).
Ludox HS40, cetyltrimethylammonium
bromide (CTAB), dan Triton X-100 dari Sigma
Aldrich.

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian
ini adalah corong Buchner, oven (Gen Lab), hot
plate (Cimarec), botol polipropilena, pompa
vakum (Sargent-Welch Co. model 1400), neraca
analitik (Mettler Toledo), FTIR (Prestige-21,
Shimadzu), XRD (Philips Expert), dan beberapa
peralatan gelas (pyrex) yang biasa digunakan di
laboratorium.

2.2. Prosedur Kerja
2.2.1. Sintesis katalis ZMC/NaCl

Sintesis katalis ZMC/NaCl dilakukan
dengan memodifikasi prosedur Taba dkk.
(2021a) dan Kolo dkk. (2022). Ludox HS40
sebanyak 14,3 g dicampurkan dengan 45,25 g
larutan NaOH 1 M, Zn(CHsCOOQ),.2H,0, dan
Ca(CH3C00)2.xH20. Komposisi ZnO dan CaO
di dalam MCM-48 adalah 1:1 (mol/mol).
Campuran ini dipanaskan sambil diaduk selama
2 jam pada suhu 80 °C (campuran 1). Pada
bagian lain, sebanyak 6,12 g CTAB dan 1,34 g
Triton X-100 dilarutkan dengan 83,47 ¢
akuades sambil dipanaskan (campuran II).
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Setelah dingin, campuran | dan Il dimasukkan
ke dalam botol polipropilena kemudian dikocok
selama 15 menit (campuran I11). Campuran Il
dipanaskan pada suhu 100 °C selama 24 jam.
Campuran Il kemudian didinginkan dan asam
asetat (30% b/b) ditambahkan sampai pH 10.
Campuran ini dipanaskan lagi pada suhu 100°C
selama 24 jam (campuran 1V). Setelah dingin,
campuran IV ditambahkan dengan 2,95 g NaCl
dan kembali dipanaskan pada suhu 100 °C
selama 24 jam, selanjutnya campuran
didinginkan pada suhu ruang. Padatan yang
diperoleh disaring, dicuci dengan akuades dan
dikeringkan di dalam oven pada suhu 120 °C.
Hasil pengeringan ini merupakan Katalis
CTAB-ZMC/NaCl. Optimasi aktivasi katalis
dilakukan dengan cara dikalsinasi pada suhu
550, 650 dan 750 °C selama 5 jam. Proses

kalsinasi  tersebut  menghasilkan  katalis
ZMC/NaCl/550, ZMC/NaCl/650 dan
ZMC/NaCl/750.

Katalis dianalisis dengan menggunakan
FTIR untuk mendeteksi gugus C-H alifatik dari
surfaktan. Keberhasilan metode sintesis katalis
diidentifikasi menggunakan difraksi sinar X
(XRD). Data XRD dikumpulkan menggunakan
radiasi Cu Ka (0,154 nm) dalam rentang 20 2—
80° pada kecepatan pemindaian 2°/menit.

2.2.2. Uji aktivitas katalis ZMC/NaCl di
dalam reaksi esterifikasi minyak
nyamplung

Reaksi esterifikasi minyak nyamplung
menggunakan katalis ~ CTAB-ZMC/NaCl
dilakukan di dalam labu leher tiga 100 mL.
Suhu reaksi dipertahankan pada 60 °C dengan
laju pengadukan 1200 rpm, Katalis 2% (b/b)
terhadap metanol, sedangkan perbandingan
minyak dengan metanol adalah 1 : 9 (b/b)
selama 60 menit. Selanjunya, reaksi dihentikan
dan labu leher tiga dimasukkan ke dalam
pendingin es. Campuran disaring menggunakan
corong Buchner. Rendemen dipisahkan dari
produk samping menggunakan corong pisah
(Kolo dkk., 2024). Rendemen kemudian
dipanaskan di dalam oven pada suhu 105 °C
selama 1 jam (Onukwuli dkk., 2017). Kadar
FFA pada rendemen kemudian diidentifikasi
menggunakan metode titrasi asam basa (triplo).
Kadar FFA (Medeiros Vicentini-Polette dkk.,
2021) dan konversi (Punvichai dkk., 2021)
dihitung menggunakan Persamaan 1 dan 2.
Selain itu, kami juga mengusulkan Persamaan 3
untuk menghitung aktivitas katalis di dalam

reaksi tersebut. Prosedur yang sama diterapkan
pada penggunaan Kkatalis ZMC/NaCl/550,
ZMC/NaCl/650, dan ZMC/NaCl/750 di dalam
reaksi esterifikasi minyak nyamplung.

