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Abstrak

Biodiesel telah menjadi sumber energi alternaltif yang terus dikembangkan. Pada penelitian ini telah
dilakukan sintesis biodiesel dari minyak ampas tahu menggunakan katalis lempung termodifikasi Kalsium
Oksida (CaO) dengan pemanasan microwave untuk menghasilkan biodiesel. Sintesis Katalis lempung
termodifikasi CaO menggunakan metode impregnasi basah. Sistesis biodiesel dari minyak ampas tahu
melalui reaksi transesterifikasi dengan variasi jumlah katalis lempung termodifikasi CaO 1, 2, 3, 4, 5 % (b/b)
dan variasi daya microwave 150, 300, 450, 600, dan 800 watt. Katalis Lempung termodifikasi CaO
dikarakterisasi SEM EDX (Scanning Electron Microscopes/Energy Dispersive X-Ray) dan uji kebasaannya
dengan metode Hammet. Produk biodiesel dikarakterisasi dengan Gas Chromatography-Mass Spectroscopy
(GC-MS). Hasil karakterisasi menunjukkan bahwa biodiesel minyak ampas tahu telah berhasil disintesis.
Biodiesel optimum dicapai pada jumlah katalis lempung termodifikasi CaO sebesar 3% dan daya microwave
600 watt dengan waktu reaksi 15 menit sebesar 90%. Terbentuknya biodiesel dibuktikan dengan beberapa
puncak metil ester yaitu metil oleat (59,88%), metil palmitat (36,74%), metil stearat (2,94%), dan metil miristat
(0,28%).

Kata kunci: biodiesel, ampas tahu, lempung termodifikasi CaO, microwave
Abstract
Synthesis of Tofu Dregs Oil Biodiesel Catalyzed Clay Modified Calcium Oxide by Microwave Heating

Biodiesel has become an alternative energy source that continues to be developed. In this study, biodiesel was
synthesized from tofu dregs oil using a clay modified calcium oxide (CaO) catalyst with microwave heating to
produce biodiesel. Synthesis of clay modified CaO catalyst using wet impregnation method. Synthesis of
biodiesel from tofu dregs oil through transesterification reaction with variations in the amount of modified clay
catalyst CaO 1, 2, 3, 4, 5 % (w/w) and variations in microwave power 150, 300, 450, 600, and 800 watts. The
CaO-modified clay catalyst was characterized by SEM EDX (Scanning Electron Microscopes/Energy Dispersive X-
Ray) and tested for basicity using the Hammet method. The biodiesel products were characterized by Gas
Chromatography-Mass Spectroscopy (GC-MS). The characterization results show that the tofu dregs oil biodiesel
has been successfully synthesized. Optimum biodiesel was achieved at 3% CaO-modified clay catalyst and 600
watt microwave power with a reaction time of 15 minutes by 90%. The formation of biodiesel was evidenced by
several peaks of methyl esters, namely methyl oleate (59.88%), methyl palmitate (36.74%), methyl stearate
(2.94%), and methyl myristate (0.28%).

Keywords: biodiesel, tofu dregs, clay modified CaO, microwave

PENDAHULUAN energi yang berkelanjutan (Ayoub et al, 2016).
Biodiesel dapat disintesis dari berbagai minyak

Biodiesel merupakan sumber energi yang (trigliserida) yang direaksikan dengan alkohol

dapat diperbaharui, gas emisinya rendah, dan seperti methanol dengan bantuan katalis
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(Zulgarnain et al, 2021). Minyak hewani maupun
minyak nabati dapat digunakan sebagai bahan
baku biodiesel dapat berasal dari (Mishra dan
Goswami, 2018). Minyak hewani dapat berasal dari
lemak hewan dan berbagai macam minyak nabati
seperti minyak kelapa sawit, minyak jagung,
minyak biji bunga matahari, minyak kelapa, dan
minyak kedelai telah banyak diteliti sebagai bahan
baku biodiesel (Lin et al, 2014). Penggunaan
minyak-minyak tersebut sebagai bahan baku
dalam pembuatan biodiesel dapat menimbulkan
masalah persaingan dengan kebutuhan manusia
yang lain yaitu pangan. Salah satu alternatif untuk
mengatasi masalah tersebut dengan
memanfaatkan minyak yang terkandung dalam
ampas tahu sebagai sumber minyak dalam
pembuatan biodiesel (Agustin et al., 2021).

Pembuatan biodiesel dari minyak ampas
tahu dapat dibuat dengan reaksi transesterifikasi
dengan bantuan katalis (Anggraini dan Fitriani,
2018). Katalis ~merupakan  material yang
memegang peranan penting dalam pembuatan
biodiesel yaitu mempercepat terbentuknya
produk. Dibutuhkan katalis yang sesuai untuk
mendapatkan biodisel yang optimal. NaOH dan
KOH merupakan katalis basa homogen yang
sering digunakan dalam reaksi transeseterifikasi
karena kecepapatan reaksinya yang tinggi (Sajjadi
et al, 2014). Dibalik keunggulan tersebut, katalis
basa homogen dapat menyebabkan korosi pada
peralatan, tidak dapat digunakan kembali,
biodiesel  yang dihasilkan membutuhkan
penetralan, dan menghasilkan limbah sehingga
membutuhkan penanganan (Takase et al 2014).
Salah satu alternatif untuk mengatasi hal tersebut
dengan menggunakan jenis katalis yang lain yaitu
katalis basa heterogen. Keunggulan dari katalis
basa heterogen yaitu tidak bersifat korosif, ramah
lingkungan, dan memiliki aktifitas, dan selektifitas
yang tinggi, serta memiliki luas permukaan yang
tinggi untuk tempat terjadinya reaksi (Helwani et
al., 2018). Selain itu katalis basa heterogen dalam
reaksi memiliki keuntungan yaitu karena sifatnya
yang tidak mudah larut dalam campuran sehingga
mudah dipisahkan dengan dekantasi maupun
filtrasi.

Oksida alkali tanah merupakan alternatif
katalis basa heterogen yang dapat digunakan
sebagai katalis untuk reaksi transesterifikasi dalam
pembuatan biodiesel (Marinkovi¢ et al, 2016). Di

antara oksida alkali tanah, aktivitas katalitik CaO
ada lebih rendah dibanding dengan SrO dan BaO.
Meskipun aktivitas katalitiknya lebih rendah
daripada SrO dan BaO, CaO lebih banyak
digunakan pada reaksi transesterifikasi karena
sifatnya yaitu kelarutan rendah dalam metanol,
ketersediaan yang melimpah, toksisitas rendah,
dan hasil ester yang tinggi serta harga yang
rendah (Roschat et al, 2016). Akan tetapi CaO
juga memiliki sifat yang mudah bereaksi dengan
CO; dan H,O yang ada dilingkungan dan pada
permukaan CaO terdapat ion oksigen yang dapat
membentuk ikatan hidrogen dengan methanol
atau gliserol pada reaksi tranesterifikasi yang
dapat menyebabkan terbentuknya suspensi
sehingga sulit untuk dipisahkan dengan produk
biodiesel (Marinkovi¢ et al., 2016). Oleh karena itu,
CaO perlu diimpregnasi pada material penyagga
katalis atau oksida logam. Salah satu mineral yang
memiliki potensi material penyagga katalis adalah
lempung.

Lempung merupakan mineral yang
ketersedian yang melimpah di alam dan
mempunyai banyak aplikasi sebagai adsorben,
katalis, penyangga katalis, komposit dan resin
penukar ion. Potensi lempung sebagai katalis
pada pembuatan biodiesel ditunjukkan dengan
hasil penelitian penggunaan katalis lempung
termodifikasi KOH telah berhasil digunakan
sebagai katalis basa pada reaski transeterifikasi
minyak kelapa dengan metode pemanasan
kovensional selama 3 jam menghasilkan biodiesel
sebesar 98% (Ayoub et al., 2017). Pada pembuatan
biodiesel, metode pemanasan yang digunakan
selain metode pemanasan konvensional yaitu
pemanasan microwave.

Pemanasan dengan microwave dalam
sintesis senyawa organik telah memainkan peran
penting dalam mengembangkan dunia yang lebih
berkelanjutan. Pemanasan microwave telah
mempersingkat waktu yang dibutuhkan untuk
banyak reaksi dan efisiensi reaksi meningkat
secara nyata (Nomanbhay dan Ong, 2017).
Keunggulan dari  microwave yaitu hanya
membutuhkan input energi yang lebih kecil
dibandingkan dengan pemanasan konvensional,
lebih aman, waktu pemanasan lebih cepat, dan
lebih ramah lingkungan (Sajjadi et al, 2014).
Faktor-faktor =~ yang =~ mempengaruhi  pada
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pembuatan biodiesel yaitu jumlah katalis,
perbandingan reaktan, dan waktu reaksi
(Handayani et al, 2017). Pada pembuatan
biodiesel dengan menggunakan pemanasan
microve, besarnya daya microwave dapat
mempengaruhi hasil reaksi reaksi transesterifikasi
pada pembuatan biodiesel (Purwaningrum dan
Sukaryo, 2020). Sehingga harus ditentukan daya
microwave untuk menghasilkan biodiesel yang
optimum. Oleh karena itu, pada penelitian ini
dilakukan sintesis biodiesel dari minyak ampas
tahu menggunakan katalis lempung termodifikasi
CaO dengan pemanasan microwave, dengan
penentuan jumlah katalis dan daya microwave
optimum pada reaksi transesterifikasi untuk
memperoleh jumlah biodiesel minyak ampas tahu
yang optimum.