Vx Mx 2539 _

FFA (%)= —————— (1)

F-F;
1

Konversi (%) = % 100 (2)
Konversi (%)

Aktivitas (%) = 100

x Rendemen (%) (3)
Dimana, V. Volume NaOH (mL), M.
Normalitas NaOH (Mol/L), m. Massa minyak
nyamplung (g), F1 dan F; merupakan kadar
FFA minyak nyamplung sebelum dan sesudah
esterfikasi.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN
3.1. Karakterisasi Katalis ZMC/NacCl
Menurut Vralstad dkk. (2007), Mokri dkk.
(2019), Li dkk. (2023), Giighilmez dkk. (2023),
Kurji dan Abbas (2023), keberhasilan sintesis
MCM-48 sebagai katalis dapat diidentifikasi
dari pola difraksi sinar X pada daerah 26 2-3°
(dua puncak) dan 4-5° (enam puncak).
Berdasarkan literatur ini, pola difraksi sinar X
katalis MCM-48/550 (Gambar 1a), ZMC/550
(Gambar 1b), dan ZMC/NaCl/550 (Gambar 1d)
mempuyai ciri seperti yang diperlihatkan di
dalam Tabel 1.

Tabel 1. Pengaruh metode sintesis terhadap
bentuk kubik katalis
Tipe Silika

Katalis ) Referensi
Mesopori

MCM-48/550* 3D, Kubik yang Kolo dkk.
buruk (MCM-48) (2022)

ZMC/550 2D, Heksagonal Kolo dkk.
(MCM-41) (2022)

ZMC/NaCl/550 3D, Kubik yang Penelitian
lebih baik ini
(MCM-48)

a. kubik yang baik terbentuk pada suhu kalsinasi 650 °C
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Gambar 1. Difraksi sinar X pada daerah low

angle 26 untuk puncak spesifik 3D MCM-48; a)

MCM-48/550, b) ZMC/550, c) CTAB-ZMC/

NaCl, d) ZMC/NaCl/550, ) ZMC/NaCl/650,

dan f) ZMC/NaCl/750

Sintesis katalis ZMC yang tidak berhasil
(terbentuk MCM-41) pada penelitian Kolo dkk.
(2022) diduga disebabkan oleh waktu yang
diterapkan  belum  maksimal  sehingga
memengaruhi perakitan surfaktan dengan silika.
Keberhasilan sintesis katalis ZMC/NaCl/550
mungkin disebabkan oleh adanya NaCl di
dalam sistem perakitan silika mesopori. Hal ini
dapat dijelaskan bahwa NaCl tersebut
menambah  kesesuaian  densitas  larutan
elektrolit (Han dkk., 2024) pada sistem dan
mempermudah perakitan surfaktan dengan
silika (Gambar 2) dalam membentuk sistem
mesofase silika mesopori (Vralstad dkk., 2007;
Wang dkk., 2021a). Selain itu, penambahan
NaCl sebagai agen untuk meningkatkan
ketahanan termal katalis tidak menunjukkan
pengaruh yang signifikan terhadap struktur 3D
MCM-48.

Surfaktan

Silika

Gambar 2. Interaksi elektrolit di dalam larutan
mesofase silika mesopori yang dimodifikasi
dari penelitian Vralstad dkk. (2007); X (Cl atau
Br) M (Na*, Ca?* atau Zn?*)

Hal tersebut diperkuat dengan turunnya
intensitas puncak-puncak khas untuk struktur
3D MCM-48 pada suhu kalsinasi 650 °C
(Gambar 1e) dan hilang pada suhu kalsinasi
750 °C (Gambar 1f). Turunnya intensitas

puncak tersebut menunjukkan telah terjadi
kerusakan pada struktus 3D MCM-48 (Xu dkk.,
2006; Vralstad dkk., 2007; Ding dkk., 2018;
Yuan dkk., 2019; Kolo dkk., 2023). Kerusakan
yang sama juga terjadi sebagai akibat dari
penambahan ZnO dan CaO ke dalam MCM-48.
Fenomena ini merupakan ciri-ciri  dari
perubahan ukuran pori dan saluran 3D pada
silika mesopori MCM-48 (Borcanescu dkk.,
2023).

Hasil identifikasi difraktogram sinar X
MCM-48 sebelum dan setelah ditambahkan
ZnO dan CaO pada daerah wide-high angle 26
(Gambar 3) tidak ditemukan puncak khas untuk
kedua oksida logam tersebut. Menurut Qiu dkk.
(2020), tidak munculnya puncak difraksi
tersebut juga disebabkan oleh jumlah oksida
logam masih dalam jumlah kecil dan berfasa
amorf. Selain itu, Gambar 3 juga menunjukkan
puncak lebar di daerah 20 10-35° dan enam
puncak di daerah 26 38-80° yang intensitasnya
cenderung menurun seiring bertambahnya suhu
kalsinasi. Puncak-puncak tersebut merupakan
puncak khas untuk silika amorf (Maddalena
dkk., 2019) dan NaOsSi, (ICSD: 98-007-
9416).

¢ Ca(OH), eCaCO, *CaO ¢ZnO

o O o ® =

Intensity (a.u)

260 degree
Gambar 3. Difraksi sinar X katalis pada daerah
wide-high angle 26; a) ICDD (Ca(OH), : 01-
084-1263, CaCOs : 00-005-0586, CaO : 04-
003-7161), dan Zn(CHsC0OO)..2H,O vyang
dikalsinasi pada suhu 650°C (Nguyen dan
Nguyen, 2020), b) MCM-48/550, «c)
ZMC/NaCl/550, d) ZMC/NaCl/650, e)
ZMC/NaCl/750, i) SiO,/650

Hasil identifikasi Spektrum FTIR katalis
ZMC/NaCl (Gambar 4) menunjukkan adanya
serapan CH, Si-OH, Si-O-Si, dan Si-O-M (M.
Ca atau Zn). Hasil interpretasi data FTIR
tersebut diperlihatkan pada Tabel 2. Gambar 4
menunjukkan bahwa setelah penambahan CaO,
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ZnO, dan NaCl di dalam MCM-48 intensitas
vibrasi gugus silanol menurun.
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Gambar 4. Spektrum FTIR katalis; a) MCM-
48/650, b) CTAB-ZMC/NaCl, c) ZzZMC
/NaCl/550, d) ZMC/NaCl/650, dan
e) ZMC/NaCl/750 (x adalah nilai koefisien
kesetaraan persen transmitan gugus Si-OH
setiap katalis terhadap persen transmitan gugus
Si-OH MCM-48/650).
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Tabel 2. Hasil interpretasi data FTIR katalis

ZMC/NaCl
Bilangan gelombang (cm)
Katalis
Vibrasi Penelitian ini Referensi
CTAB-
ZMC/NaCl CTAB-MCM-48
CH dari CH, 2853 2850 (Kolo dkk.,
simetris 2024)
CH dari CH, 2922 2900 (Alfawaz dkk.,
asimetris 2022), 2922 (Kolo
dkk., 2024)
CH dari CH3 1479 1450 (Alfawaz dkk.,
2022), 1479 (Kolo
dkk., 2024)
Gugus silanol 3418, 1641 dan 3445, 1645, dan 962

tumpang tindih 966
dengan Si-O-M*
Gugus siloksan

(Taba dkk., 2021b)

1225, 1051, 795 1250, 1050, 800

tumpang tindih dan 451 (Alfawaz dkk.,
dengan Si-O-M 2022), dan 451
(Kolo dkk., 2022)
MCM-48/550
ZMC/NaCl/550 (Kolo dkk.. 2022)
Gugus silanol 3418, 1641 dan 3447, 1643, dan 970

tumpang tindih 964
dengan Si-O-M*
Gugus siloksan

1231, 1069, 804 1234, 1084, 800 dan

tumpang tindih
dengan Si-O-M*
Gugus siloksan
tumpang tindih
dengan Si-O-M
M*. OH, Ca, Zn; M. Si, Ca, Zn

1092, 806 dan 467 1097, 804, dan 467

Hal ini diduga bahwa sebagian gugus
silanol telah bereaksi dengan oksida logam
tersebut  membentuk  kerangka  Si-O-M.
Komposisi gugus silanol tersebut semakin
meningkat seiring bertambahnya suhu kalsinasi.
Peningkatan intensitas gugus silanol tersebut
mungkin disebabkan oleh peran NaCl yang
memperlambat proses dehidrasi dari material
silika mesopori sebagai akibat dari panas
berlebih. Efek NaCl tersebut berupa
peningkatan ketebalan dinding pori-pori pada
silika mesopori (Jun dkk., 2000). Hal ini
didukung dengan fenomena yang terjadi pada
katalis ZMC dan MCM-48 yang berlaku
sebaliknya (Kolo dkk., 2022). Reaksi dehidrasi
tersebut merupakan efek samping dari metode
kalsinasi pada proses penghilangan surfaktan
(Tella dkk., 2022). Ellerbrock dkk. (2022) juga
menerapkan metode FTIR untuk
mengkarakterisasi peningkatan intensitas gugus
silano pada material silika.