METODOLOGI

Peralatan yang digunakan terdiri dari alat
tanur (furnace), ayakan 100 mesh, ekstraksi
sokhletasi, corong pisah, set alat pemanas
microwave (Microwave, Samsung ME83M Solo).
Peralatan yang digunakan untuk karakterisasi
katalis yang dihasilkan yaitu SEM EDX (Scanning
Electron Microscopes/Energy Dispersive X-Ray).
Peralatan yang digunakan untuk analisis biodiesel
yang dihasilkan yaitu Gas Chromatography-Mass
Spectroscopy (GC-MS, Shimadzu QP2010S) untuk
mengetahui senyawa ester yang terkandung pada
biodiesel dan  Gas  Chromatography-Mass
Spectroscopy (GC-MS) untuk analisis konversi
trigliserida menjadi biodiesel.

Bahan yang digunakan terdiri dari lempung,
ampas tahu, dan bahan lain memiliki kualitas pro
analysis  yaitu n-heksana (Merck, 99,0%),
Ca(NO3)2.4H,0 (Sigma-Aldrich), metanol (Merck,
99,8%), Ce¢HsCOOH (Merck), Na,SO4 anhidrat
(Merck), dan indikator phenolphtalein (Merck).

Pembuatan Katalis lempung termodifikasi CaO

Katalis lempung termodifikasi CaO dibuat
dengan mencampurkan padatan lempung dengan
larutan Ca(NO3)2.4 H,O 1 M kemudian dikeringkan
dan dikalsinasi dengan temperatur 800 °C selama
5 jam. Katalis yang dihasilkan dikarakterisasi
dengan SEM/EDX dan uji kebasaan.

Penentuan kebasaan katalis
termodifikasi CaO

Uji kebasaan katalis dilakukan dengan
metode Hammet. Katalis Lempung termodifikasi
CaO dengan berat 0,1 g dimasukkan ke dalam
erlenmeyer lalu ditambahkan 10 mL metanol.
Diaduk rata selama 1 jam menggunakan magnetic
stirrer kemudian ditambahkan indikator PP 2-3
tetes dan dititrasi dengan asam benzoat 0,1 M
dalam etanol sampai terbentuk titik ekuivalen
yang ditandai dengan perubahan warna merah
muda menjadi bening. Semakin banyak asam
benzoat yang digunakan untuk titrasi maka
semakin banyak situs basa katalis.

Lempung

Ekstraksi Minyak Ampas Tahu

Sebanyak 100 gram ampas tahu diekstrak
minyaknya dengan ekstraksi sokhletasi
menggunakan pelarut n-heksana dengan selama
4 jam dilanjutkan evaporasi untuk menghilangkan
sisa pelarutnya.

Pembuatan Biodiesel

Pada penelitian ini, pembuatan biodiesel
dari minyak ampas tahu menggunakan reaksi
transesterifikasi. Reaksi transesterifikasi dilakukan
dengan mencampurkan minyak ampas sebanyak
10 gram dengan metanol dengan perbandingan
minyak dengan metanol vyaitu 1:12. Katalis
lempung termodifikasi CaO yang digunakan pada
reasksi transesterifikasi sebanyak 1, 2, 3, 4, 5 %
(b/b) dari berat total minyak dan metanol pada
daya microwave 450 Watt selama 15 menit. Reaksi
transesterifikasi dengan microwave dilakukan
dengan variasi daya yaitu 150, 300, 450, 600, dan
800 watt selama 15 menit. Pemisahan biodiesel
dengan gliserol menggunakan corong pisah.
Biodiesel yang dihasilkan dicuci dengan aquades
panas untuk melarutkan sisa gliserol dan
ditambahkan NazSO4 anhidrat untuk
menghilangkan sisa air kemudian dianalisis
dengan GC-MS. Kromatografi Gas (GC) digunakan
sebagai metode analisis untuk mengetahui
kandungan metil ester secara kuantitatif. Dengan
GC dapat diketahui persentase komponen-
komponen penyusun campuran metil ester.
Selanjutnya, karakterisasi kandungan metil ester
secara kualitatif dilakukan dengan
mengkombinasikan hasil GC dengan hasil
Spektroskopi Massa (MS).
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Uji Kebasaan