3.2. Aktivitas Katalis ZMC/NacCl

Aktivitas katalis merupakan eksperesi
kinerja katalis ZMC/NaCl di dalam reaksi
esterifikasi yang berupa rendemen dan konversi
minyak nyamplung menjadi biodiesel. Tabel 3
menunjukkan hasil eksplorasi aktivitas katalis

ZMC/NaCl yang dibandingkan  dengan
beberapa penelitian  sebelumnya. Katalis
CTAB-MCM-48/NaCl (Kolo dkk., 2023)

memiliki aktivitas katalis tertinggi (36,13%)
kemudian katalis MCM/48/650 (35,74) (Kolo
dkk., 2022) di dalam reaksi esterifikasi minyak
nyamplung. Walau demikian, dalam penelitian
ini katalis ZMC/NaCl/650 dan ZMC/NaCl/750
memiliki aktivitas lebih tinggi daripada katalis
konvensional (H.SO.) serta cukup baik pada
bahan baku berkadar FFA tinggi, yang lebih
baik daripada penelitian sebelumnya.

tumpang tindih dan 453 453
dengan Si-O-M Tabel 3. Aktivitas katalis ZMC/NaCl di dalam

ZMC/NaCl/650 MCM-48/650 ksi esterifikasi minyak I

(Kolo dkk., 2022) _ reaksl esteririkasli mmya' nyar_np ung
Gugus silanol 3447, 1638 dan 3443,1636 dan 966 | Katalis | Minvak (Ff’; Ren(gignen KO(’;/YS'S' Ak(g'/g')tas Referensi
tumpang tindih 964 CTAB- | Nyamplung | 20,00 7564 47,76 36.13
dengan Si-O-M* MCM- Kolo dkk.
Gugus siloksan 1092, 800 dan 469 1234, 1078, 806 dan hffc/l (2023)
tumpang tindih 451 MCM- | Nyamplung | 20,00 68,36 52,29 3574 | Kolo dkk.
dengan Si-O-M 48/ (2022)
MCM-48/750 650

ZMC/NaCl/750 (Kolo dkk., 2022) zsr\gg/ Nyamplung | 20,00 68,36 40,92 27,98 |(<2%|;2§|kk.

Gugus silanol 3445 dan 1641 3443, 1636 dan 970 | sio./Ca0 Jelantah 2,38 95 Lani dkk.
(2020)
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Zn/Mg

Jarak

1,20

76

Navas
dkk.
(2020)

NaCl

CTAB-

Nyamplung

20,33

68,48

31,82

21,79

Penelitian

R T TR

NaCl/

ini

ZMmC/ ini OW.A

NaCl O

ZMC/ Nyamplung | 20,33 71,64 29,56 21,18 Penelitian & R% J\P’J\N% Oa% o HO T O

NSaS%II ini Qe OH ~y —— 6./\/\2; R% + Katalis Q)
Q M 0H

zZmcC/ Nyamplung 20,33 62,55 40,92 25,60 Penelitian Or\f‘f e Q of"‘r O—CH; ::1,1.9

NaCl/ ini Katahs O )’

650 ogg;‘ L%O dgej %O

ZmC/ Nyamplung | 20,33 81,21 29,56 24,00 Penelitian 5 5 55 % éégb ar

750

Bagian hidrofobik

SiO,/
650

Nyamplung

20,33

20,29

22,74

4,61

Penelitian
ini

H,S04

Nyamplung

20,33

49,82

47,71

23,77

Penelitian

ini

Situs aktif katalis yang berperan di dalam
reaksi esterifikasi minyak nyamplung menjadi
biodiesel pada CTAB-MCM-48-NaCl adalah
silanol, surfaktan, dan NaCl sedangkan MCM-
48/650 adalah luas permukaan dan silanol.
Seperti yang diperlihatkan pada Gambar 5,
NaCl berperan mengikat molekul air di dalam
sistem dan hasil samping dari reaksi
esterifikasi. Surfaktan memiliki sisi hirofilik
dan hidrofobik serta kepala yang bermuatan
positif merupakan situs aktif katalis yang
mempermudah reaksi esterifikasi berlangsung.
Walau demikian, komposisi optimum surfaktan
di dalam katalis diperlukan. Hal ini diperlukan
karena sifat kimia surfaktan yang dapat
bercampur kembali dengan hasil reaksi atau
bereaksi dengan reaktan sehingga menurunkan
perolehan rendemen dan persen konversi.
Reaksi ini mungkin terjadi pada pada katalis
CTAB-ZMC/NacCl.

Rendahnya aktivitas konversi biodiesel
pada katalis ZMC/NaCl/750 diduga disebabkan
oleh situs aktif luas permukaan berupa struktur
3D dan saluran pori telah mengalami
kerusakan. Dugaan ini diperkuat oleh data FTIR
katalis ini yang menunjukkan intensitas situs
aktif gugus silanol cukup tinggi namun data
XRD menunjukkan tingkat kerusakan pada
struktur 3D dan saluran pori. Saluran pori dan
struktur 3D katalis berfungsi pada sistem difusi
reaktan untuk membentuk biodiesel menjadi
lebih cepat (Zhokh, 2023). Selain situs aktif
yang telah disebutkan tersebut, situs aktif
seperti luas permukaan (Alfawaz dkk., 2022),
CTAB dan NaCl (Kolo dkk., 2023), keasaman
serta kebasaan (Cleveland dkk., 2021) juga ikut
berperan pada katalis heterogen perpendukung
silika mesopori.

©
\o S

\

Pendukung--""*  pcor Metanol

katalis +)
Adsorpsi FFA pada sisi asam dan

Katalis bifungsional metanol pada sisi basa

| Ho HaC
R 1 HO
[ /\°~~ AV P LS
HsC. e =0 R e
€ HC e A =<0
No- N ) ! \O__,,c\ "
/ a - / N
H g A
Desorpsi
. Esterifikasi pada sisi asam
-H,0 -Gliserol

dan transesterifikasi pada
sisi basa

s 0
Y
Gambar 5. Reaksi simultan (esterifikasi dan
transesterifikasi) minyak nyamplung
menggunakan Kkatalis heterogen bifungsional
CTAB-ZMC/NaCl

Biodiesel dari trigliserida

Selain itu, rendahnya aktivitas konversi
biodiesel pada katalis ZMC/NaCl/750 juga
disebabkan oleh belum teraktivasinya CaO dan
ZnO. Lani dkk. (2020) melaporkan bahwa
katalis CaO berpendukung silika sekam padi
yang dikalsinasi pada suhu 800 °C mampu
menghasilkan rendemen biodiesel dari minyak
jelantah sebesar 94% sedangkan Manurung
dkk. (2023) pada suhu kalsinasi yang sama
menggunakan katalis CaO berpendukung silika
cangkang sawit menghasilkan rendemen
biodiesel dari minyak sawit sebesar 97%.
Katalis ZnO-SrO/Al,O3; yang dikalasinasi pada
suhu 900 °C mampu menkonversi minyak
jagung  sebesar  95,1%  pada  reaksi
transesterifikasi dan 71,4% pada reaksi
esterifikasi asam oleat menjadi biodiesel (Al-
Saadi dkk., 2020). Oleh karena itu, situs aktif
katalis (ZnO, CaO, CTAB, dan NaCl) yang
didoping ke dalam MCM-48  perlu
memperhatikan kesesuain ukuran pori MCM-48
dan ukuran partikel (CaO dan ZnO) serta
kondisi optimum yang belum dipelajari di
dalam penelitian ini. Usulan mekanisme reaksi
esterifikasi  dan  transesterifikasi ~ minyak
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nyamplung menggunakan katalis CTAB-

ZMC/NaCl ditunjukkan pada Gambar 5.

4. KESIMPULAN

Hasil observasi aktivitas katalis ZMC/NaCl
menunjukan bahwa katalis ZMZ/NaCl/650 dan
ZMZ/NaCl/750 di dalam reaksi esterifikasi minyak
nyamplung berturut-turut memiliki rendemen reaksi
sebesar 62,55% dan 81,21%. Persen aktivitas untuk
kedua katalis tersebut lebih tinggi 1,83% dan 0,23%
daripada katalis H;SOs. Kedua katalis ini
mempunyai potensi sebagai kandidat pengganti
katalis konvensional yang sering digunakan sebagai
katalis di dalam reaksi esterifikasi-transesterifikasi
pada bahan baku biodiesel yang memiliki kadar FFA
lebih dari 20%. Variabel kondisi optimum di
dalam reaksi tersebut seperti, suhu, waktu,
jumlah Kkatalis, perbandingan metanol dengan
minyak, laju pengadukan, dan uji keterulangan
katalis merupakan potensi yang belum
dipelajari di dalam penelitian ini.
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