Analisis kebasaan pada katalis lempung
termodifikasi CaO digunakan untuk mengetahui
pengaruh CaO yang diembankan ke dalam
lempung. Hasil perhitungan jumlah situs basa
katalis lempung termodifikasi CaO sebesar 1,56
mmol/gram. Hal ini  menunjukkan bahwa
impregnasi  CaO telah berhasil meningkatkan
kebasaan lempung.

Karakterisasi katalis lempung termodifikasi
CaO

Gambar 1 memperlihatkan  morfologi
lempung dan lempung termodifikasi CaO. Pada
permukaan lempung termodifikasi CaO
menunjukkan warna lebih keabu-abuan dibanding
pada permukaan lempung. Berdasarkan hasil
pengukuran persen massa senyawa CaO, jumlah
oksida CaO yang teremban pada lempung sebesar
18,75%. Hasil analisis kandungan oksida CaO
ditunjukkan pada Tabel 1.

Sintesis Biodiesel dari Minyak Ampas Tahu
Pada sintesis biodiesel dari minyak ampas tahu
digunakan microwave sebagai sumber
pemanasan. Pemanasan dengan microwave terjadi
dengan adanya interaksi antara medan elektrik
dari radiasi dengan senyawa polar sehingga dapat
menimbulkan gerakan molekul seperti rotasi
dipole atau migrasi ions. Radiasi microwave tidak
dapat mengubah struktur molekul karena
energinya kecil sehingga energinya tidak cukup
untuk memutus ikatan (Sajjadi et al., 2014). Reaksi
transesterifikasi  dengan  radiasi  microwave
berkaitan dengan adsorpsi radiasi microwave
secara langsung oleh gugus polar (OH) dari
reaktan. Metanol merupakan material yang sangat
baik dalam menyerap radiasi microwave karena
dipole metanol mengalami reorientasi, dimana
dapat merusak lapisan antar muka antara metanol
dan minyak sehingga meningkatkan terjadinya
reaksi anatara alkohol dengan minyak. Oleh
karena itu radiasi microwave meningkatkan
kelarutan metanol dan minyak serta meningkatkan
kecepatan reaksi transesterifikasi (Gude et al. 2013).

Tabel 1. Hasil analisis SEM/EDX pada (a) lempung dan (b) lempung termodifikasi CaO

Massa (%)

Senyawa lempung Lempung termodifikasi CaO
CaOo - 18,75
Al,O3 34,31 33,74
SiO; 28,25 2525
Fe,0s 7.56 6,23
di 28,88 16,03

(a

(b)
Gambar 1. Foto SEM/EDX (a) lempung dan (b) Lempung termodifikasi CaO
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Variasi berat katalis lempung termodifikasi CaO

Sintesis biodiesel minyak ampas tahu
menggunakan reaksi transesterifikasi dengan
katalis lempung termodifikasi CaO dengan variasi
berat katalis 1, 2, 3, 4, dan 5% (b/b) dari berat
minyak ampas tahu. Perbandingan methanol:
minyak yaitu 1: 12 dan daya microwave yang
digunakan yaitu 450 Watt dengan waktu reaksi
selama 15 menit. Gambar 2. menunjukkan
hubungan antara % berat katalis lempung
termodifikasi CaO dengan dengan hasil produk
biodiesel. Hasil konversi biodiesel meningkat
seiring  peningkatan  jumlah  katalis yang
digunakan. Berat katalis optimum vyaitu 3%
dengan jumlah biodiesel yang dihasilkan sebesar
83%. Roschat et al, 2016 menyatakan bahwa jika
jumlah % katalis berlebih tidak akan pernah
memberikan hasil biodiesel yang tinggi karena
perpindahan massa reaktan ke katalis terbatas, di
mana perpindahan massa merupakan langkah
penentu reaksi.

Berdasarkan Gambar 2. dapat diketahui
bahwa dengan  katalis katalis lempung
termodifikasi CaO menggunakan pemanasan
microwave telah mengubah minyak ampas tahu
menjadi biodiesel. Peningkatan jumlah biodiesel
yang dihasilkan sebanding peningkatan % berat
katalis lempung termodifikasi CaO yang
digunakan. Biodiesel optimum diperoleh pada
berat katalis sebesar 3%.

90
80
70
60
50

40

Biodiesel (%)

30

Variasi daya microwave

Gambar 3 menunjukkan hubungan antar
daya microwave dengan biodiesel. Hasil konversi
biodiesel meningkat seiring peningkatan daya
microwave yang digunakan. Daya microwave
optimum yaitu pada 600 Watt dengan jumlah
biodiesel yang dihasilkan sebesar 90%. Jumlah
biodiesel minyak ampas tahu yang diperoleh pada
daya 150 watt masih sedikit yaitu sebesar 23%.
Hal ini dapat disebabkan pada daya tersebut
minyak belum sepenuhnya bereaksi metanol.
Semakin bertambahnya daya microwave maka
radiasi microwave yang terpancar semakin besar.
Semakin besar radiasi microwave yang terpancar
ke minyak dan metanol maka radiasi yang diserap
oleh senyawa-senyawa tersebut juga semakin
besar. Medan elektromagnet dari radiasi
microwave menyebabkan terjadinya reorientasi
senyawa minyak dan metanol. Semakin besar
reorientasi dari senyawa minyak dan metanol akan
menghasilkan konversi energi kinetik menjadi
energi panas yang besar pula sehingga gerak acak
molekul semakin besar. Gerak acak molekul
minyak dan metanol yang semakin banyak,
menyebabkan semakin banyak terjadinya reaksi
transesterifikasi antara minyak dan metanol yang
menghasilkan biodesel (Sajjadi et al., 2014).

Pada daya microwave 800 watt, biodiesel
minyak ampas tahu lebih rendah dibandingkan
pada daya microwave 600 Watt. Hal ini dapat

1 2

3

4 5 6

Berat katalis (%)

Gambar 2. Grafik hubungan antara % katalis lempung termodifikasi CaO (b/b) dengan biodiesel
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Gambar 3. Grafik hubungan antara daya microwave dengan biodiesel.

Tabel 3. Hasil analisis senyawa metil ester pada biodiesel

Puncak Senyawa Waktu retensi (menit) Luas Area (%)
1 Metil Miristat 29,308 0,28
2 Metil Palmitat 33,982 36,74
3 Metil Oleat 37,529 59,88
4 Metil stearat 37,733 2,97

disebabkan oleh peningkatan temperatur reaksi
yang berlebih akan menyebabkan penguapan
metanol sehingga menurunkan kandungan
metanol pada reaktan, penurunan ini akan
menyebabkan  berkurangnya reaksi  antara
trigliserida dan metanol sehingga jumlah biodiesel
yang dihasilkan akan berkurang.

Karakterisasi Biodiesel dari minyak ampas tahu

Analisis  GC-MS  terhadap  biodiesel
bertujuan untuk mengetahui komponen senyawa
yang terkandung pada biodiesel. Gambar.
merupakan kromatogram dari hasil analisis
biodiesel minyak ampas tahu hasil analisis
menggunakan GC.  Gambar  tersebut
menunjukkan terdapat beberapa puncak yang
terdeteksi sebagai metil ester. Kandungan
senyawa dari biodiesel minyak ampas tahu
ditunjukkan pada Tabel 3.

Puncak-puncak hasil analisis GC selanjutnya
dianalisis dengan MS dan pola spektra massa
yang dihasilkan dibandingkan dengan database.
Hasilnya menunjukkan bahwa kandungan utama
dari biodiesel yang telah sintesis dalam penelitian

ini  merupakan metil ester (biodiesel) yang
ditunjukkan oleh Tabel 3. Luas area yang
dinyatakan (%) pada hasil karakterisasi dengan
GC-MS menunjukkan kadar senyawa metil ester
yang terkandung dalam biodiesel dari ampas
tahu.

KESIMPULAN

Modifikasi lempung menggunakan CaO
telah berhasil meningkatkan kebasaan. Hasil
karakterisasi menunjukkan bahwa biodiesel
minyak ampas tahu telah berhasil disintesis.
Biodiesel optimum dicapai pada % berat katalis
lempung termodifikasi CaO sebesar 3% dan pada
daya microwave 600 watt dengan waktu reaksi 15
menit sebesar 90%. Terbentuknya biodiesel
dibuktikan dengan beberapa puncak metil ester
yaitu metil oleat (59,98%), metil linolenat (28,13%),
metil palmitat (8,54%), dan metil sterat (2,32%).
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